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OZET

Tez caligsmasinin amaci, atik araba 6n camlarinda ara katman olarak kullanilan polivinil biitiralin
(PVB) geri doniistiiriilmesi, geri doniistiirilmiis PVB ile elektro-egirme yontemi kullanilarak
rastgele ve hizalanmis yapida nanofiber malzeme hazirlanmasi ve karakterizasyon ¢alismalarini
kapsamaktadir. Geri doniisiim islemi, atik araba 6n caminin tetrahirofuran (THF) icinde bir gece
boyunca bekletilmesi, ardindan birbirinden ayrilan cam ve polimer igeren ¢ozeltiye n-Hekzan
eklenerek PVB’nin ¢okeltilmesi ile gergeklestirilmistir. Cokelti kurutularak geri doniistiiriilmiis
atik polivinil biitiral (A-PVB) elde edilmistir. Sonraki asamada kiitlece %20 (w/v) geri
doniistirtilmiis PVB igerikli ve ticari PVB (K-PVB) film igerikli ¢6zeltiler hacimce 70:30 (v/v)
oraninda tetrahidrofuran (THF):dimetilformamid (DMF) ¢dziicii karisiminda hazirlanmstir.
Nanofiberler rastgele ve hizalanmis yapilar elde etmek amaciyla diiz ve doner toplayicilar ile
iretilmistir. Nanofiberlerin kimyasal, morfolojik ve termal ozelllikleri Fourier doniisimi
kizilotesi mikroskobu (FTIR), niikleer manyetik rezonans spektroskopisi (NMR), X-isini
kirmimi (XRD), difensiyel taramali kalorimetri (DSC), taramali electron mikroskobu (SEM),
atamik kuvvet mikroskobu (AFM) ve ylizey temas agis1 analizi ile belirlenmistir. FTIR, NMR
spektrumlar1 sonuglarina gore hazirlanan tiim geri doniistiiriilmiis malzemelerin geri dontisiim
ve elektro-egirme iglemlerinden sonra kontrol grubu ile aymt kimyasal yapida oldugunu ve
ozelliklerini  korudugunu, XRD desenleri de PVB’nin amorf yapisiin korundugunu
gostermistir. SEM ve AFM sonuclarina gore nanofiberlerin hepsi boncuksuz ve diizgiin bir
morfolojide hazirlanmistir. Ayrica doner plakada hazirlanan A-PVB ve K-PVB nanofiberler
beklendigi gibi hizalanmis morfolojide iiretilebilmistir. DSC termogramlar1, K-PVB ve A-PVB
nanofiberler karsilastirildiginda plastiklestirici igerikleriyle paralel olarak A-PVB nanofiberlerin
camsi gecis sicakligt (Tq) degerlerinin 61-64 °C ve K-PVB nanofiberlerin 57-59 °C oldugunu
gostermistir. A-PVB ve K-PVB nanofiberler 130° lizerindeki temas acist degerleriyle yiiksek
hidrofobik 6zellik gostermistir. Sonug olarak, atik araba 6n camlarindan kimyasal olarak basarili
sekilde geri donistiiriilen A-PVB ile elektro-egrilmis nanofiberlerin iiretilmesinin miimkiin
oldugu ve tekstil, kaplama, filtrasyon ve adsorpsiyon gibi ¢ok c¢esitli uygulamalarda kullanimi
icin son derece uygun bir aday oldugu goriilmiistiir.
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ABSTRACT

The aim of the thesis study is to recycle polyvinyl butyral (PVB) which is used as an intermediate
layer in waste car windshields, to prepare random and alligned nanofiber material by using the
electrospinning method with recycled PVB and to perform characterization studies. The
recycling process was carried out by soaking the waste car windshield in tetrahydrofuran (THF)
overnight, then adding n-Hexane to the solution containing the glass and polymer separated from
each other and precipitating the PVB. The precipitate was dried to obtain recycled waste
polyvinyl butyral (W-PVB). In the next step, solutions containing 20% by mass (w / v) recycled
PVB and commercial PVB film were prepared in the ratio of 70:30 (v/ v) tetrahydrofuran (THF):
dimethylformamide (DMF) solvent mixture by volume. Nanofibers are produced with static and
rotating collectors to obtain random and oriented structures. Chemical, morphological and
thermal properties of nanofibers were determined by Fourier transform infrared microscope
(FTIR), nuclear magnetic resonance spectroscopy (NMR), X-ray diffraction (XRD), differential
scanning calorimetry (DSC), scanning electron microscopy (SEM), atamic force microscopy
(AFM) and surface contact angle analysis. FTIR showed that all recycled materials prepared
according to NMR spectra results were in the same chemical structure as the control group after
recycling and electrospinning processes, and that the XRD patterns preserved the amorphous
structure of the PVVB. According to SEM and AFM results, all of the nanofibers were prepared
without beads, and uniform morphology. In addition, W-PVB and C-PVB nanofibers prepared
in the rotating collector produced in alligned morphology as expected. DSC thermograms
showed that when C-PVB and W-PVB nanofibers were compared, the glass transition
temperature (Tg) values of W-PVB nanofibers were 61-64 °C and 57-59 °C for C-PVB nanofibers
in parallel with their plasticizer content. W-PVB and C-PVB nanofibers showed high
hydrophobic properties with contact angle values above 130°. As a result, it has proved possible
to produce W-PVB electrospun nanofibers with successfully recycled by chemically from waste
car windshields and they are an extremely suitable candidate for use in a wide variety of
applications such as textiles, coating, filtration and adsorption.
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TESEKKUR
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analizlerinde hem sagladig1 kolayliklar hem de paylastig1 bilgi birikimi i¢in sevgili Aras Gor.
Dogukan DOYDUK’a, SEM analizlerinde sagladiklar1 kolayliklar i¢in Prof. Dr. Zekiye
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basta annem Dudu ALDEVIR ve ablam Nazlican GUNER olmak iizere canim aileme sonsuz
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SIMGELER VE KISALTMALAR

Bu c¢alismada kullanilmis simgeler ve kisaltmalar, aciklamalar1 ile birlikte asagida

sunulmustur.

Simgeler Agciklamalar

cm Santimetre

Hz Hertz

J Esleme sabiti

K Kelvin

kV Kilovolt

mz Metrekare

mL Mililitre

°C Santigrat derece

ppm Milyonda bir birim

rpom Dakikadaki devir sayis1

sa Saat

Tg Cams1 gecis sicakligt
Kisaltmalar Aciklamalar

AFM Atomik Kuvvet Mikroskobu
A-PVB Atik PVB

DMF N,N-Dimetilformamid

DSC Diferansiyel Taramali Kalorimetre
FTIR Fourier Doniistimlii Kizil6tesi Spektroskopisi
NMR Niikleer Manyetik Rezonans Spektroskopisi
PVB Polivinil Biitiral

SEM Taramal1 Elektron Mikroskobu
THF Tetrahidrofuran

VA Vinil alkol

VB Vinil biitiral

XRD X-151m1 Kirinimi Spektroskopisi



1. GIRIS

Polivinil butiral (PVB), 6zellikle otomobil 6n camlar1 ve mimari yapilarda ara tabaka olarak
lamine giivenlik camlar1 yapiminda kullanimiyla bilinen yiiksek performanshi bir
termoplastik polimerdir (Grethe ve digerleri, 2017). Genellikle gii¢lii baglanma, optik netlik,
cesitli ylizeylere yapisma yetenegi nedeniyle tokluk ve esneklik gerektiren uygulamalar i¢in
kullanilir. Ozellikle diisiik sicakliklarda yiiksek darbe dayanimi ile bilinir (Ueno, Mizutani
ve Nakane, 2019). Diinya ¢apinda iiretilen tim PVB’nin %65’inden fazlasi sadece otomotiv
uygulamalarinda kullanilma ve bununla birlikte Avrupa Komisyonu verilerine gore,
yalnizca Avrupa'da her yil milyonlarca aracin atildigi tahmin edilmektedir (Swain ve
digerleri, 2015). PVB filmin yiiksek fiyatina (yaklasik 15 ABD Dolar1 / m?) ve yillik olarak
toprak sahalarina atilan yiiksek miktardaki atik araba 6n camlarina ragmen (yilda 100 bin
ton, % 7'si PVB filmden olusuyor, sadece ABD'de) lamine cam atiklarinin arazi alanlarina
bertaraf edilmesine alternatif bulmak konusunda ¢ok az calisma yapilmistir (Valera ve
Demarquette, 2008). Ustelik yarattig1 ¢evresel problemlerden &tiirii dmrii tiikkenmis araglarin
(ELV) agirliginin %95 oraninda geri kazanimi ve yeniden kullanimi1 AB’nin bazi direktifleri
ile zorunlu hale gelmistir (Swain ve digerleri, 2015). Dolayisiyla atik PVB filminin yeni
uygulamalarda geri doniisiimii ve kullaniminin ekonomik ve ¢evresel agidan 6nemli konular
oldugu goriilmektedir. PVB film ve cam levhalar birbirinden ayrilabildiginden, geri
doniistiiriilmiis yeni iirlinler gelistirmek miimkiindiir. Bu sekilde, atitk PVB diger
polimerlerle harmanlanabilir veya kompozitlerin imalatinda kullanilabilir (Zanjanijam,
Hakim ve Azizi, 2018a).

