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OZET

YUKSEK VOLTAJA IHTIYAC DUYULMADAN NANO BOYUTTA SUREKLI LiF
CEKIMI GERCEKLESTIRILEBILECEK BiR PROTOTIP HAZIRLANMASI

Giiray ERKUT
Metalurji ve Malzeme Miihendisligi Anabilim Dali
Alanya Alaaddin Keykubat Universitesi, Lisansiistii Egitim Enstitiisii,

Nisan, 2024 (39 Sayfa)

Yiizey alaninin mikro ve makro boyuttaki benzerlerine kiyasla ¢ok daha yiiksek
olmasi, nano boyuttaki malzemelerin ilgi odagi olmasina yol agmistir. Nano boyuttaki
malzemeler, nanopargaciklar, nanorodlar, nanolifler, nanomembranlar/filmler olmak
tizere siiflandirilmaktadirlar. Nanolif tiretiminde ise birgok farkli teknik bulunmaktadir.
Bunlar; ¢cekim prosesi, faz ayirma yontemi, sablon yontemi, fibrilasyon, elektro lif cekim
yontemi, santrifiij lif ¢ekim yontemi ve kendiliginden diizenlenme gibi siralanabilir.
Ancak bu tekniklerden en one ¢ikani elektro lif ¢ekim yontemi olmustur. Bir besleme
tinitesi, bir yiiksek voltaj saglayici ve bir toplayict olmak tizere 3 temel unsurdan olusan
bu sistemde yiiksek gerilimler kullanilmaktadir. Buradaki yiiksek voltaj kullanimi hem
maliyet hem de risk teskil etmektedir.

Bu c¢alismada, literatiirde hakkinda oldukca limitli bilgi bulunan “¢ekim
prosesini” siirekli lif iiretimi yapar hale getirecek bir prototip liretmek amaglanmistir.
Boylece nano boyutta lif iiretimi i¢in yaygin olarak kullanilan elektro lif ¢ekim
prosesindeki yiiksek voltaj kullanimi elimine edilmistir. Calismada hem polivinilalkol
(PVA) hem de aljinat (ALG) polimerlerinden ¢ozelti hazirlanmistir ancak PV A polimeri
ile iiretim, polimer kaynakli sorun nedeniyle basariyla gergeklesmemistir. ALG ile
yapilan denemelerde ise, hazirlanan prototip ile siirekli lif iiretimi basarili bir sekilde
gerceklesmis olup tiretilen liflerin oncelikle optik mikroskop ve segilen en ince liflerin
ise taramali elektron mikroskobu altinda yiizey morfolojileri ve lif ¢aplari incelenmistir.
Elde edilen veriler, kurulan prototipin nano boyutta lif tiretimi i¢in kullanilabilir oldugunu
kanitlamis olup prosesin biraz daha gelistirilerek daha ince caplarda lif {iretimi igin

kullanilabilecegini gdstermektedir.

Anahtar Sozciikler: Nano, Lif, Polimer, Cekim, Prototip.



ABSTRACT

PREPARATION OF A PROTOTYPE FOR CONTINUOUS FIBER DRAWING AT
NANO SIZE WITHOUT THE NEED FOR HIGH VOLTAGE
Giiray ERKUT
Department of Metallurgy and Material Engineering
Alanya Alaaddin Keykubat University, Graduate School of Education
April, 2024

The fact that the surface area is much higher compared to their micro- and macro-
sized counterparts has led to nanoscale materials being the center of attention. Nanoscale
materials are classified as nanoparticles, nanorods, nanofibers, nanomembranes/films.
There are many different techniques in nanofiber production. These can be listed as
attraction process, phase separation method, template method, fibrillation, electro fiber
extraction method, centrifugal fiber extraction method and self-assembly. However, the
most prominent of these techniques is the electro fiber extraction method. High voltages
are used in this system, which consists of 3 basic elements: a feeding unit, a high voltage
provider and a collector. The use of high voltage here poses both cost and risk.

In this study, it is aimed to produce a prototype that will enable the "drafting
process”, about which there is very limited information in the literature, to produce
continuous fiber production. Thus, the use of high voltage in the electro fiber drafting
process, which is widely used for nano-sized fiber production, is eliminated. In the study,
solutions were prepared from both polyvinylalcohol (PVA) and alginate (ALG) polymers,
but production with PVA polymer was not realized due to polymer-related problems. In
the experiments with ALG, continuous fiber production was successfully achieved with
the prepared prototype and the surface morphology and fiber diameters of the produced
fibers were examined first under optical microscope and the selected finest ones under
scanning electron microscope. The data obtained proved that the prototype can be used
for nano-sized fiber production and shows that the process can be further developed and
used for fiber production with finer diameters.

Keywords: Nano, Fiber, Polymer, Drawing, Prototype.
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SIMGELER VE KISALTMALAR

Simgeler

bar Basing birimi
cm Santimetre
DC Dogru akim
Fe304 Demir oksit
G 1,4-bagl a-L-guluronik asit
g/cm® Yogunluk birimi
M 1,4-bagli B-D-mannuronik asit
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rpm Dakikadaki devir sayis1
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% Yiizde

Kisaltmalar
Ag Glimiis
ALG Aljinat
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kV Kilovolt
PVA Polivinilalkol
PVP Polivinilprolidon
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1. GIRIS

Nano kelimesi aslinda bir uzunluk birimi olup metrenin milyarda birini ifade
etmektedir. Nano malzeme ise kabul gérmiis tek bir tanim olmamakla birlikte nano
boyutlara sahip malzemelerdir. Ilk olarak “nanometre” ifadesi her ne kadar 1914 yilinda
Richard Adolf Zsigmondy (Santamaria, 2012) tarafindan kullanilmis olsa da 1959 yilinda
Amerikan Fizik Dernegi'nin yillik toplantisinda “Altta Bolca Yer Var" baslikli bir
konferans sunan Nobel Odiilii sahibi fizik¢i Richard Feynman nanoteknolojiyi tanitan ilk
bilim insan1 olarak anilmaktadir. Feynman, dogadaki asagidan yukariya dogru olusumlara
dikkat cekerek bir sinir bulunmadigini ancak teknolojik anlamdaki ¢aligmalarin dogru
teknik ve uygun ekipman eksikliginden kaynaklandigini ortaya atmistir (Nasrollahzadeh
vd., 2019). 1959 yilinda tohumlanan nanoteknoloji kavrami 1980’lere kadar akillarda
filizlenmis, 1980’lerden sonra giin yiiziine ¢ikmaya baslamistir. Giinlimiizde ise
nanomalzemeler ¢izilmeyen boyalarda, yiizey kaplamalarinda, elektronikte, kozmetikte,
cevresel iyilestirmede, spor ekipmanlarinda, sensoérlerde ve enerji depolama cihazlari gibi
birgok alanda ticari olarak yer almaktadir (Sharifi vd., 2012).

Tiim bu gelismelere ragmen kesin bir nanomalzeme tanimi bulunmamaktadir.
Bazi arastirmacilar en az bir boyutu 1-100 nm 6lcek araliginda olan malzemeler i¢in
nanomalzeme ifadesini kullanirken (Trotta ve Mele, 2019; Kreyling vd., 2010), bazi
arastirmacilar da “nanometre” bir uzunluk birimi oldugundan bir mikron metreden kiigiik
malzemeleri nanomalzeme olarak kabul etmektedir.

Mikro ve makro boyuttaki benzerlerine gore gelistirilmis mekanik, optik,
manyetik ve elektriksel iletkenlik gosterebilen bu malzemeler, ayn1 zamanda arastirma ve
inceleme i¢in ¢ok az miktarlarda kullanimlarmin yeterli olmas1 gibi bir¢ok avantaji
nedeniyle bilimin ilgisini ¢gekmis ve bir¢ok farkli disiplin tarafindan ¢alisilan bir malzeme
grubu olmustur. Bu nedenle, nano boyuttaki malzemelerin yeni yapi, cihaz ve sistemlerde
kullanimlar1 hizla artmistir.

Nanomalzeme terimi i¢in tam olarak kabul gérmiis tek bir tanim bulunmasa da
nanomalzeme {iretim teknikleri arastirmacilar tarafindan ortak kabul gormiistiir. Bu
teknikler, asagidan-yukariya ve yukaridan-asagiya iiretim yontemleri olmak {izere iki
temel sinifta toplanmaktadir. Uretim ydntemlerine ait yapilan bu simflandirmada dikkate
alinan husus, tiretimin atomik diizeyden mi yoksa makro diizeyden mi basladigi ile iligkili

olup nanomalzeme iiretiminde kullanilan baslica asagidan-yukariya ve yukaridan-asagiya



yontemler Sekil 1.1°de, tiretimler sirasinda malzeme durum ve boyutu ile ilgili sematik

gosterim Sekil 1.2°de verilmistir.

Mekanik 88litme
Litografi
Daglama

Ddnen soduk ylzeyde
katilastirma
Gaz atomizdri
Elektro patlatma

Sol-jel

Ultrasonik sprey piroliz

Asal gaz yoBunlastirma
Kimyasal buhar vd.
yoBunlastirma

Atom tabaka ¢okelmesi

Yas kimyasal sentez
Egirme
vd.

Sekil 1.1 Nanomalzeme iiretiminde kullanilan baglica asagidan-yukariya (sol) ve yukaridan-asagiya (sag)
yontemler (Ates ve Bahgeci, 2015; Baig vd., 2021)

Hacimli
‘ malzemeler
. (Milimetre)

Pargacik/toz
@) Nanomalzeme (Mikrometre)
Molekiil (Nanometre)
() (Angstrom-
Atom nanometre)
(Angstrom)

Sekil 1.2 Nanomalzeme iiretiminin malzeme durum ve boyutu ile iligkisinin sematik gdsterimi

Nanomalzemeler, kendi icerisinde farkli siniflara ayrilmaktadir. Temel alinan
ozellik, boyut veya kullanim alanina gore farkli siniflandirmalarla karsilasmak
miimkiindiir. Bu simiflandirmay1 boyutlarina gére yaparsak; boyutsuz, bir-boyutlu, iki-
boyutlu ve lig-boyutlu nanomalzemeler olarak siniflandirabiliriz.

Bunun disinda morfolojilerine, yapilarina, kimyasal bilesimlerine gore de
siiflandirma yapilabiliriz. Her siniflandirma kendi i¢inde farklilasacaktir (Saleh, 2020),
yaptig1 siniflandirmada nanomalzemeleri 12 kategoriye ayirmistir. Bu siniflandirmaya
gore (Saleh, 2020);

o metal nanomalzemeler,

e metal oksit nanomalzemeler,



e bimetalik nanomalzemeler,

e kompozit nanomalzemeler,

e karbon bazli nanomalzemeler,

e zeolit ve silika bazli nanomalzemeler,

e seramik nanomalzemeler,

e yariiletken nanomalzemeler,

e polimerik nanomalzemeler,

¢ lipid bazli nanomalzemeler,

e metal-organik ¢ergeveler,

e cekirdek-kabuk nanomalzemeler
olmak iizere gruplandirilmistir. Bu kategoriler de her biri kendi i¢inden birgok farkli
nanomalzemeyi barindirmaktadir. Bazi nanomalzemeler ise birden fazla kategoride
degerlendirilebilir. Ornegin bir nanomalzeme hem polimerik olabilir hem de ¢ekirdek-
kabuk olarak {iretilmis olabilir.

Makro boyuttaki malzemelerin fiziksel 6zellikleri, malzemenin boyutu nanometre
Olgegine diistiigiinde farklillk gdsterebilmektedir. Ornegin, nanokompozitlerde
nanometre boyutunda matris icinde dagilan pargaciklar yiizey alanini artiracagindan
polimer ile etkilesim olasiliklar1 geleneksel kompozitlere gore ¢cok daha fazladir. Ayrica
nano Olcekli pargaciklar, saf polimerler ve geleneksel kompozitlerden daha iistiin
mekanik, termal, optik ve fizikokimyasal 6zellikler saglar. Katmanli nanokompozitler
(interkalasyonlu) ve pul pul dokiilmiis nanokompozitler olarak tanimlanan iki tiir
nanokompozit vardir. Ornegin, elektro lif ¢cekim yontemi ile elde edilen polimerik

nanokompozitler, tabakali gruba dahil edilir (Reznik vd., 2004).

1.1 Amag¢ ve Kapsam

Uretilmesi planlanan nanomalzeme ile {iretim ydntemi arasinda da bir iligki
bulunmaktadir. Yukarida bahsedildigi gibi nanomalzemeler ¢ok farkli olabilmektedir. Bu
nedenle de tiim nanomalzemelerin liretiminde kullanilabilecek tek bir yontem yoktur
ancak farkli yontemlerden en uygun olam1 se¢cmek gerekmektedir. Polimer
nanomalzemeler, nanoparcgacik, nanolif, nanolayer/sheet ya da doku miihendisliginde
oldugu gibi 3-boyutlu olarak karsimiza ¢ikabilmektedir. Bu ¢alismada, polimerik bir
hammadde kullanilacak olup bu polimerden siirekli nanolif tiretimi gergeklestirebilecek

bir prototip hazirlanmasi amaglanmistir. Lif iiretiminin yapilmasi optik mikroskop ve



taramali1 elektron mikroskobu (SEM) ile lif morfolojileri ve lif inceliklerine dair gerekli

incelemelerin yapilmasi bu ¢alisma kapsaminda gerceklestirilmistir.



2. LITERATUR

2.1 Nanolif Uretim Yontemleri

Nano boyutta lif {iretimine olanak saglayan cesitli teknikler mevcut olup bu
teknikler arasinda iki bilesenli ekstriizyon, faz ayirma, sablon sentezi, ¢ekim, eriyik
iifleme, elektrospinning ve santrifiij egirme yontemleri yer almaktadir. Bahsi gegen
teknikler birbirleri ile kiyaslandiginda, her birinin kendine gore giiglii ve zayif yonleri
bulunmaktadir. Bu nedenle bazi teknikler digerlerinden daha 6n plana ¢ikabilmisken bazi
teknikler tizerine sinirl sayida ¢alisma yapilmistir.

Elektro lif ¢ekim yoluyla nanolif iiretimi ile ilgili ilk ¢alismalar 1900'li yillarin
ilk yarisinda baslamis olsa da asil ¢alismalar son 30 yilda gergeklestirilmistir. Bayramol
vd. tarafindan Web of Science verilere dikkate alinarak yapilan bir c¢alismada,
“electrospinning, electrospun, nanofibre ve nanofiber” anahtar kelimeleri lizerinden bir
tarama yapilmistir. [lgili anahtar kelimeler bazinda yapilan ¢alisma sayisinin 1990-1999
yillart arasinda toplamda sadece 33 oldugu, bu saymnin 2000-2009 arasinda 4.599’a
¢iktig1, devam eden 10 yilda ise (2010-2019) 23.782 oldugu ifade edilmistir (Bayramol
vd., 2021).

Elektro egirme bu kadar 6n plana ¢ikarken, arka planda kalmig baska nanolif
iretim teknikleri de bulunmaktadir. Bunlar;

e arayiizey polimerizasyonu,

e cekim,

e nozzle tabanl ayarlanabilir tasarlanmis parametreler,

e sablon sentezi,

o faz ayrimi,

e kendi kendine diuzenlenme,

e dondurarak kurutma,
gibi yontemlerdir. Bu yontemlerin hemen hepsi laboratuvar ortamindaki denemelerle
siurl kalmais, iizerine sinirl sayida ¢alisma yapilmis yontemlerdir.

Ara yiizey polimerizasyonunda polimer olusumu kondenzasyon reaksiyonu ile
gerceklesir. Bu yontem, diisilk basing ve yliksek sicaklikla gerceklestirilen eriyik
polimerizasyonuna alternatif arayan Emerson L. Wittbecker ve Paul W. Morgan
tarafindan 1959 yilinda kesfedilmistir (Wittbecker ve Morgan, 1959). Kullanilan

baslangi¢ maddeleri birbirine karismayan iki farkli fazdir. Polimerizasyon bu iki faz



arayiizeyinde gerceklesir. Bunlar, sivi-sivi, sivi-katt ve sivi ig¢inde sivi emiilsiyonu
seklinde karsimiza ¢ikmaktadir (Song vd., 2017). Stvi-siv1 araylizey polimerizasyonu her
iki fazin ¢6ziinmiis halde monomer igerdigi durum ve sadece tek fazin ¢ozlinmiis halde
monomer i¢erdigi durum olmak iizere iki farkli sekilde karsimiza ¢ikmaktadir. Birinci
durumda polimerizasyon arayiizeyin her iki tarafinda meydana gelirken, ikinci durumda
polimerizasyon arayliziin sadece bir tarafinda meydana gelir. Sivi-kati arayiizey
polimerizasyonunda bir kat1 ve ¢6ziinmiis halde monomer igeren bir sivi bulunmaktadir.
S1v1 i¢inde s1v1 emiilsiyonunda ise ¢oziinmiis halde monomer igeren sivinin bir baska sivi
icinde emiilsiyon durumunda oldugu polimerizasyondur. Ana fazin monomer
bulundurma ve bulundurmama durumuna gore 2 farkli tipte meydana gelmektedir
(Raaijmarkers ve Benes, 2016; Song vd., 2017). Arayiizey polimerizasyon tiirleri Sekil
2.1°de gosterilmistir.
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.:'.:' . .:..:' . . monomer B
Sy = -

Sekil 2.1 Araylizey polimerizasyonu tiirleri

Arayiizey polimerizasyonu ile nanolifler, nanokapsiiller, ince film ve membranlar
olmak tizere farkli yapilar tiretmek mimkiindiir. Literatiirde yapilan caligmalara
bakildiginda, bu yontemin nanolif liretiminden ziyade ince film ve membran iiretiminde
ve filtrasyon basta olmak iizere farkli uygulama alanlarinda kullanim bulmaktadir (Lee

vd., 2017; Par vd., 2017; Ates-Genceli vd., 2021; Liu vd., 2021; Ouyang vd., 2024).