Nanofiberler ¢ok ¢esitli polimerlerden {iretilebilir. Bu fiberler, kiigiik ¢aplar1 nedeniyle
oldukga yiiksek spesifik yiizey alanina sahiptir ve nanofiber malzemeler olduk¢a gézenekli
yapida olabilir. Bu fiberler ayrica yiiksek yiizey/agirlik oranina, mikroorganizmalara ve ince
partikiillere kars1 iy1 bariyer ozelliklerine, iyi nem buhari iletim hizlarin1 gosteren yiiksek
ylizey enerjisine, birim agirlik basia iyi mukavemete, diizlestirme ve kaplama etkilerine,
tiretim i¢in diisiik enerji gereksinimine sahiptir. Bu benzersiz 6zellikler, ileri uygulamalar
icin arzu edilen Ozelliklere sahip nanofiberleri verir. Nanofiber {iretmek igin nano-kalip,
kendiliginden tutunma, faz ayirma, eriyik piiskiirtme ve elektro-egirme gibi ¢esitli yontemler
gelistirilmistir (Yener ve Yalginkaya, 2013) . Bunlar arasinda, elektro-egirme, nano boyutta
fiber iiretmek i¢in ¢ok yonlii bir yontemdir. Elektro-egirme isleminde bir polimer ¢ozeltisi

veya eriyigi siringa pompasi yardimiyla igne ucundan ¢ikarilir ve igne ucundaki polimer



damlacigi elektrik alana maruz birakilir. Jetler, sivi yiizeyinde elektrostatik kuvvet ile taginir.
Elektrik alanin yogunlugu arttik¢a, kapiler tlipiin ucundaki ¢ozeltinin yarim kiire yiizeyi
Taylor koni olarak bilinen konik bir sekil olusturmak iizere uzar. Elektrostatik kuvvet,
polimer ¢ozeltisinin ylizey gerilimini astiginda, ¢6zeltinin yikli bir jeti Taylor konisinin
ucundan ¢ikar. Jet havada kollektore dogru hareket ederken, ¢oziicii ayni anda buharlasir ve
kollektor tizerinde fiberler toplanir. Bu yontem laboratuvar iiretim Olgegine uygundur

(YYalginkaya, 2015).

PVB polimerinin yaygin kullanim alanlari olmasina ragmen, PVB esasli nanofiberler
hakkinda yeterli arastirma yapilmamistir. PVB, yiiksek verimliligi nedeniyle endiistriyel
Olgekte liretim i¢in iyi bir adaydir (Yalginkaya, 2015). Dolayistyla PVB esasli nanofiberlerin
iiretimi iizerinde yapilacak olan arastirmalar farkli uygulama alanlarina entegrasyonda 6n

adim olusturacaktir.

Tez ¢aligmasi kapsaminda, atik araba 6n camlarindan PVB polimerinin geri doniisiimii ve
geri doniisiimden elde edilen PVB polimeri ile endiistride ¢ok ¢esitli uygulama alanlarina
(atik su artimu, tekstil, savunma sanayii vb.) sahip nanofiberler elektro-egirme yontemi ile

iretilerek bunlarin fiziksel, kimyasal ve mekanik 6zellikleri belirlenmistir.



2. POLIVINIL BUTIRAL

Polivinil biitiral (PVB), elastik 6zellikleri, toklugu ve cam gibi inorganik malzemelere ¢ok
1yl yapismasi gibi 6zellikleri ile 6zellikle otomotiv, havacilik ve mimari cam sektorlerinde
lamine gilivenlik camlar1 olmak iizere ¢ok genis kullanim alanina sahip amorf yapida bir
termoplastiktir. Bu sektorler, geri doniisiim i¢in heniiz yaygin bir sekilde yonlendirilmemis
biiyiik miktarda PVB a¢iga ¢ikarir (Ambrosio, Lucas, Otaguro ve Costa, 2011; Olabisi ve
Adewale, 2016: 90). Son yillarda, yarattigi1 biiyiik ¢evresel sorunlar, saf PVB polimerine
gore yaklasik yar1 fiyatta olmasi gibi sebeplerden 6tiirii PVB atigiin geri doniisiimiine ilgi
artmig ve birgok arastirma baglatilmistir. Tiim 6zellikleriyle PVB, yliksek gozeneklilik,
onlarca nanometreden birka¢ mikrometreye kadar degisen gozenek boyutlar1 ve birbirine
bagh acik alanlar gibi gesitli 6zelliklere sahip nanofiber matlarin yapiminda kullanilarak

endiistride bir¢ok alana hizmet edebilir.

2.1. PVB’nin Ozellikleri

PVB; vinil butiral (VB), vinil alkol ve vinil asetat monomerik birimlerden olusan amorf bir
terpolimerdir. Yapis1 ve ozellikleri biiyiik 6lgiide hidroksil igerigine baghdir. Ornegin;
ylzeylere yapismay1 kontrol eder, termoset re¢inenin Ozelliklerini gelistirir, capraz
baglanma davranisini etkiler ve karisimlarin karisabilirligini ve morfolojisini etkiler.
Hidrofobik vinil biitiral gruplar, esneklik, dayanikliik ve c¢esitli plastiklestiricilerle
uyumluluk saglamaktadir. Hidrofilik vinil alkol ve vinil asetat gruplari ise cam gibi
inorganik malzemelere yiiksek yapisma saglamaktadir (Valera ve Demarquette, 2008;
Soénego, Costa, Ambroésio, 2015). Bunlara ek olarak seffaflik ve yiiksek gerilme mukavemeti
gibi Ustlin 6zellikleri ile PVB, lamine giivenlik cami olarak 6zellikle araba 6n camlarinda,
mimari yapilarda kullanilmak tizere yaygin olarak tercih edilmektedir. Lamine cam, iki veya
daha fazla cam levha arasina PVB film yerlestirilmesi ve bunlarin 1s1 ve basing altinda
birlesmesi ile hazirlanir. PVB ile cam arasinda tamamen molekiiler etkilesim sonucu olusan
kuvvetli bag sayesinde gii¢lii bir yapisma saglanir. Patlama, ani ve siddetli carpma gibi
durumlarda sagladig1 tokluk ve yapigsma sayesinde cam deforme olurken gelen enerji
dalgasii tamamen absorb eder ve bu sekilde pargalarin ¢evreye sagilmasini dnlemektedir.
Boylece olasi kazalarin biiytik 6l¢iide 6ntine gegilebilmektedir (Knapc¢ikova, 2018; Samieian
ve digerleri, 2019).
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Resim 2.1. PVB’nin kimyasal yapis1

PVB amorf yapida bir polimerdir ve kristalin yap1 gostermez. Yalnizca yiiksek miktarda
vinil alkol (VA) grubu iceren PVB’ler kristal 6zellik gosterebilmektedir. Erime sicakligi 171
°C ile 218 °C arasindadir. Polimer i¢in en 6nemli karakteristik 6zelliklerden biri olan camsi
gecis sicakligl (Tg), PVB igerigindeki VA grubunun bir fonksiyonu olarak kendini gosterir
ve artan VA miktar arttikca Ty de artmaktadir. Tq degerleri hidrojen baglarindan etkilenir.
Icerigindeki hidroksil gruplarinin artistyla hidrojen baglar artar bu da Ty degerini arttirir (
M. D. Fernandez, M. J. Fernandez ve Hoces, 2006; Olabisi ve Adewale, 2016: 104). Diisiik
VA (%10) iceren PVB’ye ait Tq 330 K iken bu igerik arttik¢a (%80’e kadar) Ty degerinin
358 K’i gosterdigi goriilmistiir (Dhaliwal ve Hay, 2002). Araba camlarinda kullanilan PVB
farklh plastiklestiriciler ile yiliksek derecede (%30’a kadar) plastiklestirilerek kullanilir.
Plastiklestiricilerin de Tq ve bozunabilirlik iizerine etkileri mevcuttur. Plastiklestirilmemis
PVB’nin Ty degerlerinin daha yiiksek oldugu yapilan ¢caligmalarda goriilmistiir (Corroyer,
Brochier-Salon, Chaussy, Werry ve Belgacem, 2013; Dhaliwal ve Hay, 2002).