Sablon sentezi yonteminde nanolif olusumu, ¢ok sayida nanoboyutta gézenek
bulunan bir sablonda gecerek gergeklesir. Kullanilan sablon, yiizey stabilize edici
molekiiller veya polimer bulunduran yumusak bir membran olabilecegi gibi anyonik
aliminyum oksit, sirali makro-gozenekli karbon veya mezo-gozenekli silika gibi sert bir
sablon da olabilir (Sabzehmeidani ve Ghaedi, 2021). Sablon sentezine ait sematik bir

gosterim Sekil 2.2°de verilmistir.
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Sekil 2.2 Sablon sentezi ile nanolif iiretimi

Sablon sentezinde su basinci yardimiyla gozenekli sablona dogru itilen polimer
cozeltisi gozeneklerden gegerek polimerin katilasmasimi  saglayan koagiilasyon
¢ozeltisi/banyosuna daldirilmis olur. Katilasma banyosu ile temas ettigi anda lif seklinde
katilasma gergeklesir. Sablon gozenek caplarina bagli olarak iiretilen nanolif incelikleri
degiseceginden kontrollii caplarda nanolif liretimi gerceklestirilebilir. Bu yontemin en
biiyiik dezavantaji lif uzunlugu sistem igindeki polimer ¢dzeltisi miktar ile sinirhidir.
Stirekli lif Giretimi i¢in uygun bir yontem degildir (Altintas vd., 2023).

Faz ayirma diger yontemlere kiyasla en az ekipman gerektiren tekniklerden biridir
ancak sadece belirli sayida polimer i¢in uygulanabilir bir yontemdir. Nanolif olusumu
icin oncelikle uygun ¢oziicii ile uygun konsantrasyonda homojen bir polimer ¢ozeltisi
hazirlanir. Hazirlanan ¢ozelti, jellesme sicakhiginda bekletilir. Faz ayriminin
gerceklesmesi sicaklik degisimi veya polimer ¢ozeltisine ¢oziicii olmayan bir madde
eklenmesi ile gergeklestirilir. Laboratuvar dlgekli bir teknik olup tiretilen lif uzunluklari
smirhidir (Garg vd., 2014; Zheng vd., 2020; Asano vd., 2022; Altintas vd., 2023). Faz

ayirma yontemi ile nanolif liretimini gosteren bir ¢izim Sekil 2.3’de verilmistir.
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Sekil 2.3 Faz ayirma yontemi ile nanolif olusumu

Kendiliginden diizenlenme, sinirli sayida polimer i¢in séz konusu bir tekniktir.
Lif olusumu, kovalent olmayan bazi kuvvetler etkisiyle ger¢eklesir. Bunlar genellikler
hidrofobik kuvvetler, hidrojen bagi ve elektrostatik olmaktadir. Diizenlenme sirasinda
meydana gelen itme ve ¢ekme kuvvetlerinin etkisiyle gerceklesmektedir (Beachley vd.,
2020; Altintas vd., 2023). Bu yontemin en yaygm olarak peptidlerde, medikal ve
biyomedikal uygulamalara yonelik kullanildig1 s6ylenebilir (Chen ve Zou, 2019; Gelain
vd., 2021).

Dondurarak kurutmada, su ve buz kristalleri nanolif olusumu igin
kullanilmaktadir. Oncelikle bir polimer ¢dzeltisi hazirlanir ve hazirlanan ¢ozelti diisiik
sicaklikta dondurulur. Vakum yoluyla dondurulan numune basinci disiiriiliir. Numune
daha sonra iki farkli kurutmadan gecer, biri buzun digeri suun uzaklastirilmasi i¢in
yapilir. Kati- siv1 faz ayrimi olarak da bilinen bu yontemle, ¢alisilmasi zor olan kitin gibi
polimerlerden istenen caplarda lifler liretmenin miimkiin olmasi1 bu teknigi avantajli hale
getirmektedir (Jazeri vd., 2011; Stojanovska vd., 2016; Altintas vd., 2023).

Cekim yontemi ise aslinda mikro boyutlu lif iiretimlerinde yas egirme, kuru
egirme gibi isimler altinda kullanilmaktadir. Laboratuvar diizeyinde kalan c¢ekim
prosesindeki 3 temel unsur, SiO2 bir yiizey, bir mikropipet ve bir mikro manipiilatordiir
(Ramakrishna vd., 2005). Tipik bir ¢ekim prosesine ait gorsel Sekil 2.4'de gosterilmistir.
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Sekil 2.4 Cekim yontemi ile nanolif iiretim prosesi (Ramakrishna vd., 2005; Ustiindag vd., 2009)

Cekim yontemi, uygun ¢oziiciide ¢ozdiiriilmiis polimerin genellikle SiOz bir yiizey
lizerine damlatilmasi, bir mikropipetin bu damlaciga daldirilmas1 ve geri g¢ekilmesi
esasina dayanmaktadir. Bu teknikle siirekli lif elde etmek mevcut sistemde miimkiin
degildir. Cozeltiden siirekli lif liretimine imkan saglayan ancak lif inceligi nozzle/diize

(3

deliklerinin ¢apina bagli olarak mikron-milimetre mertebelerinde olan “yas egirme”
yontemi bulunmaktadir. Bu yontemde polimerin uygun bir ¢oziicii ile ¢6zeltisi hazirlanir.
Hazirlanan polimer ¢ozeltisi bir besleme haznesine konulur. Daha sonra polimer ¢dzeltisi
sabit basing altinda tizerinde farkli ¢ap, sayida ve sekilde delikler bulunan diizelerden
koagiilasyon banyosu da denilen katilastirma ¢ozeltisi icerisine piiskiirtiiliir. Bu banyoda
katilasmaya baglayan lifler alinarak silindirlere sarilir ve besleme haznesi igerisindeki
cozelti bitene kadar lif iiretimi devam eder. Bu yontemle iiretilen liflerin inceligi

genellikle mikron mertebesindedir. Yas egirme prosesine ait sematik bir gosterim Sekil

2.5’de verilmistir.
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Sekil 2.5 Yag egirme prosesi sematik gosterimi (Khayyama vd., 2020)

Elektro-fiber ekstraksiyonu, William Gilbert'in manyetizma tizerinde calistigi ve
tesadiifen elektromanyetizmanin sivilar tizerindeki etkisini g6zlemledigi durum

1600'lerde meydana geldi. Calismada, elektrikle kuru bir ylizeyden belirli bir mesafede



koni seklinde bir su damlasinin ¢izildigine dikkat ¢ekildi. Bu ¢alisma elektro-elyaf ¢ekim
teknigi ile ilgili ilk ¢alisma olarak kabul edilebilir (Allee vd., 2003). Elektro elyaf ¢ekme
isleminde temel prensip, ilk kez 1880'lerde Rayleigh tarafindan yiiriitiilen elektrostatik
kuvvetleri kullanarak, polimer ¢ozelti iizerinde var olan viskoelastik kuvveti ve ylizey
gerilimi kuvvetlerini yenerek, ¢ozeltiden ¢ok ince fibril yapilar olugturmaktir.

Elektro lif gekim yontemi, polimer bazli nanolif iiretimi igin en ¢ok tercih edilen
yontem olarak kabul géormektedir. Bu yontem, akiskanlar dinamigi, polimer kimyasi,
temel fizik, elektrik fizigi, makine ve tekstil miihendisligini igeren multidisipliner bir
yontemdir. Yillar igerisinde elektro lif ¢ekim yontemi kendi igerisinde (Alghoraibi ve
Alomari, 2018);

o multi-jet elektro egirme,

e gozenekli i¢i bos tiip ile elektro egirme,

e emiilsiyon elektro egirme,

o koaksiyel elektro egirme,

e gaz destekli egirme,

e roller elektro egirme,

e kendiliginden demetlenen elektro egirme,

e solventsiz elektro egirme,

e manyetik alan destekli elektro egirme,

e ¢ift komponentli egirme,

e yiik enjeksiyonu yontemi,

e yakin alan elektro egirme,

e santrifiijlii egirme
gibi farkli tasarimlarla gesitlenmistir. Bu derece hizli gelisen bir teknoloji tabi ki sadece
tasarimda degil iiretilen ylizeylerin toplandigi toplayici tipinde de farklilagma yagamistir.
Kullanilan toplayicinin sekline gore elektro egirme sistemleri (Alghoraibi ve Alomari,
2018);

e sabit plaka toplayici,

e hareketli plaka toplayici,

e doner tamburlu toplayici,

e doner mandrelli keskin pim,

e bicak kenari elektrotlu doner tiip toplayici,

e paralel iletkenli doner mandrel toplayici,
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e mikrofiber destekli doner toplayici,

e donen dondurulmus mandrel,

e paralel iletken toplayici,

e desenli elektrotlar,

e doner tel tambur toplayici,

e doOnen ince bir disk,

e iki halkali toplayici,

e su banyosu toprakli kollektor,
basta olmak iizere ¢esitlenmistir. Ancak temel prensip ¢ok farklilagmamistir. Bugiin bir
elektro egirme sistemini tanimlarken 3 temel kisimdan s6z etmekteyiz. Bunlar;