2.2. PVB’nin Geri Doniistiiriilmesi

Bahsedildigi iizere PVB’nin yogunlukla lamine koruma cami olarak kullanildig:
goriilmektedir. Bunun yaninda diinya capinda PVB’nin kullaniminin yaklasik %651
otomotiv sektoriinde kullanilmaktadir ( Tupy, Mokrejs, Merinska, Svoboda ve Zvonicek,
2014; Dhaliwal ve Hay, 2002). Uluslararas1 Motorlu Ara¢ Imalati Orgiitii’'nden
(International Organization of Motor Vehicle Manufacturers [Oica], 2020) alinan giincel
verilere gore 2020 yilinda tiim diinyada toplam 80 milyon arag iiretilmistir. Sadece otomobil
endiistrisine ait bu verilere bakilarak yillik PVB iiretimi milyonlarca ton atig1 da beraberinde
getirmektedir (Tupy ve digerleri, 2014). Son yillarda ¢evreyle ilgili sorunlarin artmasiyla
beraber PVB geri doniisiimiine olan ilgi de ciddi bir artig gdstermistir. PVB’nin bertarafi, ya

depolama alanlarinda biriktirilmesi ya da topraga gomiilmesi gibi yontemlerle



saglanmaktadir. Yontemlerin siirdiiriilebilirlikten ¢ok uzak olmasinin yani sira sadece
PVB’nin toprakta yok olmast 500 yil siirmektedir (Tupy ve digerleri, 2014). Buna karsin
PVB, cama kiyasla ¢cok daha az geri doniistiiriilmektedir. Oysaki geri doniistiiriilmiis
PVB’nin fiyati saf PVB’ninkinin yarisi olabilme potansiyeline sahiptir (Olabisi ve Adewale,
2016: 129).

PVB geri doniisimii ¢evre dostu bir yolla ele alinmalidir. Literatiirde birkag inceleme,
politika analizi, operasyonel siire¢ veya etki ¢alismalari rapor edilmistir (Tupy ve digerleri,
2014; Zhao, Lv ve Ni, 2018; Lurederra Teknoloji Merkezi, 2013), ancak atik otomotiv
lamine camdan PVB ve cam eldesine iliskin sistematik aragtirma raporu azdir. Giiniimiizde
bile lamine camdan PVB’nin geri doniisiimii faaliyetlerini gergeklestiren ¢cok az sayida firma
mevcuttur. Mevcuttaki tiim geri doniisiim metotlarinda kaliteli cam hurdas1 elde
edilebilirken ortaya ¢ikan PVB atiklan icerdikleri yiiksek orandaki cam kirintilari, cam
renklendiricileri, plastiklestiriciler ve farkli safsizliklarla birlikte tekrar kullanima uygun

olmaktan ¢ok uzaktadir (Priore, 2019).

Lamine cam geri doniislim prosesi, mekanik siyirma ve mekanokimyasal ayirma olmak
iizere temelde iki farkli metot izlenerek gergeklestirilir. Ancak mekanik siyirma metodu
sonucunda elde edilen PVB ¢ok miktarda cam tozu/kirintis1 ve diger kirleticileri igerir. Islak
ayirma yonteminde hem cam kirintilar1 etkin bir sekilde yikanabilmekte hem de cam ile
polimer arasindaki —OH baglar1 kirilabilmektedir. Bu sebeple mekanokimyasal isleminin
¢ok daha verimli sonug verdigi goriilmiistiir (Tupy ve digerleri, 2014; Swain ve digerleri,
2015). Bu nedenle bu ¢alismada optimizasyon yoluyla en etkin ayirma siireci gelistirilmeye
calisiimistir. Mevcut cam-PVB ayirma sistemlerine kiyasla camdan c¢ok PVB geri
doniisiimiine odaklanilarak attk PVB’nin yeniden uygulamalara kazandirilmasi

hedeflenmistir.

2.3. PVB’nin Kullanim Alanlari

Polivinil biitiral, sahip oldugu birgok iistiin 6zelligin arasinda 6zellikle yiizeylere iyi yapisma
ozelligine sahip diisiik maliyetli bir alternatif olmas1 sebebiyle bir¢ok uygulamada tercih
edilmektedir. Iyi yapigma 6zelliginin yaninda optik netlik ve elastik 6zellikleri ile birlikte
PVB’nin ana kullanim alan1 otomotiv, mimari ve havacilik sektorlerinde giivenlik amaciyla

kullanilan lamine giivenlik camlaridir (Ambrosio ve digerleri, 2011). Diger uygulamalara



ornek olarak c¢esitli kaplamalar, yapistiricilar, miirekkepler/kuru tonerler, boyalar,
seramikler ve kompozit fiberler verilebilir. Hidroksil gruplarinin kovalent ve hidrojen bagi
yapmasiyla ortaya ¢ikan baglayici 6zelligi PVB’nin tiim bu uygulamalar i¢in uygun bir
materyal olmasini saglamaktadir (Olabisi ve Adewale, 2016: 122; Albert, Citbajové,
Knapcikova, Behtin ve Behtinova, 2019).

Son yillarda nano boyutlu polimer fiber yapilar, genis yiizey alani/hacim orani, miikemmel
mekanik 6zellikler, yliksek ylizey enerjisi, kiigiik gbzenek ¢aplar ile bir¢ok uygulama alani
i¢in cazip malzemeler olarak biiyiik ilgi gormistiir (Mishra, Militky ve Venkataraman, 2019;
Yener ve Jirsak, 2012). Bu fiberleri hazirlamak i¢in eriyik piskiirtme, kimyasal buhar
biriktirme, nano-kalip, faz ayirma, ¢izme, kendiliginden tutunma, lazer buharlastirma ve
elekto-egirme dahil bir¢ok yontem kullanilmaktadir (Subbiah, Bhat, Tock, Parameswaran
ve Ramkumar, 2005). Tiim alternatif tiretim tekniklerinin yaninda elektro-egirme, polimer
cozelti ozellikleri ile caligma parametrelerinin kontrol edilebilirligi sayesinde piiriizsiiz ve
mikro/nano boyutlu fiberler elde etmek i¢in basit bir yontem olarak 6ne ¢ikmaktadir (Mishra
ve digerleri, 2019). Bu seckilde iiretilen fiberler daha kiiglik gozenek c¢api, yiiksek
gozeneklilik ve yiiksek ylizey alanina sahip olmalar1 nedeniyle doku iskeleleri, filtrasyon,
tekstil, nanokataliz gibi ¢esitli alanlarda 6nemli uygulamalara sahiptir (Subbiah ve digerleri,
2005; Havli¢ek, Svobodova, Bakalova ve Lederer, 2020). PVB ise toksik olmayan
coziiciilerde c¢oOziinebilmesi, diisiik maliyeti ve diger tim onemli ozellikleriyle elektro-

egirme yontemi ile fiber iiretimine elverisli bir polimerdir.
2.4. Elektro-Egirme Teknigi

PVB nanofiberler elekro-egirme teknigi kullanilarak iretilmistir. Bu nedenle bu bdliimde

yontemden ayrintilariyla bahsedilmistir.

Elektro-egirme tekniginin tarihi ve calisma prensibi

Elektro-egirme, geleneksel egirme sistemlerinden farkli olarak bir polimer ¢ozeltisi veya
eriyiginden elektrostatik kuvvetleri kullanarak ince lifler (nanometre ve/veya mikrometre
boyutunda) iiretmeyi saglayan benzersiz bir sistemdir (Bhardwaj ve Kundu, 2010). Bu
yontem eski bir yontemdir ve ge¢misi on dokuzuncu yiizyila kadar uzanmaktadr. Ilk olarak

1897°de Rayleigh tarafindan gozlemlendi ve daha sonra 1914°te Zeleny tarafindan elektro-



speyleme olarak incelendi ve 1934’te Formhals tarafindan patentlendi (Zeleny, 1914,
Bhattarai, Thapa, Basnet ve Sharma, 2014). Elektro-egirme islemini tanimlayan ilk patent,
elektrostatik itmelerden yararlanarak yapay filamentler tiretmek igin bir diizenck gelistiren
Formhals tarafindan 1934’te alinmistir (Li ve Xia, 2004). Ardindan (Taylor, 1969),
elektriksel alan altindaki sivi damlaciginin koni seklinde bir jete doniismesi lizerine yaptigi
caligmalar elektro-egirme isleminin temellerini atmistir (Bkz. Resim 2.2). 1990’11 yillardan
beri hizla gelisen nanoteknoloji ile birlikte elektro-egirme yontemine olan ilgi hizla artmistir.
Diinya capindaki bilim insanlar1 elektro-egirme ile ilgili bircok deneysel ve teorik
caligmalarla islemi baska perspektiflerden incelemeye devam etmektedir (Angammana ve
Jayaram, 2016; Li ve Xia, 2004).
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Resim 2.2. Taylor Konisi: a) Yiiksek yiizey gerilimi ile asili kalan ¢ozelti, b) Artan
elektrostatik yiik ile asilt damlanin uzamasi, (c) Kritik gerilimde Taylor konisi
ve sonrasinda jet olusumu (Peijs, 2017).

Elektro-egirme isleminde igne ucunda tutulan bir polimer ¢6zeltisi, elektrik alana maruz
birakilir ve bdylece sivi yiizeyinde yiik indiiklenir. Karsilikli yiik itme ile yiizey gerilimin
tam tersi yonde bir kuvvet olusur. Elektrik alanin yogunlugunun artmasi ile igne ucundaki
¢ozelti Taylor konisini olusturmak {izere uzar. Itici elektrik kuvveti, ¢dzeltinin yiizey
gerilimini agsacak kritik degere geldiginde Taylor konisinin ucundan toplayiciya dogru
¢ozeltinin yikli bir jeti firlatilir (Doshi ve Reneker, 1995). Yoéntem igin gerekli deney

diizenegi temel olarak ii¢ ana bilesenden olusur (Bkz. Sekil 2.1):



I. Yiksek voltajli gii¢ kaynagi
Ii. Cozelti besleme noziilii (siringa, metal igne vb.)
iii. Topraklanmis bir toplayici plaka ( genellikle metal plaka, doner silindir, diiz plaka vb.)
(Bhardwaj ve Kundu, 2010)
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Sekil 2.1. Elektro-egirme yonteminin sematik gosterimi

Yontemde oOncelikle polimer veya polimer karigimlari uygun bir ¢dziiciide tamamen
coziilerek polimer ¢oOzeltisi hazirlanir. Cozelti daha sonra besleme iinitesine verilir.
Enjektoriin ucunda yiizey gerilimi ile tutulan polimer ¢ozeltisi enjektor ve toplayici arasinda
olusturulan elektrik alana maruz birakilir. Uygulanan voltaj esik degere ulastiginda polimer
cozeltisi yiizey gerilimi kuvvetlerinin {istesinden gelir ve enjektdr ucu ile toplayict
arasindaki boslukta yiiklii bir ¢ozelti olarak piskiirtiiliir, havada yol aldik¢a c¢oziicii

buharlasir ve fiber halini alir.



Elektro-egirme islemini etkileyen paramatreler; sistem parametreleri ve malzeme
parametreleri olarak iki sinifta toplanabilir. Polimer ¢6zeltisinin viskozitesi, molekiiler
agirhigi, yilizey gerilimi, konsantrasyonu, iletkenligi ve dielektrik o6zellikleri malzeme
parametreleri olarak siniflandirilir. Proses parametreleri arasinda voltaj, ¢ozeltinin besleme
hiz1, toplayici ve enjektdr ucu arasindaki mesafe, ortam sicakligi ve nem bulunmaktadir.
Tiim parametreler elektro-egirme isleminin sonucunda énemli bir rol oynamaktadir (Yener

ve Jirsak, 2012; Bhardwaj ve Kundu, 2010).
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3. LITERATUR ARASTIRMASI

PVB, yiiksek gerilme dayanimi, yirtilma, kopma gibi darbelere direnci, seffaflik ve esneklik
gibi, 6zellikle emniyet cami iiretiminde olmak iizere baska bir¢ok uygulamada yararli olan
bir dizi 6zellige sahiptir ( Knapcikova, Radchenko, Duplakova ve Hatala, 2018). Bu
boliimde literatiirde PVB ve/veya geri doniistiiriilmiis PVB ile yapilmis olan ¢alismalara yer

verilecektir.

Brendgen ve digerleri (Brendgen, GraBmann, Grethe, Mahltig ve Schwarz-Pfeiffer, 2021),
geri  doniistiirilmiis PVB  (r-PVB)’nin  tekstil kaplamalarinda kullanilabilecegini
gostermistir. Capraz bagh r-PVB, daldirma kaplama islemi kullanilarak polyester ve
poliamid mono- ve multifilament iplikler i¢in kaplama malzemesi olarak kullanilmustir.
Iplikler hem yalnizca bir polimer dispersiyonu hem de ¢apraz baglama ajani igeren polimer
dispersiyon karigimlari ile stirekli olarak kaplanmistir. Sonuglar karsilastirildiginda, ¢apraz
baghh r-PVB, asinma ve kimyasal dirence karsi gelismis Ozellikler sergilerken capraz
baglama ajani icermeyen kaplamalarin asinma direnci azalan bir performans sergilemistir.
Kaplamanin mekanik 6zellikleri, ¢gapraz baglama ajanlarinin degisen konsantrasyonlart ile

degismezken genel olarak r-PVB kaplamasindan etkilenmistir.

Park ve digerleri (J.C. Park, J-C. Kim, S. Park ve D-W. Kim, 2020), yaptiklar1 bir ¢aligmada
atik su 1slahi i¢in atik araba 6n camlarindan geri doniistiiriilmiis PVB ve dogal seliiloz
kompoziti matrisi ile elektro-egirme metodu kullanarak yiiksek gozenekli yapida karbon
nanofiberler iiretilmistir. Sadece seliiloz ile iretilenlere kiyasla W-PVB ile hazirlanan
kompozit matrisinden u¢ucu maddelerin ve artik karbonun hizlica uzaklasmasi ile oldukga
gozenekli nanofiberler hazirlanmis ve daha yiiksek performans gostermistir. Yiiksek mikro
gozenekli yapinin sagladigi genis yiizey alani, gdzenek hacmi ve aktif alanlarin yiiksek
yogunlugu sonucunda tiretilen yiiksek aktiviteli karbon nanofiberler ¢cevresel uygulamalarda

iistiin performans gostermistir.

PVB igeriginin, fiberin egirilebilirligi, kristalligi ve ¢ap1 iizerindeki etkiyi incelemek i¢in
yaptiklar ¢alismada Zakaria ve digerleri (Zakaria, Shibahara ve Nakane, 2020), lazer eriyik
elektro-egirme cihazi (M-ESP) kullanarak PVB ile diisiik yogunluklu polietilen (LDPE)
nanofiberler hazirlamistir. Islem iki asamali olarak fiber ¢apini diisiirmeyi igermektedir.

Oncelikle M-ESP islemi esnasinda PVB’nin karisima eklenmesi ardindan LDPE/PVB
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fiberlerden PVB’nin ¢ikarilmasi olarak gercgeklestirilmistir. PVB igerigi %10’dan %90’a
kadar dogrusal olarak arttirllmistir. Karigimda artan PVB igerigi ile birlikte gelismis
kristallige sahip LDPE fiberin capinda 6nemli bir azalma gostermistir. Ayrica PVB,
karisimin polaritesini ve ¢ekme etkisini iyilestirerek fiberin egirilebilirligini arttirdigini
gozlemlenmistir. PVB’nin ayrilma asamasindan sonra da fiber ayrilmasi sebebiyle
caplarinda ayrica diisme gozlemlenmistir. Ozellikle PVB igerigince zengin numunelerde en

1yi sonuglar elde edilmistir ve siiper ince polietilen nanofiberler elde edilmistir.

Aliiminyumun korozyon direnci 6zelliginin gelistirilmesi i¢in Zhu ve digerleri (Zhu ve
digerleri, 2019) ¢alismalarinda PVB/ grafen oksit (GO) nanokompozit kaplama spin-coating
(dondiirerek kaplama) yontemi ile hazirlamistir. Capraz baglanma derecesini arttirmak ve
yiizey Ozelliklerini iyilestirmek i¢in PVB antikorozif kaplamaya poli (metilhidrosiloksan)
(PMHS) uygulanmistir. PVB’deki hidroksil gruplari ile baglanan silikon-hidrojen baglart,
GO’nun iyi bir dagilim gergeklestirmesini ve kaplamanin karmasik bir ¢apraz bag yapisina
sahip olmasini saglamistir. Buna ek olarak PVB’deki, hidroksil gruplarinin varlig1 kimyasal
reaksiyonlar icin aktif alan saglamis ve bdylece kimyasal modifikasyonlarla hazirlanacak

kompozit kaplamalar i¢in daha fazla olasilik saglamistir.

Baska bir calismada elektro-egirme isleminde PVB’nin baglayici ve egirilebilme 6zelligini
kullanarak PVB/Bentonit (Ben) nanofiber hazirlanmistir (Jalil ve Ismail, 2019). Elektro-
egirme islemi, yiiksek yiizey alanina sahip, hafif ve ince yapili nano boyutta fiberlerin
yapimu i¢in en etkili yontem olarak segilmistir. Elde edilen genis ylizey alanina sahip fiber
adsorban, atik su aritiminda yeni ve dnemli bir yol olarak bahsedilmistir. Bentonit, atik su
aritimi i¢in adsorban islevi goriirken PVB yapisindaki vinil ve vinil biitiral gruplar ile
yapistirict Ozellikleri desteklemistir ayrica organik kisimlar i¢in baglayici olarak gorev
yapmistir. Calisma sonunda PVB/Ben nanofiber basariyla iiretilmistir ve metilen mavisi
adsorban testi yapilmustir. Islatilabilirlik testine gére PVB’nin hidrofobik 6zelligine baglh
olarak ilk bir saat yiiksek temas agis1 (108,5°) gézlemlenirken bir saatin sonrasinda diisiik

istalitabilirlik derecesi kademeli olarak yiiksek 1slatilabilirlik derecesine (37,3°) ¢ikmustir.

Kahraman ve digerleri (Kahraman, Avci ve Pehlivan, 2019), ¢alismalarinda atik yaglarin
giderilmesi icin oleofilik ve hidrofobik nanofiber matlar hazirlamistir. Ug farkli polimerden
olusan bu yeni yag emici nanofiber mat, bir orta katman olarak PVB-kitosan (Ch)

nanofiberlerin alt ve iist yiizeylerinde poliakrilonitril (PAN) nanofiber katmani
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olusturulmasi yoluyla iiretilmigtir. PVB, hem vinil biitiral grup hem de vinil hidroksil grubu
iceren kimyasal yapis1 nedeniyle hem hidrofobik hem de hidrofilik 6zelliklere sahiptir.
Bununla birlikte elektro-egirme teknigi ile PVB nanofiber formda iiretilirken hidrofobik
ozelligi de gelismektedir. Tim bu o6zellikleriyle PVB, ii¢ katmanli fiber matin orta
katmaninda kullanilmistir. Kitosan ilavesi, PVB nano fiberlerin yag emme kapasitesini

onemli dl¢iide arttirmigtir.