1. Enjektor ve dozlama iinitesinin bulundugu besleme kismi,

2. Yiiksek voltajli DC gii¢ kaynagi

3. Hareketli ve/veya sabit toplayicidir.

Elektro egirme tekniginde, polimer 1s1 ile eritilir veya uygun bir ¢oziicii iginde
cozeltisi hazirlanir. Daha sonra ucunda kiigiik bir delik olan siringaya yerlestirilir ve
yiiksek voltaj sayesinde olusturulan elektrik alan1 boyunca hareket ederek toplayiciya
ulagir. Kullanilacak yiiksek voltaj polimerin c¢esidinden ve molekiill agirligindan
hazirlanan ¢ozeltinin viskozitesine kadar birgok degiskenden etkilendigi i¢in farklilik
gostermektedir. Ancak yapilan ¢alismalarda genellikle <50 kV'a kadar voltaj uygulanur.
Standart bir elektro egirme tertibati sematik olarak Sekil 2.6’da gosterilmistir.

Sekil 2.6 Elektro egirme diizenegi sematik gosterimi (Long vd., 2019)

Besleme tertibat1 sayesinde siringanin ucuna kadar gonderilen polimer, igne
ucunda asili kalarak yiizey geriliminin uyguladig1 kuvvetler nedeniyle kritik bir voltaj

degerine kadar kiiresel olarak bulunur daha sonra bir polimer damlasi halini alir.
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Uygulanan potansiyel fark, bir esige ulasir ulasmaz, elektrostatik kuvvet yiizey gerilimi
kuvvetine esitlenir. Bu noktada polimer damlas: sekil degistirerek koni seklini alir. Bu
koniye Taylor konisi denir (Hohman vd., 2001; Kozanoglu, 2006; Reneker ve Yarin,
2008; Beypazar, 2013).

Kullanilan polimerin  6zelligine, ¢ozelti Kkonsantrasyonuna ve sistem
degiskenlerine bagli olarak degisebilen ii¢ kararsizlik durumu vardir. Polimer jeti, bu
istikrarsizlik durumlarindan sadece birini de gosterebilecegi gibi li¢ kararsizlik
durumunun hepsinin ortaya ¢ikmasi da s6z konusu olabilir. Bu kararsizlik durumlari;
klasik Rayleigh kararsizligi,

e Eksenel simetrik elektrik alan akimi,

e Whipping kararsizligi
olarak agiklanmis ve matematiksel olarak modellenmistir (Wendorff vd., 2012). Elektro
tiretim siirecindeki en belirgin istikrarsizlik durumu Whipping kararsizligidir. Whipping
olusumunun nedeni, jet ylizeyindeki yiiklerin karsilikli olarak itilmesi ve yiiklerin bir
arada bulunamamasi nedeniyle merkezin radyal tork tiretmesidir. Besleme iinitesinden
piskiirtiilen polimer, toplayici tablaya yaklastik¢a besleyici ucundan uzayan tek bir jetin
fiskiye seklinde ve farkli yonelmelere sahip kiigiik jet olusumlar1 gézlemlenir. Bu kii¢iik
jetlerin olusum nedeni ana jetten gelen radyal yiiklerin birbirini itmesiyle agiklanir. Eger
jet yeterince inceyse ve viskoelastik kuvvetler yeterince soniimlenirse, yeni bir Whipping
kararsizligi olusur ve buna ikinci Whipping kararsizligi denir (Hohman vd., 2001).
Besleme ve toplayici arasi olusan polimer jetin izledigi yolun sematik gosterimi Sekil

2.7°de verilmistir.
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Sekil 2.7 Besleme ve toplayici arasi olusan polimer jetin izledigi yolun sematik gosterimi (Angammana ve
Jayaram, 2011)

Elektro lif ¢ekim siirecini ilgilendiren iki kuvvet dengesi vardir. Birincisi siirecin
devami icin gerekli olan kuvvet sistemi, ikincisi ise siirece engel olan kuvvet sistemidir.
[k kuvvet sistemi damlanin dengesini bozarak damlanin deforme olmasina ve damladan
ince bir jet olusturmasina yardimer olur. Ikinci kuvvet sistemi ise sivinin uzamasini ve
akmasini engelleyerek damlay1 sabitlenme egilimine siiriikler. Piiskiirtmeden sonra,
birinci ve ikinci Whipping kararsizlik bolgeleri meydana gelir ve daha sonra lifler,
toplayici plaka iizerinde rastgele toplanir. Toplama plakasinin ylizeyinde 3 nm'den 1
um'den fazlasina kadar degisen lifler bulunabilir (Salas, 2017; Nayak vd., 2017). Elektro
lif ¢ekim siirecinin 6ziinii anlamaya yonelik ¢ok sayida g¢alisma yapilmistir ve
yaptlmaktadir. Nanolif morfolojisi, yapist ve yiizey fonksiyonlarmm kontrolii
saglanabilmelidir (Reneker ve Yarin, 2008).

Elektro 1if c¢ekim prosesini etkileyen parametre sayisi oldukca fazla olup
genellikle cevresel degiskenler, ¢ozeltiye ait degiskenler ve elektro egirme proses
parametrelerine ait degiskenler olarak {i¢ grup altinda toplanmakta olup Tablo 2.1°de daha

detayli olarak gosterilmistir.
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Tablo 2.1 Elektro lif ¢gekim prosesini etkileyen degiskenler (Islam ve Karim, 2010; Lee ve Mooney, 2012;
Long vd., 2019)

{xes Konsantrasyon
m Tletkenlik
(= Viskozite
Cozelti degiskenleri; ] Molekiler agirlik
@y  Cbziicinin uguculugu

) Molekiiler yapi

0 Mesafe
j-fh.,': Voltaj
Elektro egirme prosesine ait degiskenler; /J Besleme orant
. Toplayici
; Nem
Cevresel degiskenler Sicaklik

Yillar iginde yapilan ¢alismalarla, ¢esitli polimerler ve biyopolimerler i¢in elektro
iiretim kosullar1 biiyiik oranda belirlenmistir. Ornegin, nanolif iiretebilmek icin polimer
¢ozeltisi yeterince yiiksek bir konsantrasyona sahip olmalidir. Ancak ¢ok yliksek olmasi
viskoziteyi artirdigindan ve ¢ok yiiksek viskozite elektrik alanda polimer hareketini
engellediginden dezavantaj yaratir. Cozeltinin yiizey gerilimi yeterince disiik, yiik
yogunlugu ise yeterince yiikksek olmalidir (Hohman vd., 2001). Siringanin kilcal ucu ile
toplayic1 arasindaki mesafe azaltilarak morfolojik degisiklikler yapilabilir. Mesafeyi
artirarak veya elektrik alan siddetini azaltarak damla yogunlugu azalir. Yikli alanlar
periyodik olarak morfolojiyi etkileyebilir ve yiizeyde degisikliklere neden olabilir
(Reznik vd., 2004). Elektro lif ¢ekimi ve elektro spreyleme hakkindaki mevcut bilgiler,
tiretilen yiizeylerin hem morfolojisinin hem de yapisinin, elektrostatik kuvvetlerin ve
¢ozelti parametrelerinin sinerjistik etkisinden etkilendigini belirtmektedir.

Suirekli lif tretimi gergeklestirilebilen elektro lif ¢ekim prosesinin 6n plana
¢ikmasi, hizli bir tiretim saglamasi ve hizli bir sekilde yayginlasmasi, diger bazi teknikler
tizerinde yapilan ¢alismalarin sinirli sayida kalmasina neden olmustur. Ancak elektro lif
prosesinde kilovoltlar mertebesinde gerilim uygulaniyor olmasi ve cihaz maliyetlerindeki
son artiglar nedeniyle alternatif stirekli nanolif tiretimi gerceklestirilebilecek tekniklerinin
gelistirilmesini 6nemli hale getirmektedir. Bu ¢alismada, yiiksek voltaj kullanmadan nano
boyutta lif tiretimi gergeklestirebilecek “cekim” ve “yas egirme” yontemleri temelinde

stirekli lif iiretimi saglanabilmesi i¢in bu yontemler modifiye edilerek bir prototip dizayn
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edilmistir. Bu nedenle, calismanin Onemli oldugu ve literatiire katki sunacagi
ongoriilmektedir.