Peer ve digerleri (Peer, Polaskova ve Musilova, 2019) calismalarinda, farkli boyutlarda
hidrofobik silika nanopartikiiller iceren Si02/PVB kompozit nanofiber membranlari elektro-
egirme yoOntemini kullanarak hazirlamiglardir. Membranlarin hidrofobik 6zelliklerini
iyilestirmek icin silika nanopartikiillere farkli ylizey modifikasyonlari da uygulanmustir.
Elektro-egrilmis nanofibelerin igerigindeki silika nanopartikiillerin boyutlarindaki farklilik
stiperhidrofobik oOzelliklerin ortaya c¢ikmasinda kritik bir etki yaratmigstir. Islanabilirlik
testleri, en biiyiik boyuta sahip silika nanopartikiilleri ile hazirlanan PVB nanofiberlerin en
iyi hidrofobik 6zelligi gosterdigi tespit edilmistir. Uygulanan modifikasyonlarin polimer
cozeltisinin reolojik Ozelliklerini degistirdigi bulunmustur. Bununla birlikte, igne ucu
kollektor aras1 mesefe, uygulanan voltaj gibi elektro-egirme parametrelerinin ortalama fiber
capindaki etkisinin, polimer ¢ozeltisinin reolojik oOzelliklerinden daha o6nemli oldugu

gorilmiistiir.

Yalcinkaya ve Komarek (Yalcinkaya ve Komarek, 2019) ¢alismalarinda, elektro-egirme
yontemini kullanarak antibakteriyel 6zelliklere sahip nanofiber kapl iplikler tiretilmistir.
Antibakteriyel ajan olarak bakir oksit (CuO) ve vanadyum oksit (V20s) nanopartikiiller
kullanilmigtir. Toksik olamayan ¢6ziicii sistemi, esnekligi, yiizeylere 1yi yapisma ve elektro-
egirmeye elverisli 6zelligi goz 6niinde bulundurularak PVB nanofiberleri hazirlamak igin
secilmistir. Sonuglar, iplik hazirlama hizi, nanopartikiil miktar1 ve malzemelerin
antibakteriyel verimliligi arasinda dogrudan bir iliski oldugunu gostermistir. Yiiksek hizl
iiretimde iplik iizerine nanofiber kaplamasi daha diisiik oranda gerceklesmistir bu da daha
az bakteri azalmasi ile sonuclanmistir. Ancak karigimdaki nanopartikiil miktarinin iplik
hazirlama hizindan daha 6nemli oldugu tespit edilmistir. CuO nanopartikiillerin daha iyi
antibakteriyel verimlilik gosterdigi gozlenmis ve buna gore CuO yiiklii nanofiber kaplamali

iplikler basartyla iiretilmistir.



14

Bastiirk ve digerleri (Bastiirk, Yiksel Deniz ve Kahraman, 2019) yaptiklar1 ¢alismada,
termal enerji depolama uygulamalarinda kullanimi igin bir dizi polivinil biitiral-Poli (akrilik
asit) (PVB-PAA) bazli kararli faz degistirme malzemeleri (PCM'ler) hazirlanmistir. DSC ve
TGA ol¢iimleri, PVB-PAA tabanli PCM'lerin yiiksek gizli 1s1 depolama kapasitesi ve termal
agirhik kaybi sicaklik sonuglart bu malzemelerin potansiyel termal enerji depolama
uygulamasint gostermistir. Bulgular géz Oniine alindiginda, onerilen PVB-PAA bazlh
PCM'lerin umut verici bir malzeme olacagi ve termal kurulum, aktif termal sogutma
uygulamalar ve gilines sogutma sistemleri ve glines havasi 1sitma sistemleri gibi sektorlerde

pratik uygulamalara sahip olabilecegi raporlanmistir.

Zanjanijam ve digerleri (Zanjanijam ve digerleri, 2018a) yaptiklar1 bir calismada
polipropilen (PP)/attk PVB karisimlar1 hazirlamis ve attk PVB’nin igerigindeki
plastiklestiricinin karisim bilesenleri arasindaki dagilimini ve gociinii deneysel ve teorik
yontemlerle incelemistir. PP ve PVB fazlarinin camsi gecis sicakliklarinda gosterdigi
degisiklikler plastiklestiricinin karisimdaki gd¢ fenomenini akla getirmistir. Go6zlemi
degerlendirmek i¢in yapilan termal hesaplamalar, proses agsamasinda PVB fazinin icerdigi
plastiklestiricinin buharlastigini veya PP matrisinde yayilma ve lokalize olma egilimi
gosterdigini dogrulayan sonuglar vermistir. Biliyiik kisminin PVB fazinda kaldigi tespit
edilen plastiklestiricinin gogli ve PP/PVB arayiiziindeki dagilimimin hazirlanan farkh

karisimlarin davranisinda 6nemli bir etkisi oldugu goriilmiistiir.

Diisiik darbe dayanimina sahip matrisler i¢in sertlestirici olarak atik PVB kullaniminin
incelendigi bagka bir ¢aligmada Zanjanijam ve digerleri (Zanjanijam, Hakim ve Azizi,
2018b) poliamid-6 (PA-6)/PVB karisimlar1 ve PA-6/PVB/nanokil nanokompozitleri
hazirlanmistir. Hazirlanan malzemelerin reolojik ve mekanik 6zellikleri ile mikro yapisi
arasindaki iligki arastirilarak PVB agirlik fraksiyonu ile nanokil dahil edilmesinin etkileri
incelenmistir. Karigimlarda PVB igerigi arttirildiginda gerilme mukavemeti azalirken
kopmada uzama onemli Ol¢iide artmistir. Agirlikca %50-60 PVB igeren karisimlarda,
PVB’nin yiiksek toklugu darbe dayaniminda 6nemli bir iyilesme saglamistir. Bu sonug, PVB
ve PA zincirlerinin polar fonksiyonel gruplari arasinda olusan giiclii etkilesimlerin darbe
stresinin uygun sekilde transfer edildigini isaret etmektedir. Kirik yiizeylerin morfolojisi,
PVB’nin mekanik ozellikleri olduk¢a gelistirdigini gosterirken karisima nanokil ilave

edilmesiyle darbe mukavemetinde diislis goriilmiistiir. TGA analizlerine gore PVB’nin
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termal bozunmasi PA ile karistirildiginda iyilesmistir ancak nanokil eklenmesinin termal

stabilite lizerinde 6nemli bir etkisi olmadig1 goriilmiistiir.

Giines pilleri ve elektronik cihazlarin 1s1 transfer oranini giiclendirmek i¢in Huang ve
digerleri (Huang, Lin ve Fang, 2018) termal iletkenlik arttiric1 dolgu olarak grafen kullanilan
PVB kompozitler hazirlamislardir. Iyi mekanik mukavemet, iyi stabilite, yiiksek yapisma,
esneklik, optik netlik gibi avantajlartyla PVB destekleyici malzeme olarak secilmistir. Farkli
kiitle oranlarinda (%35, %10, %15, %20, %25 ve %30) grafen plakalar1 (GP) ilave edilmistir.
Sonuglara gore, iyi termal stabilite, yliksek termal iletkenlik ve miikemmel yalitim gibi
ozelliklere sahip kompozitler hazirlanmistir. Bunun yaninda PVB’nin iyi yapisma ve diisiik
maliyet gibi Ozellikleriyle kompozitlerin daha uygun kosullarla hazirlanmasia olanak

saglamasina bagl olarak GN dolgulu uygulamalarinin yayginlasacagi 6ngoriilmiistiir.

Fenolik matris, toklugu oOnemli derecede diisiik bir termosettir. Barzoki ve digerleri
yaptiklar1 ¢aligmada fenolik bazli lamine kompozit malzemelerin dayanikliligini arttirmak
icin PVB nanofiberler uygulanmistir (Barzoki, Rezadoust, Latifi ve Saghafi, 2018). lyi
yapisma ve yiiksek baglanma 6zelligi ile PVB, fenolik reginede sertlestirici olarak
kullanilmistir. PVB nanofiberler elektro-egirme metodu ile cam/epoksi kompozitlerin orta
katmanlarina direkt olarak uygulanmistir ve nanofiber mat kalinliginin tokluk tizerine etkisi
incelenmigstir. 25, 45 ve 65 pum kalinliklarinda hazirlanan PVB nanofiberlerinin tokluk
iizerinde ayarlanabilir bir etkisi oldu kanitlanmis ve belli bir deger iizerindeki kalinlikta
nanofiberlerin kirilma dayaniminin azaldigi goriilmiistiir. Optimum nanofiber kalinlig: ise
25 um olarak belirlenmistir. SEM goriintiilerine gére PVB nanofiberler kompozit tabakalar

arasinda koprii yaparak ¢atlagin yolundan sapmasina engel olmuslardir.

Lin ve digerleri (Lin, Wu, Juang, Fu ve Guo, 2016) yaptiklari ¢alismada, PVB/CdS kompozit
malzemeleri mikrodalga destekli elektro-egirme islemi ile sentezlenmis ve fotokatalitik
performanslar1 boya bozunmasi ac¢isindan degerlendirilmistir. CdS'min fotokorozyon
problemini ¢6zmek ve fotokatalitik aktivitesini iyilestirmek i¢in polimerik malzemeler aday
bir katki maddesidir. Bazi spesifik polimerler suda dagilabilir ve kararli bir siispansiyon
olusturabilmektedir. Bu tiir polimerler, fotokatalizér nanopartikiillerinin suda siispansiyon
haline gelmesine izin vermektedir. Buna karsin polivinil biitiral (PVB) toksik olmayan,
kokusuz ve ¢evre dostu bir polimerdir. Ayrica foto-korozyon, nano boyutlu kristalitlerin

polimerik bir destegin yiizeyi lizerine dagitilmasiyla en aza indirilebilmektedir. Bu bilgilere
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bagli olarak bu ¢alismada bozulma kabiliyetinin kullanilan PVB ile arttirildig1 gortilmiistiir.
Elde edilen PVB/CdS kompozit fiberler i¢in en yiiksek bozunma verimliligi % 78 olarak
elde edilmistir. PVB, goriiniir 151k aydinlatmasi altinda CdS'nin fotokorozyon direncini
gelistirmis ve bu nedenle fotokatalitik reaksiyonlarda kullanim ic¢in uygun oldugu
belirlenmistir. Fiber seklini koruyan mikrodalga destekli elektro-egirme yontemleri genis
reaksiyon alani saglamig ve pratik uygulamalarda kullanim icin oldukg¢a cazip oldugu

sonucuna varilmaistir.

Swain ve digerleri (Swain ve digerleri, 2015), yaptiklari ¢alismada PVB reginelerini camdan
ayirmak ve PVB'yi geri doniistiirmek icin bir mekano-kimyasal ayirma islemi
gelistirmiglerdir. Kimyasal ayirma, mekanik ayirma ve her ikisini birlikte kullanan mekano-
kimyosal ayirma yontemleri arastirilmis ve bu siirecler arasinda mekano-kimyasal ayirma
islemi en iyisi olarak belirlenmistir. Optimizasyon yoluyla tam bir ayirma islemi
gelistirilmistir. Gelistirilen siirecin, daha sonra yar1 endiistriyel 6l¢ekte uygulanabilmesi i¢in
tiiketici sonras1 PVB'yi pilot 6l¢ekte ayirabilir, saflagtirabilir ve yeniden kullanabilir oldugu
rapor edilmistir ve 6nemli bir kiiresel gevre sorununu basit bir olasi mekano-kimyasal

islemle ¢ozebilecegi kanitlanmaistir.

Peer ve digerleri (Peer, Stecnika, Pavlinek, Filip, Kuritka ve Brus, 2014) yaptiklari
caligmada farkli coziiciiler kullanilarak hazirlanan PVB ¢ozeltilerinin elektroreolojik
ozellikleri ve bunlarin elektro-egrilebilirlikleri arasindaki iligkiyi incelemislerdir. Zayif ve
giiclii ¢oziiciilerle hazirlanan farkli viskozite oranlarina sahip PVB ¢o6zeltileri uygulanan
elektrik alana farkli sekilde yanit vermistir. Giiglii ¢oziiciiler kullanildiginda nanofiberlerin
kalitesi onemli Ol¢iide bozulurken zayif c¢oziiciilerle daha yiiksek kalitede elde edilmistir.
Zayif ¢oziiclilerle hazirlanan farkli viskozite oranlarina sahip ¢ozeltilerin bu oranin elektrik
alanla birlikte artmasiyla elektro-egrilme 6zelliklerinin iyilestigi kaydedilmistir. Fakat bu
artisin giiclii ¢oziiciilerle hazirlanan ve kalitesi kabul edilemez derecede olan nanofiberler

i¢in sabit oldugu bildirilmistir.

Chen ve digerleri (L.J. Chen, Liao, Lin, Chuan ve Fu, 2009) ¢alismalarinda, hiicrelerin,
viriislerin ve biyokimyasallarin tespiti de dahil olmak {izere ¢esitli sensér uygulamalarinda
kullanilmak tizere elektro-egirme yontemi ile PVB/silika nanofiber malzeme tiretmislerdir.
Silika 6nemli dl¢lide katalitik aktiviteye ve secicilige sahip bir malzemedir. Kullanilan

polivinilbiitiral (PVB) mezogbzenekli matris sitemi olarak islev goérmiistiir. PVB toksik
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olmayan, kokusuz, ¢cevre dostu bir polimerdir ve ¢esitli alanlarda fonksiyonel malzemeler
olarak yaygm olarak kullanilmaktadir. Inorganik malzemelerle uyumlulugu nedeniyle
PVB’nin organik/inorganik hibrid kompozitlerin liretimi i¢in miikemmel bir organik bilesen
oldugu goriilmiistiir. PVB/silika nanofiberleri elektro-egirme ile basariyla tiretilmis ve PVB
konsantrasyonunun arttirilmast ile fiberlerde istenmeyen boncuk yapilar kaybolurken

homojenligin arttig1 sonucu elde edilmistir.

Valera ve Demarquette (Valera ve Demarquette, 2008) bir ¢alismalarinda, atik araba 6n
camlarinin mekanik olarak ayrilmasiyla geri kazanilmig PVB, Polyamid-6 (PA-6) i¢in bir
darbe diizenleyici olarak test edilmistir. Araba 6n camlart iiretimi ve geri donilisiim
prosesinin PVB iizerinde ortaya ¢ikardigi degisiklikler degerlendirilmistir. PA-6/orijinal
PVB film ve PA-6/geri kazanilmis PVB film karisimlari elde edilmis ve bunlarin mekanik
ozellikleri, karistm morfolojisi, karistm imalatt ve geri doniisiim islemi sirasinda PVB
filminin yaptig1 degisiklikler 1s1ginda karsilastirilmis ve agiklanmistir. Calismada, bir tanesi
endiistriyel bir geri doniisiim sirketinden (R2) bir tanesi de kendi laboratuvarlarinda elde
ettikleri (R1) olmak iizere iki ¢esit geri kazanilmis PVB film kullanilmistir. Her iki
ogiitiilmiis malzemeyi de once elekten gecirmis ve gecen malzemeyi ekstriizyon yoluyla
Polyamid-6 ile karigtirarak tiriinlerini elde etmislerdir. Sonug olarak iki tiir PVB katkisinin
da sentezlenen malzemenin toklugunda ¢ok 6nemli bir artis sagladig1 gozlenirken gerilme

mukavemetinde ve Young modiil degerlerinde bir azalma gosterdigi gorilmiistiir.
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4. DENEYSEL CALISMALAR

Bu béliimde ¢alismanin deneysel bdliimii sunulmustur. ilk olarak kullanilan malzemeler ve
cihazlar tanitilmistir. Tez kapsaminda yapilan ¢alismalar sirasiyla atik araba 6n camlarindan
PVB geri doniisiimii ardindan elde edilen atik PVB (A-PVB) ve kontrol grubu olarak ticari
PVB (K-PVB) filmden elektro-egirme yontemi ile nanofiber eldesi i¢in ¢ozeltilerin
hazirlanmas1 ve morfolojik, fizikokimyasal ve termal karakterizasyonlarmin yapilarak

malzeme Ozelliklerinin belirlenmesidir.

4.1. Materyaller ve Metod

4.1.1. Materyaller

Atik otomobil 6n cami, Tiirkiye'nin 6nde gelen ara¢ cami onarim ve degistirme sirketi
Carglass'tan tedarik edilmistir. Ticari PVB film (Butasit) DuPont (Delaware, USA)’tan
tedarik edilmistir. Dimetilformamid (DMF): saflik% 99.8, tetrahidrofuran (THF): saflik>%
99.9, her ikisi de Sigma Aldrich Co., Ltd., ABD'den satin alinmistir. n-Hekzan: saflik >%
95, Merck KgaA, Darmstad, Almanya'dan satin alinmistir.

4.1.2. Metot

Atik araba on camlarindan PVB geri donustiirilmesi

35 gram atik 6n cam, 24 saat boyunca 150 ml THF i¢inde ¢oziilmiistiir. Boylece, PVB ve
cam tamamen birbirinden ayrilmistir. PVB ¢okeltisi, elde edilen PVB ¢ozeltisine 100 ml n-
Hekzan ilave edilerek elde edilmistir. Olusan ¢okelti ayrildiktan sonra 2 saat boyunca 50°

C'de vakumlu bir firinda kurumaya birakilmistir.

PVB nanofiberlerin hazirlanmasi

Geri donustiiriilmiis ve ticari PVB’den elektro-egirme ¢ozeltilerinin hazirlanmasi

PVB nanofiberlerinin hazirlanmasi i¢in 70:30 oraninda bir DMF ve THF karisimi iginde
PVB ¢ozeltisi (agirlikga % 20) hazirlanmistir. Hem geri doniistiiriilmiis hem de saf PVB

cozeltisi ayni sekilde hazirlanmistir.
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Polimerlerin ¢oziicii iginde tamamiyla ¢éziinmesini saglamak igin, tim c¢ozeltiler 24 saat
boyunca manyetik bir karigtirict ile karigtirildi. Ayrintili elektro- egirme islemi parametleri,

numunelerin isimlendirilmesi ve ¢Ozelti i¢erikleri Tablo 1'de verilmistir.