Pamuk seker liretim prensibini ilham alarak yola ¢ikan Badrosamay ve ark.
(Badrossamay vd., 2010), benzer bir yontemle nanolif iretiminin de
gerceklestirilebilecegini ongorerek bir ¢alisma yapmis ve 2010 yilinda santrifiij egirme
yontemini tanitmistir. Yonteme ait ilk patent, 2012 yilinda alinmistir (Lozano ve
Kamalaksha, 2012). Bu yontem ile yiiksek voltaj olmadan ve elektro lif egirmeye nazaran
daha hizli iiretim miimkiin olmustur (Stojanovska vd., 2016). Bu yontemde toplayici bir
¢ember seklindedir ve tam merkezinde, bir dizi delik bulunduran doner bir hazne i¢erisine
polimer ¢ozeltisi bulunmaktadir. Donme ile olusan santrifiij kuvveti etkisiyle olusan
merkezkag kuvveti, ¢ozeltinin viskozitesini ve yiizey gerilimini asar agsmaz polimer jeti
cember seklindeki toplayicinin i¢ yilizeyine dogru itilir. Bu esnada lifler hem gerilir hem
de polimer c¢ozeltisindeki c¢oziicii buharlastigindan polimer lif seklinde katilagir

(Gholipou-Kanani ve Daneshi, 2022).
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Sekil 2.8 Santrifiij egirme (sol) ve elektro-santrifiij egirme (sag) tekniklerine ait sematik gdsterim (Xu vd.,
2023)

Elektro-santrifiij egirme yontemi ise santrifiij yonteminden kisa bir siire sonra
gelistirilen ve elektro egirme ile santrifiij egirmenin bir kombinasyonu olarak tanimlanan
nanolif iiretim yontemidir. Burada amag, elektro egirme yontemindeki gibi ince ve
diizgiin nanolifleri, santrifiij egirme yontemindeki gibi hizli iretmektir. Xu ve ark. bu ii¢
yontemi arastirmiglar, birbirlerine benzerliklerini ve farklarini ortaya koymuslardir.
Calismada, elektro egirme yonteminin hala en ¢ok tercih edilen yontem oldugu, santrifiij

yonteminin her ne kadar endiistriyel liretime uygun olsa da elde edilen liflerin elektro
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egirmedeki kadar diizgiin olmadig, santrifiij yonteminin gelistirilmis versiyonu olarak
kabul edebilecegimiz elektro-santrifiij yonteminin ise ileriye yonelik elektro egirmeye

rakip olabilecegi ifade edilmistir (Xu vd., 2023).

2.2 Elektro Egirmede Kullanilan ve Suda Coziinen Bazi Polimerler
2.2.1 Polivinilalkol (PVA)

Nanolif tiretimi i¢in bir¢ok polimer kullanilabilmektedir. Oda sicakliginda, suda
kolaylikla ¢oziilebilen polivinilalkol (PVA) yaygin olarak kullanilan polimerlerin baginda
gelmektedir. Hatta cihazin ilk kurulumunda deneme amagli yapilan iiretimlerde genellikle
PVA ile deneme yapilmaktadir.

PVA termal ve kimyasal dayanikliliga sahip, toksik olmayan, havada ¢6ziinebilen
biyouyumlulugu oldukg¢a fazla, yar1 kristalli sentetik polimerdir. Diisiik maliyetli, yiiksek
1s1 direnci, 1yi1 sekilde film olusumu, iyi kimyasal direng, toksik olmama gibi 6zelliklere
sahiptir. PVA Elektro lif ¢ekim tinitesi ile gerg¢eklestirilen nano incelikteki PVA liflerine
ait SEM goriintiisii Sekil 2.9'da verilmistir. Standart elektro egirme yontemi ile tiretilen
lifler, tek tek lif olarak degil, nano incelikteki liflerden olusan bir ylizey halinde

toplanmaktadir.

Sekil 2.9 %10'luk PVA ¢ozeltisi ile yapilan elektro lif ¢ekim iglemi sonucunda elde edilen liflere ait SEM
goriintiileri (Beypazar, 2013)

Beypazar, nanolif iiretiminde ¢ap kontroliine yonelik yaptig1 tez ¢aligsmasinda,
%10, %12 ve %14°lik PVA ¢ozeltilerinden iki farkli igne ¢ap1 (0,7 mm ve 0,9 mm), iki
farkli besleme hizi1 (0,10 ml/sa ve 0,20 ml/sa), iki farkli igne-toplayict mesafesi (10 cm
ve 15 cm) ve farkli gerilim degerlerinde tiretimler yaparak farkli tiretim parametrelerinde
iiretilmis olan 96 adet PVA yiizey iiretmistir. Uretilen yiizeylerin SEM gbériintiileri

incelenmis ve her numuneden yaklasik 50 adet cap Ol¢iimii alinmistir. Sonug olarak,
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tiretilen liflerin incelik degerlerinin voltaj, besleme hiz1 ve igne-toplayici mesafesinden
etkilendigi tespit edilmistir (Beypazar, 2013).

Kusumawati ve ark. tarafindan gercgeklestirilen calismada, %8, %10 ve %12
konsantrasyonlarda PV A nanolifleri, 5 ml/sa besleme hizi ile iki farkli voltajda (17 kV ve
20 kV), ¢ farkli igne-toplayici mesafesinde (7 cm, 10 cm ve 15 cm) iiretilmistir. Lif
morfolojileri ve lif ¢aplar1 optik mikroskop ile incelenmis ve degerlendirilmistir. Verilen
parametrelerde yapilan iiretimlerde tespit edilen boncuksuz ve en homojen lifin, %10
PVA polimer konsantrasyonu ile hazirlanan ¢ozeltiden 20 kV voltaj ve 15 cm igne-

toplayict mesafesinde tiretildigi ifade edilmistir (Kusumawati vd., 2021).

2.2.2 Polivinilpirolidon (PVP)

Suda kolayca ¢oziinen ve elektro lif egirmede yaygin olarak karsimiza ¢ikan bir
diger polimer ise polivinilpirolidon (PVP)’dur. Pinarbasi ve Callioglu tarafindan
gerceklestirilen bir ¢alismada, farkli polimer konsantrasyonlarinda (%10, %12 ve %14)
farkli ¢oziictler (etanol, dimetilformamid, dimetilasetamid, kloroform, asetik asit ve
damitilmis su) ile hazirlanan polimer ¢ozeltileri, ti¢ farkli besleme hizinda (0,7 ml/sa, 0,8
ml/sa ve 0,9 ml/sa), ti¢ farkli voltaj degerinde (24.4 kV, 26.4 kV ve 28.4 kV) ve li¢ farkl
igne-toplayict mesafesinde (17 cm, 19 cm ve 21 cm) iretilmistir. Calismalar esnasinda
ortam nemi kontrol edilmis ve %25, %30 ve %35 olacak sekilde ayarlanmistir. SEM
goriintilleri ve lif ¢ap dagilimlart incelenen liflerde, en ince lif olusumunun
dimetilasetamid ile hazirlanan (61 um) ve suda hazirlanan (78 um) %10’ luk PVP ile elde
edildigi ifade edilmis ancak bu liflerde boncuklanmalarin varligindan da bahsedilmistir
(Pinarbasi ve Callioglu, 2022).

PVP, elektro egirme prosesinde siklikla nanopargaciklar i¢in tasiyict polimer
olarak kullanilmaktadir. Nanopargaciklar, bazi fonksiyonel 6zelliklere sahip yapilar
olusturmak icin birden fazla katmandan olusabilir. Bu nanopargaciklar ayn1 zamanda
nanokompozit olarak da karsimiza ¢ikmaktadir. Yildiz ve digerleri tarafindan sentezlenen
Fes04-Cs-Ag parcaciklar, kitosan (Cs) polimeri iceren aslinda nano boyutta kompozit
yapilardir.  Calismada, sentezlenen Fe304-Cs-Ag nanokompozitler, PVP polimer
coOzeltisine eklenmis ve manyetik nanolifler ve nanolifli membranlar liretmek igin
kullanilmistir. Uretim teknigi olarak ise elektroegirme yontemi kullanilmustir. Uretilen
nanoliflerin yapisal, manyetik, morfolojik, spektroskopik ve termal dzellikleri ile Fe3Os-
Cs-Ag nanolifli membranin antibakteriyel etkileri incelenmistir. Sonug¢ olarak,

Staphylococcus aureus, Bacillussubtilis, Enterococcusfaecalis, Escherichiacoli,
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Proteusmirabilis ve Pseudomonas aeruginosa bakterilerine karsi iyi antibakteriyel aktivite

sergileyen nanolifli membranlar tiretilmis oldugu ifade edilmistir (Y1ildiz vd., 2020).
2.2.3 Aljinat (ALG)

Nanolif tiretimi i¢in kullanilan polimerlerden bir digeri de Aljinat (ALG)
polimeridir. ALG kahverengi deniz yosunundan elde edilen dogal bir polimer olup yara
iyilesmesi, film olusumu, doku miihendisligi gibi biyotip uygulamalarinda kullanimi
yaygindir. ALG jelleri farkli ¢apraz baglama yontemleriyle elde edilebilir ve bunlarin
yapisal benzerligi, yara iyilesmesinde, kimyasal ila¢ ve proteinlerin taginmasinda olanak
saglar ancak yiiksek viskoziteye sahip ALG ¢ozeltisi protein ya da hiicrelerle karigtirilip
viicuda enjekte edildiginde oldukga yiiksek kesme kuvvetinden dolayr viicudun zarar
gormesine sebep olabilir. ALG yara pansumanlar1 dogal olarak nemli kii¢iik bir ortam
saglar ve yara bolgesindeki enfeksiyonu yok denecek kadar aza indirerek yaranin
iyilesmesini basitlestirir (Mokhena vd., 2020).