Laboratuvar 6l¢ekli elektro-egirme sistemi Teknotip Analytical Systems Ltd.'den (Ankara,
Tiirkiye) satin alinmistir. Hazirlanan tiim ¢ozeltiler dikkatli bir sekilde 5 ml'lik siringalara

yerlestirildi ve siringa ignesi bir DC gii¢ kaynagma baglandi. Boncuk kusuru olmadan

diizgiin morfoloji elde etmek i¢in ¢ozelti akis hizlar (0,7-1 mLh™), uygulanan voltaj (sabit)

ve topraklanmis kolektor ile igne ucu arasindaki mesafe (17-22,5 cm) 6n caligsmalarla
belirlenmistir. Fiber morfolojisi dikkate alinarak, elde edilen fiberlerin nihai kalitesine gore

parametreler belirlenmistir. Belirtilen parametreler Cizelge 4.1'de gosterilmistir. Elektro-

egirme islemi, oda sicakliginda gerceklestirilmistir.

Cizelge 4.1. Elektro-egirme Islemi Parametreleri ve Numunelerin Isimlendirilmesi

Ornekler Akis Uygulanan | igne Ucu- Déner
Voltaj Kolektor | Kolektor Hizi
Hizi
Arasi
Mesafe
(mL.h%) kV) (cm) (rpm)
Geri 0.5 15 20
Dontistiirtilmiis
A-PVB (20%) -
<
=4 —
F‘f Ticari K-PVB 0.8 15 20
S| @ _
g8 A
= Geri 1.0 15 20
:5 Doniistiirtilmiis
= A-PVB (20%) 1200
o £
Vi 1.2 15 20
% | Ticari K-PVB
O
A
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4.2. Karakterizasyon Calismalari
4.2.1. FTIR analizi

A-PVB ve K-PVB’nin gelistirilmis tiim nanofiberlerinin FTIR spektrumlari, bir Nicolet
FTIR Spektrometre kullanilarak fonksiyonel kimyasal bagin1 tespit etmek igin
gerceklestirilmistir. Numuneler, cihazin inceleme ylizeyine yerlestirildi ve spektrumlar, 16
taramada 4 cm™ ¢oziiniirliik ile 500 ila 4000 cm™ arasinda degisen bir dalga boyunda
toplanmistir. Spektrumlari analiz etmek igin Thermo Fisher Scientific'in OMNIC

goriintiileyici yazilimi kullanilmistir.
4.2.2. NMR analizi

Tiim NMR spektrumlar1, CDCI; i¢inde bir Bruker 300 (iH: 300 MHz, 13C: 75 MHz) NMR
spektrometre (Bruker Corporation, Almanya) iizerinde kaydedilmistir. Kimyasal kayma
degerleri, referans standardi olarak kullanilan TMS’e gbre ppm cinsinden bildirilmistir, J,
Hz olarak. Veriler su sekilde rapor edilir: kimyasal kayma (), cokluk (s = singlet (tekli), s
= broad singlet (genis tekli), d = dublet (ikili), t = triplet (iigli1), g = quadruplet (dortli), gt =
quintet (besli), st = sextuplet (altili), m = multiplet (¢oklu)), sinyal 6zellikleri (br = broad
(genis), ap = apparent (goriiniir)) ve Herzt cinsinde esleme sabiti (J) ve entegre yogunluk.

4.2.3. XRD analizi

XRD analizleri, iretilen nanofiberlerin yapisal oOzellik tayini igin APD 2000 Pro
difraktometre (GNR, ABD) cihazi kullanilarak yapilmistir. Kirtnim desenleri, 25 ° C'de, (26)
= 10-80° tarama araliginda , 40 kV ve 30 mA'da her numune i¢in 0.01 °/s tarama hiziyla
kaydedilmistir.

4.2.4. SEM analizi

Gelistirilen nanofiberlerin yiizey morfolojileri taramali elektron mikroskobuyla 10 kV ’de ve
500 ve 5,000 biiytime araliginda incelenmistir (Bkz. Resim 4.1.). Numuneler inceleme 6ncesinde

olas1 parlamalar1 6nlemek i¢in 90 saniye altinla kaplanmistir (Polaron SC 502).
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Resim 4.1. Taramali Elektron Mikroskobu
4.25. AFM analizi

Atomik kuvvet mikroskobu ¢alismalart XE-100 AFM model (Park Systems Corp., Suwon,
Kore) AFM cihaz1 ile SmartScan™ programi kullanilarak yapilmistir (Bkz. Resim 4.2.).
AFM analizi icin fiberler elektro-egirme islemi sirasinda bir-iki dakika lamel yiizeyine
toplanarak incelenmistir. Numunelerin yiizey topografya goriintiileri, oda kosullarinda, 0,5
Hz tarama hizinda ve tapping modda yapilmistir. Analizde NCM15 ‘non-contact ve tapping’
ozellikli ug (tip) ile calisiimustir. Orneklerin 2D, 3D topografya gériintiileri ve yiizey

piiriizliiliigii degerleri XEI-7 programi kullanilarak elde edilmistir.
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Resim 4.2. Atomik Kuvvet Mikroskobu

4.2.6. DSC analizi

PVB'nin geri doniistiiriilmiis ve ticari nanoliflerinin numuneleri termal olarak PerkinElmer
Pyris Diamond diferansiyel taramali kalorimetri (DSC) ile karakterize edilmistir. Olgiimler,

azot atmosferinde 10 °C/dakika 1sitma hizi ve -30 °C ila 300 °C sicaklik araliginda alinmastir.
4.2.7. Yiizey temas acis1 analizi

PVB nanofiberlerin ylizey islanabilirligini analiz etmek icin ylizey temas acis1 analizi
yapilmistir. Analiz i¢in numuneler cihaz (Kriiss DSA 100, Almanya) haznesine
yerlestirilerek ‘sessile drop’ yontemiyle gergeklestirilmistir. Temas ac1 degerleri mikro
enjektdor yardimiyla her birinin hacmi 3ulL’ye esit olan damlalar halinde yiizeye
yerlestirilerek Olcililmiistiir. Her numunenin yilizeyinde farkli alanlardan en az ii¢ 6lgiim

yapilarak ortalama temas ag1 degerleri hesaplanmistir (Bkz. Resim 4.3.).
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Resim 4.3. Temas Agis1 Olgiim Cihazi
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5. SONUCLAR VE TARTISMALAR

5.1. Karakterizasyon Sonuglari
5.1.1. FTIR analizi

Geri doniistiiriilmiis PVB ve ticari PVB'den elde edilen elektro-egrilmis nanofiberler, Sekil
1'de gosterildigi gibi FTIR spektrumlarinda benzer pikler sergilemistir. 2870 cm™, 2955 cm”
bdeki pikler, doymus CH, CH2 ve CHs gruplarmin gerilme titresimlerini gdstermektedir.
1433 cm?, 1382 cm™t ve 1342 cm™'deki pikler CH biikiilme titresimini gostermektedir. 1732
cm'deki pik, asetat grubunun C = O gerilme titresimi ile ilgilidir. 996 cm™ ve 1239 cm"
L'deki pikler, asetat grubunun C-O-C gerilme titresimine atfedilir (Corroyer ve digerleri,
2013).

Ayrica literatiir ile karsilastirildiginda geri dontstiiriilmiis PVB ve ticari PVB’ye ait IR
spektrumlarinin ayni oldugu belirlenmistir (Dognani ve digerleri, 2019; Corroyer ve
digerleri, 2013). Ilgili fonksiyonel gruplarmn IR spektrumlar ¢izelge 5.1.'de listelenmistir.
FTIR sonuglari, geri dontistiiriilmiis ve ticari PVB arasinda elektro-egirme islemi veya geri

doniisiim islemi nedeniyle hi¢bir kimyasal farklilik gostermemistir.

Cizelge 5.1. Fonksiyonel Gruplarin IR Spektrumlari

Dalga Boyu (cm™)
Literatiir Ticari PVB Geri Donlstiiriilmiis Gruplar
PVB

Doner Diiz Plaka Doner | Diiz Plaka

Plaka Plaka
3490 3424 3424 OH (VA)
2850 ve 3000 2870 ve 2955 2870 ve 2955 CHj3,CH,,CH
1400 ve 1280 1433 ve 1342 1433 ve 1342 Alifatik CH
1740 1732 1732 C=0 (Vac)
1200 1239 1239 Ester
1100 1105 1105 C-0O-C (vB)
960 996 996 Asetal (VB)
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..............

Gegirgenlik (%)

4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500
Dalga Sayisi (cm™)

Sekil 5.1. FT-IR Spektrumlari: a) Diiz plaka iizerinde iiretilen K-PVB, b) Diiz plaka {izerinde
tiretilen A-PVB, c¢) Doner plaka iizerinde iiretilen K-PVB, d) Doner plaka
iizerinde tiretilen A-PVB'nin FTIR spektrumlari.