Kahverengi deniz yosunlarindan elde edilen aljinatlarin yapisinda 1,4-baglh 3-D-
Mannuronik Asit (M) ve 1,4-bagl a-L-Guluronik Asit (G) olmak tizere iki adet temel
monomer bulunmaktadir. ALG bir polisakkarit olup polimer zincirleri anyonik lineer

yapidadir.

GG blocks MM blocks MG or GM blocks
(poly-GG) (poly-MM) (poly-MG)

ManAp or M : “C, ring conformation
GulAp or G : 'C, ring conformation

Sekil 2.10 Aljinat kimyasal yapis1 (Shari ve Kamarudin, 2015)

Mokhena ve ark. aljinatin elektro egirme yontemi ile {iretilebilirligine ve
uygulama alanlarina yonelik yapilan ¢alismalar1 derledikleri makalelerinde 6zellikle
uygulama alanlarina yonelik oldukga kapsamli bir degerlendirme yapmistir (Mokhena
vd., 2020). Li ve ark. metilen mavi adsorpsiyonu i¢in sodyum aljinat polimerine MXene

takviye ederek elektro egirme yontemi ile ylizeyler elde etmisler ve metilen mavi
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giderimine yonelik caligmalar yapmislardir. Sodyum aljinat igerisindeki MXene
varliginin metilen mavi adsorpsiyonunu artirdig1 sonucuna varilmistir (Li vd., 2023).

Diisiik molekiil agirligina sahip aljinat polimerinden elektro egirme yontemiyle
nanolif iiretimine yonelik calismalarda, viskoziteyi artirmak ve lif olusumunu
desteklemek i¢in ilave bir polimer kullanimina rastlamak miimkiindiir. Bu amagla
polietilenoksit (PEO) polimeri siklikla karsimiza ¢ikmaktadir. Hu ve ark. sodyum aljinat
(NaAlg):PEO igerigini 1:1 ila 1:3 arasinda degisen oranlarda kullanarak, polimer
konsantrasyonu %35 olan polimer ¢ozeltileri hazirlamislar ve analizlerini
gerceklestirmislerdir. Sonug olarak piiriizsiiz ve homojen NaAlg/PEO nanoliflerinin elde
edildigi ifade edilmistir (Hu vd., 2015). Kyziol ve ark. ilag tasiyici olarak segtikleri aljinat
polimerinden tiretilecek nanolifler i¢in tagiyici polimer olarak PEO ve az miktarda ylizey
aktif madde kullanmiglardir. PEO daha sonra ortamdan uzaklastirilmistir ve ilag
yiiklemesi yapilmis aljinat liflerinin 161 nm ¢apa sahip oldugu, yliklenmemis liflerin ise
109 nm ortalama ¢apa sahip oldugu belirtilmistir (Kyziol vd., 2017). NaAlg’in PEO ile
birlikte tiretildigi bir baska calismada ise PEO ve az miktarda Triton x100 yiizey aktif
madde varliginda NaAlg nanolifleri elektro egirme yontemi ile iiretilmistir. Nanolifler,
NaAlg/PEO oran1 70:30 ve 80:20 olacak sekilde hazirlanan %4'lik homojen bir polimer
¢ozeltisinden tretilmistir. Bu ¢alisma igin belirlenen optimum f{iretim kosullarinin 0,4
ml/sa besleme hizi, 10,5 kV voltaj ve 16 cm igne-toplayict mesafesi oldugu ifade
edilmistir. Uretilen nanoliflerin morfolojileri SEM ile incelenmis olup NaAlg/PEO
oraninin 70:30 oldugu ¢ozeltinin beslendigi elektro egirme islemi ile iiretilen nanoliflerin
daha diizgiin ve kararli oldugu belirtilmistir (Hossain ve Rahman, 2021).

NaAlg nanoliflerinin liretiminde destek/tasiyici olarak kullanilan bir diger polimer
PVA’dir. Ozellikle yara ortiisii veya doku miihendisligi gibi tibbi alanlara yonelik
uygulamalar i¢in liretilen NaAlg nanliflerinde PVA kullanimina siklikla rastlanmaktadir.
Najafiasl ve ark. tarafindan gerceklestirilen bir ¢alismada, PVA ve NaAlg kullanilarak
biyouyumlu ve sisme egilimi artirilmis nanolifler iiretilmesi amaclanmustir. Ilag
salinimina yonelik yapilan ¢caligmada, elektro egirme dncesinde PVA/NaAlg ¢ozeltisinin
glutaraldehit ile kombinasyonunun daha iyi ¢apraz baglanmaya neden oldugu ifade
edilmistir. PVA/NaAlg bilesimine ila¢ olarak dekspantenol eklenmistir. Kontrollii ilag
salinimi i¢in farkli kabuk maddeleri ile ¢alisilmis ve kabukta %]1°lik Cs varliginin ilag
saliniminin daha iyi kontrol edilmesine katki sagladigi belirtilmistir (Najafiasl vd., 2020).
Doku miihendisligi uygulamasi i¢in elektro egirme yontemiyle NaAlg/PVA polimer doku

iskelelerinin {iretildigi bir ¢calismada, proses parametreleri optimize edilmis ve {iretilen
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yiizeyler nanofiber ¢api, bozunabilirlik, gézeneklilik, gerilme mukavemeti, sisme, temas
acis1 ve sitotoksisite bakimindan incelenmis olup SEM ve FTIR ile karakterize edilmistir.
Sonug olarak en iyi NaAlg/PVA oraninin 1:6,5 oldugu ve en homojen ve diizgiin
nanoliflerin 0,55 pl/sa besleme hizi, 30 kV voltaj ve 12,5 cm igne-toplayict mesafesi ile
elde edildigi belirtilmis. Uretilen nanoliflerin ortalama lif cap degerinin 166 nm oldugu
ve bu kosullarda {iretilen yiizeylerin doku mihendisliginde kullanim i¢in uygun
olabilecegi ifade edilmistir (Jadbabaei vd., 2021).

Bunlarin yaninda, ALG polimeri ile birlikte elektro egirme yontemiyle nanolif ve
yiizey iretiminde kullanilan polimerler arasinda poly(e-caprolactone) (PCL) (Norouzi
vd., 2022; Dodero vd., 2020) ve polylactic acid (PLA) (Xu vd., 2017; Ye vd., 2019; Cesur
vd., 2019) bulunmaktadir.
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3. YONTEM

3.1. Kullanilan Malzemeler ve Metotlar

Prototipin kurulumunda flowmetre, gii¢ kaynagi, manometre (0-2,5 bar), 12V DC
motorlar (60rpm-125rpm) ve motor hiz kontrol cihazi kullanilmistir.

Nanolif iiretimi icin denemeler yaptigimiz polimerler; 1,19 g/cm?® yogunluga sahip
PVA ve 1,6 g/lcm?® yogunluga sahip ALG polimeri laboratuvarimizdan kullanilmugtir.

Hazirlanan polimer ¢ozeltilerinin viskoziteleri JKI-JK-RV-1 model viskozimetre
cihaz ile 6l¢iilmiis olup Konya Selguk Universitesi Miihendislik ve Mimarlik Fakiiltesi
alt yapist kullanilmistir. Yogunluk hesaplamalari i¢in gerekli 6lgtimler laboratuvarimizda
yapilmustir.

Liflerin mikro yapisini gériintiilemek i¢in optik mikroskop kullanilmis olup ancak
en ince capa sahip liflerin(minimum 2) goriintiisii SEM cihaz1 ile alinmistir. SEM
goriintiileri, Canakkale Onsekiz Mart Universitesi Bilim ve Teknoloji Uygulama ve

Arastirma Merkezinden hizmet alimi1 seklinde gergeklestirilmistir.

3.2. Polimer Caozeltilerinin Hazirlanmasi

Burada amag, kurulan prototipin ¢alisir oldugunun ispatlanmasi amaciyla suda
kolay ¢6zilindiigi icin elektro lif ¢ekiminde en ¢ok kullanilan polimerlerden olan ve hatta
ilk kurulumlarda deneme tretimleri i¢in tercih edilen PVA polimeri kullanimi 6ncelikli
olarak yer almistir. Bu amagla, PVA polimeri agirlikca %10 ve %8 olacak sekilde su
icerisinde manyetik karistiric1 ile yaklasik 3 saat karistirilarak tamamen ¢dzlinmesi
saglanmistir (Islam vd., 2010).

Laboratuvardan kullandigimiz PV A polimeri ile yapilan denemelerde karsilasilan
ve bir sonraki boliimde daha detayli aciklanacak sorunlar nedeniyle, polimer degistirme
ithtiyact dogmustur. Yeni secilen polimer, suda kolay ¢oziinen ve yine siklikla kullanilan
bir diger polimer olan ALG olmustur. ALG polimeri agirlik¢a %1 ve %2 olacak sekilde
saf su ile karistirllarak ¢oziinmesi saglanmistir. Cozelti hazirlama islemi manyetik

karistiricida 3 saat siirede gergeklesmistir.

3.3. Hazirlanan Cozeltilerinin Yogunluk ve Viskozitelerinin Tespiti

Elde edilen polimer ¢ozeltilerine ait yogunluk hesaplamasi formiil (3.1)’de verilen
esitlikle hesaplanmis olup viskozite Olglimleri Sekil 3.1°de gosterilen JKI-JK-RV-1

model viskozimetre cihazi ile 6l¢iilmiistiir.
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Sekil 3.1 Polimer Cozeltisinin Viskozitelerinin Ol¢iildiigii Viskozimetre Cihazi

o 0zlinen madde kitlesi
Yogunluk = ¢ (3.2)

¢ozeltinin hacmi

3.4. Prototipin Kurulumu

Nanolif iiretim teknikleri arasinda yer alan ancak ¢aligmalar1 giiniimiize kadar
laboratuvar ortaminda kalmis ve siirekli {iretim gerceklestirilemeyen ¢ekim prosesinin
handikabi, siirekli bir besleme yapilamamasi ve olusan lifin sinirli bir uzunluk araliginda
olmasidir. Bu ¢alismada, polimer ¢ozeltisini siirekli olarak beslemeye imkan saglayan ve
elektro lif ¢ekiminde kullanilan siringa pompast disinda bir besleme sistemi
kullanilmistir. Lif olusumunun gergeklesecegi kismin ise 3 tarafi kapali bir sistem olmasi
gerekli goriildiigii durumda 4. tarafin fleksi-glass ile kapatilmasi planlanmis ancak buna

ihtiya¢ duyulmamustir. Bahsi gecen tasarima ait 6n ¢izim Sekil 3.2°de verilmistir.
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Sekil 3.2 Olusturulan Sisteme Ait Taslak Tasarimi

Prototipin hazirlanmasinda manometre, flowmetre, Arduino, dc motor, gii¢
kaynagi, toplayici miller, rulman, sunta, hortumlar, metrik 12 civata, silindirik kap, conta,

kaniil, kelepge, sicak hava tabancasi, motor hiz kontrol cihazi gibi unsurlar yer almistir.

Sistemin oturtulacagi suntalar 40x50 cm, 40x80 cm, 25x25 cm, 25x35 cm,
50x80cm seklinde kesilmistir ve montajlanmigtir. Daha sonra toplayici miller, sabitlenen
rulmanlar arasina yerlestirilmis ve DC motor ile baglantisi yapilmigtir. Gii¢ kaynaginin
kablolar ile etkilesimi saglanarak DC motorun ¢alismasini saglayacak sekilde baglanti
olusturulmus ve toplayict millerin diizgiin doniisii ayarlanmistir. 125 rpm hizla donme
kapasitesine sahip 12V DC motorun doniis hizin1 kontrol etmek i¢in motor hiz kontrol

cihaz1 montaj edilmis ve baglantis1 saglanmistir.
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1 Flowmetre(0-10Lt) 4 Dc Motor(12v
60Rpm-125Rpm)

2 Manometre(0-2,5 5  Gii¢ Kaynagi(0- 7 Toplayic1 Miller
bar) 30v)

3 Silindirik Metal 6 Motor Hiz Kontrol
Kap Devresi(6-28v)

Sekil 3.3 Nano incelikte lif tiretimi amaciyla olusturulan prototipe ait gorsel

Polimer ¢ozeltisini kantile tastyacak bir tasiyici sistem olusturulmustur. Bu sistem
icin bir silindirik metal kap kullanilmistir. Bu silindirik kabin {izerine hortum ve
manometre baglantis1 yapilmak tizere montaj delikleri agilmistir. Silindirik kap conta ile
sizdirmaz hale getirilmistir. Soliisyon ¢ozeltisini hortumdan ¢ikisin1 saglayabilmek i¢in
azot gazi kullanilarak basing verilmistir. Daha sonrasinda soliisyonun akis hizini
kontrollii bir sekilde saglamak amaciyla gaz akisini kontrol edebilmek igin flowmetre
baglantist yapilmistir. Silindirik kabin yanlarma iki montaj deligi agilmis ve civatalar
montajlanmistir. Sistemin son hali Sekil 3.3’de gosterilmistir. Olusturulan sistemin akis

semasi ise Sekil 3.4’°de verilmistir.
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Toplayic1 Miller

De Motor

Manometre

Azot Tiipli
Motor Hiz Kontrol

Devresi

' Flowmetre
coffii— e ] ~caplijmm——

E CaClz Koagiilant J '

Giic
Kaynag Silindirik Metal Kap

Sekil 3.4 Olusturulan prototipin akis semast
3.5. Lif Uretimi

Polimer ¢ozeltileri daha o6nce de belirtildigi gibi laboratuvarimizda hali hazirda
bulunan polimerler kullanilarak hazirlanmistir. PVA’nin sulu ¢ozeltisi, polimer orani %8
olacak sekilde manyetik karistirict kullanarak hazirlanmistir. Coziinmenin tam olarak
gerceklestiginden emin olmak icin karistirma islemine yaklasik 3 saat devam edilmistir.
Hazirlanan PVA polimer ¢ozeltisi sistemde bulunan silindirik kap i¢ine dokiilmiistiir.
Polimeri kaniile tasimak i¢in verilecek olan gazin hazneden disar1 sizmasini engellemek
icin silindirik kabin {izeri, metal bir levha kullanilarak tipki mengene sistemi gibi
sikistirtlmistir. Polimer ¢ozeltisi, besleme haznesinden ucunda farkli gaplarda kaniil
yerlestirilen bir hortum ile taginmistir. Kaniil, sizinti olmamasi i¢in hortuma kelepge
yardimiyla sikistirilmistir. Lif ¢ekimi sirasinda kaniil ucunun i¢ capi ne kadar biiyiirse
soliisyonun debisinin o kadar arttig1 ve bir noktadan sonra hizin diistigii gozlemlenmistir.
Lif tiretimlerinde 0,6 - 0,9 - 1,1 ve 1,3 mm ¢apinda kaniiller kullanilmistir. Ancak liflerin
en ince sekilde tiretilmesi amaglandigi i¢in 0,6mm capinda kaniil se¢ilmistir.

Sistem kurulduktan sonra silindirik kap igerisine gaz akis1 saglanmstir. Iceride
bulunan PVA, basing 15 bar’a geldiginde kaniil ucundan ¢ikmaya baslamistir. Ancak
polimerin lif seklinde katilagsmasi gergeklesmedigi igin %1°lik sodyum siilfat i¢eren bir
koagiilasyon banyosu hazirlanmistir (Nahoisokawa vd., 2015). Ne yazik ki katilagsma
yine saglanamamistir. Normal sartlar altinda katilagsmanin ger¢ceklesmesi beklenmektedir.
Oncelikle kurulan prototip’den kaynakli olup olmadig degerlendirilmistir ancak burada

yasanan sorunun polimer kaynakli oldugu kanis1 olusmustur.
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Bu nedenle, laboratuvarimizda bulunan diger bir polimer olan aljinat polimeri ile
sistem denemesi tekrarlanmistir. Polimer konsantrasyonunun etkisini gorebilmek i¢in
%1°lik ve %2’lik aljinat ¢ozeltileri hazirlanmistir. Cozeltiler saf su ile hazirlanmis ve
manyetik karistiricida 3 saat karistirllmis daha sonra silindirik besleme haznesine
dokiilmistiir. Gaz akist verildikten sonra %1°lik aljinat polimer ¢ozeltisi igin 5 bar,
%?2’lik aljinat polimer ¢ozeltisi i¢in 10 bar’a gelindiginde kaniil ucundan polimer ¢ikisi
gerceklesmistir.

Lif seklinde kantilden ¢ikan polimerin hizli katilasmasi ve sarilabilmesi igin
koagiilasyon banyosu hazirlanmistir. %1°lik CaCly (kalsiyum kloriir) igeren bir ¢ozelti
hazirlanmis ve koagiilant olarak kullanilmistir. Koagiilasyon banyosuna daldirilan
polimer ¢ozeltisi katilasmaya baslamis ve lif olusumu gergeklesmistir. Toplayict millerin
doniis hiz1 gilic kaynagi, DC motor ve motor hiz kontrol cihaz1 kullanilarak kontrol

edildigi i¢in B plan1 olarak alinan arduino set kullanilmamustir.
3.6. Uretilen Liflerin Karakterizasyonu

3.6.1 Optik Mikroskop

Hazirlanan prototip ile tretilen liflerin hem ylizeylerini hem de ¢aplarini tespit
edebilmek i¢in 6ncelikle optik mikroskop kullanilmustir. Uretilen lifler SOIF marka, XJP-
6A model optik mikroskop ile goriintiilenmistir (Sekil 3.5).

Sekil 3.5 Lif Goriintiilerinin incelendigi Optik Mikroskop Cihazi
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3.6.2 Taramal Elektron Mikroskobu (SEM)

Elde edilen liflerin gorintilleri alinip daha sonra optik mikroskop altinda
incelenmis olup se¢ilen bir adet %1°lik ve bir adet %2’lik aljinat lifi ylizey morfolojisinin
daha net goriintiilenebilmesi i¢in JEOL marka, JSM-7100-F model emisyonlu taramali
elektron mikroskobu (FE-SEM) ile goriintiilenmistir (Sekil 3.6). Numuneler iletken

olmadigi i¢in goriintiileme 6ncesi numunelere Au-Pd kaplama yapilmaistir.

Sekil 3.6 Lif gorintiilerinin alindig1 SEM cihazi
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4. BULGULAR

4.1. Yogunluk ve Viskozite Degerler

Elde edilen polimer ¢6zeltilerine ait yogunluk hesaplamasi formiil (3.1)’de verilen
esitlikle hesaplanmis olup viskozite 6l¢iim ve yogunluk hesabina ait veriler Tablo 4.1°de

verilmigtir.

Tablo 4.1 Hazirlanan polimer ¢6zeltilerine ait dlgiilen viskozite ve hesaplanan yogunluk degerleri

NUMUNE YOGUNLUK VISKOZITE
%1 ALG Cozeltisi 1,0037 g/cm?® 325¢cP
%2 ALG Cozeltisi 1,0075 g/cm? 1262 cP

ALG polimeri yapis1 geregi ¢cok kolay jellesme 6zelligine sahip bir polimerdir. Bu
nedenle, ¢ozelti icerisindeki ALG miktar1 %1°den %2’ye ¢iktiginda viskozite dnemli bir
degisim meydana gelmistir. Bu degisimin liretilen liflerin ¢ap degerlerine yansiyacagi

tahmin edilmisgtir.

4.2 Optik Mikroskop Goriintiileri

Calisma kapsaminda hazirlanan prototip ile iiretimi gerceklestirilen liflere ait
gorseller ile optik mikroskop goriintiileri Sekil 4.1 ve Sekil 4.2°de verilmistir. Sekil 4.1°de
sol tarafdaki goriintiilerden anlasilacagi lizere makro boyuttaki analizler lif ylizeyi ve
morfolojisi ile lif caplarina iligkin bilgi sahibi olmak i¢in uygun degildir. Bu nedenle

tiretilen lifler, optik mikroskop altinda gériintiilenmistir.
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Sekil 4.1 Farkli kaniil gaplarindan iretilen %1 Alg liflerine ait gérsel ve optik mikroskop goriintiileri a)
0,6mm’lik kaniil gap1 b) 9mm’lik kaniil ¢ap1 ¢) 1,1mm’lik kaniil ¢ap1 d) 1,3mm’lik kaniil ¢ap1
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Sekil 4.2 Farkli kaniil ¢aplarindan tiretilen %2’lik Alg liflerine ait gorsel ve optik mikroskop goriintiileri a)
0,6mm’lik kaniil ¢ap1 b) 0,9mm’lik kaniil ¢api1 ¢) 1,1mm’lik kaniil ¢ap1 d) 1,3mm’lik kantil ¢cap1
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Optik mikroskop altindaki goriintiiler incelendiginde, lif yiizeylerine ait kismi
bilgiler edinmek ve lif capin1 daha yaklasik sonuglarla tahminlemenin daha miimkiin
oldugu goriilmiistiir. Liflerin farkli kaniil caplarinda iretildiginde lif ¢aplarinin
kalinlagtig1 gézlemlenmistir. Ancak dogru bilgiye daha da yaklagabilmek adina liflerin
taramali elektron mikroskobu (SEM) altinda incelenmesinin dogru olacagi kanaati

olusmustur.

4.3. Taramah Elektron Mikroskobu Goriintiileri

Hazirlanan prototipin diizgiin calisip ¢alismadigi, lif olusumunun gergeklesme
durumu ile iliskilendirilerek yorumlanacagindan oncelikle makro ve mikro diizeyde
goriintlilenerek degerlendirilen liflerden secilmis iki lif SEM altinda goriintiilenmistir.
Uretilen lifler, iletken yapilar olmadigidan gériintiileme 6ncesi iletkenlik kazandirmak
ve daha 1yi goriintii almak i¢in Au-Pd ile kaplanmistir. SEM goriintiileme hizmet alimu

seklinde gerceklestirilmis olup ilgili goriintiiler Sekil 4.3 a-b’de gosterilmistir.

Sekil 4.3 Uretilen liflere ait mikroskop gériintiileri; a) %1°lik ALG lif; b) %2’lik ALG lif

Gerek makro boyutta goz ile yapilan incelemelerde gerekse optik mikroskopta
yapilan degerlendirmelerde birbirine ¢ok yakin caplara sahip liflermis gibi goriinen lif
caplarinin aslinda birbirinden farkli oldu SEM goriintiilerinde kolay ve net bir sekilde
anlagilmaktadir. SEM goriintiilerinden, ¢ozelti igerisindeki ALG konsantrasyonunun

artmasina bagli olarak lif ¢ap degerinin arttig1 agik¢a goriilmektedir.
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Sekil 4.4 %1’lik ALG g¢ozeltisinin 0,6-0,9-1,1 ve 1,3mm kaniil ¢aplarindan 5-10-15 bar basing
degerlerindeki akis hizt
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Sekil 4.5 %2’lik ALG ¢ozeltisinin 0,6-0,9-1,1 ve 1,3mm kaniil ¢aplarindan 10-15-20 bar basing
degerlerindeki akis hizt

Sekil (4.4 ve 4.5)’de 0,6-0,9-1,1 ve 1,3 kaniil ¢aplarinda, %1°lik ALG ¢6zeltisinin
5-10-15 bar ve %2’lik ALG ¢ozeltisinin 10-15-20 bar basinglarda 10ml’lik beher
icerisinde akis hizlar1 incelenmis olup grafik dagilimi gosterilmistir. %1°lik ALG
¢ozeltisinin %2’lik ALG ¢ozeltisine oranla daha hizli akig gosterdigi gozlemlenmis olup
viskozite Ol¢ltimlerinde elde edilen degerlerle ortiismektedir. Viskozitesi yiiksek daha
yiiksek olan %2’lik ALG ¢ozeltisinin kaniilden ¢ikisi i¢in daha yiiksek basing degerine
ihtiya¢ duyulmus ve akis hiz1 %1°lik ALG ¢6zeltisine gore daha diisiik gerceklesmistir.
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5. TARTISMA, SONUC VE ONERILER

Bu calismada, nano incelikte lif tiretimi gerceklestirilebilen prototip bir sistem
gelistirilmistir. Sistemin, elektro egirme ile arasindaki temel fark, tiretim sirasinda yiiksek
voltaja ihtiya¢ duyulmamasidir. Uygun ¢oziicli ile ¢ozeltisi hazirlanan polimer basing
yardimiyla beslenmektedir. Optimizasyon siirecinde yapilan iiretimlerdeki lif ¢aplari ise
< 1 mikron ile 30 mikron arasinda ¢ikmistir. Optimizasyon sonrasi, %1 ve %2’lik ALG
cozeltileri ile gergeklestirilen lif tiretimlerin optik mikroskop ile yapilan incelemeleri
sonucunda elde edilen lif ¢aplarinin < 0,7 mikron ile 3 mikron arasinda degistigi, sistemin
elektrik alan olmadan nano incelikte lif iiretimine uygun oldugu sonucuna varilmistir. Bu
da prototipin nano boyutta lif gekimine uygun oldugunu gostermektedir. Yine mikroskop
goriintiileri incelendiginde farkli kaniil ¢aplarina ait %1°lik Aljinat ¢dzeltisinden iiretilen
liflerin, %2’lik aljinat ¢ozeltisinden {iretilen liflere kiyasla daha ince oldugu
gozlemlenmistir Ki bu sonug literatiir verileri (Agirgan, 2013; Beypazar, 2013) ile
ortigmektedir. Sistemde, doner silindirlerin hiz farki yardimiyla life uygulanan gerilimin
artirllmasi ile 1if cap degerinin daha da azaltilabilecegi 6ngériisii olusmustur. Ileriki
calismalarda hiz1 kontrollii olarak degistirilebilen silindirler yardimiyla ve daha kontrollii

besleme yapilarak daha ince lif ¢aplarina ulasiimas1 hedeflenmektedir.
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