5.1.2. NMR analizi

FTIR analizi, fonksiyonel gruplar1 belirlemek icin 1yi bir yontem olmasina ragmen, ticari
PVB ve geri donistiiriilmiis PVB nanofiberler arasindaki olas1 kimyasal yap1 farkliliklarin
belirlemek icin daha ayrintili analizler gerekmektedir. Bu nedenle PVB'nin tipik
spektrumlarinin dogrulanmasini saglamak icin *H NMR analizi yapilmigtir. Elektro-egrilmis
A-PVB ve K-PVB nanofiberlerin NMR analiz sonuglar1 birbirleriyle karsilastirildiginda,
elde edilen spektrumlarin birbirine ¢ok benzedigi gériilmiistir. 'H NMR kimyasal

kaymalari, standart madde tetrametilsilan piki (d 0.0 ppm) referans alinarak ppm cinsinden
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bildirilmistir. Veriler su sekilde rapor edilir: kimyasal kayma (8), cokluk (s = singlet (tekli),
s = broad singlet (genis tekli), d = dublet (ikili), t = triplet (iiglii), q = quadruplet (dortlii), gt
= quintet (besli), st = sextuplet (altil), m = multiplet (¢oklu)), sinyal 6zellikleri (br = broad
(genis), ap = apparent (goriiniir)) ve Herzt cinsinde esleme sabiti (J) ve entegre yogunluk.
'H NMR (300 MHz, CDCls) § 7.26 (s, 1H), 4.53 (d, J = 25.6 Hz, 1H), 4.24 (s, 1H), 4.75 —
3.42 (m, 2H), 4.86 — 3.48 (m, 2H), 1.76 — 1.17 (m, 4H), 1.69 — 1.20 (m, 3H), 1.84 — 0.68 (m,
5H), 1.08 — 0.75 (m, 1H), 1.07 — 0.79 (m, 1H).

Sekil 5.2°de, PVB nanofiberlerin NMR spektrumlari verilmis ve Cizelge 5.2°de, NMR

verilerini listelenmistir.

AN

b L |
C | S A (S - ",I_ﬂ‘\
d . A AV A,

Sekil 5.2. NMR Spektrumlart: PVB'nin *H NMR spektrumlari a) Diiz plakada iiretilen K-
PVB, b) Doner plakada iiretilen K-PVB, c) Diiz plakada iiretilen A-PVB, d) Doner
plakada tiretilen K-PVB.
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Cizelge 5.2. CDClg'te *H NMR Spektrumlar:

Kimyasal Kayma Degerleri
(3,ppm)
Yapisal Birim Deneysel Literatiir
1 Biitiral Metil CH3 0.91 0.90 2P
2 Biitiral ve Alkol Metilen CHz 1.25-1.85 1.2-1.8b
3 Biitiral ve Alkol Metilen CH> 1.25-1.85 1.2-1.8b
4 Biitiral Dioksimetin O—-CH-O 4.53-4.75 4.6-4.8%P
5 Metin Biitiral CH 3.57-4.31 3.6-4.4%P
6 Biitiral ve Alkol Metilen CH> 1.25-1.85 1.2-1.8b
7 Metin Biitiral CH 3.57-4.31 3.6-4.4 b
8 Vinil OH 3.57-4.31 3.6-4.4°

a: (Qin ve Cheng, 2016); b: (Olabisi ve Adewale, 2016: 103); c: (Fulmer ve digerleri, 2010)

Ticari PVB ve geri donistiriilmiis PVB nanofiberler icin NMR spektrumlariin
karsilagtirmasi, hemen hemen ayni kimyasal kaymalar1 géstermistir. Ticari PVB igin, 3.65,
3.7 ve 4.26 ppm'de goriilen ii¢ kimyasal pikin yiiksek yogunlugu, plastiklestiricileri isaret
etmektedir. Ilging bir sekilde, bu piklerin yogunlugu geri déniistiiriilmiis PVB i¢in daha
diistik oldugu goriilmiistiir. Bunun nedeni, geri doniisiim islemi sirasinda gergeklesen
plastiklestirici kaybindan olabilir. Daha 6nce Swain ve digerlerinin ¢aligmasinda da rapor
edildigi gibi, hem geri doniistiriilmiis hem de ticari PVB'de plastiklestirici piklerinde
oldukga az kirlenmeler gozlemlenmistir (Swain ve digerleri, 2015). Sonug olarak, FTIR ve
NMR spektrumlari geri doniistiirilmiis PVB'nin ticari PVB ile benzer kimyasal yapiya sahip

oldugunu dogrulamaktadir.

5.1.3. XRD analizi

Nanofiberlerin kristal yapilarinin geri doniisiim ve elektro-egirme islemleri sonrasinda
korundugunu belirlemek i¢in XRD analizi yapilmistir. PVB, iyi bilinen bir termoplastik
malzemedir. Dogas1 geregi amorf bir yapiya sahiptir, sadece yiiksek VA igerigine sahip

polimerler kristalin 6zellikler gosterir (Olabisi ve Adewale, 2016: 104). Islenmemis PVB,
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literatiirii takiben 20°'de genis bir kirinim tepe noktasina sahip amorf bir polimerdir (Dang
ve digerleri, 2017). PVB’nin keskin tepe noktalar1 olmayan yapisi onun amorf ve kristalin
olmadigimi gostermektedir (Lin, Zhu, Alva ve Fang, 2018). Sekil 5.3, imal edilen elektro-
egrilmis nanoliflerin XRD desenlerini gostermektedir. Buna gore, tiim elektro-egrilmis
nanofiberler amorf yapilarin1 korumus ve kristal tepe noktalar: olmadan genis bir kirinim
modeli sergilemiglerdir. Bu sonu¢ FTIR ve NMR verilerini tamamlar; hem geri
doniistiiriilmiis PVB hem de ticari PVB nanofiberlerin geri doniisiim ve/veya elektro-

egirme isleminden sonra orijinal yapilarini koruduklarini kanitlamaktadir.
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Sekil 5.3. XRD kirmim desenleri: a) Diiz plaka iizerinde iiretilen K-PVB, b) Diiz plaka
iizerinde lretilen A-PVB, c) Doner plaka iizerinde iiretilen K-PVB, d) Déner
plaka iizerinde iiretilen A-PVB.

5.1.4. DSC analizi

DSC analizi, Sekil 5.4’te gosterildigi gibi, PVB bazli elektro-egrilmis nanofiberlerin camsi
gecis sicakligi degerlerinin (Tg) 57-64 °C arasinda oldugunu gostermistir. Araba 6n

camlarinda kullanilan PVB igin plastiklestiriciler, yaygin olarak kullanilan katk:
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maddeleridir ( 6rnegin; alkil ftalat, dibutil sebakat ve trietilen glikoliin di-2-etilheksanoati)
(Sonego ve digerleri, 2015; Dhaliwal ve Hay, 2002). Polimerde plastiklestiricilerin varligi,
polimer zincirlerinin hareketliligini arttirmaktadir. Buna bagli olarak, polimerin Tg degerini
etkilemektedir. Literatiire gore, islenmemis PVB'nin Tgdegeri (plastiklestirici igermez) 70°
C'den yiiksektir (Olabisi ve Adewale, 2016: 104; Dhaliwal ve Hay, 2002). Bu nedenle, bu
aragtirmada kullanilan geri doniistiiriilmiis ve ticari PVB i¢in dlgiilen 57-64 °C arasindaki Ty
degeri, plastiklestirici igerigine dair kanit saglamaktadir. Geri dontistiiriilmiis PVB ve ticari
PVB 6rnekleri birbiri ile karsilastirildiginda, diiz plakada tiretilen K-PVB ve doner plakada
iiretilen K-PVB, sirastyla 57 °C ve 59 °C'lik en diigiik cam gegis sicakliklarini sergilemistir.
Geri doniistiiriilmiis PVB numuneleri, diiz plakada tiretilen A-PVB ve doner plakada iiretilen
A-PVB’ye karsilik gelen degerler sirasiyla 61 °C ve 64 °C idi. Geri donistiriilmiis PVB
nanofiberlerine ait Ty degerlerindeki bu artig, geri doniistirme islemi sirasinda
plastiklestirici kaybindan kaynaklaniyor olabilir. Bu c¢alismada elde edilen sonuglar,
polivinil biitiralin termal analizle karakterizasyonunu bildiren Dhaliwal ve arkadaslarinin
calismasina ¢ok benzerdir (Dhaliwal ve Hay, 2002). Ayrica geri doniistiiriilen malzemenin

Tg'sindeki artigin plastiklestirici kaybu ile tutarli oldugunu da belirtmislerdir.

Isi Akisi (mW) Endo

Tg=s59°c¥d g . .
-30 0 30 60 90 120 150 180 210

Sicaklik (°C)

1

Sekil 5.4. DSC termogramlari: a) Doner toplayicida iiretilen A-PVB, b) Diiz toplayicida
iretilen A-PVB, c) Diiz toplayicida iiretilen K-PVB, d) Doner toplayicida tiretilen
K-PVB.
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5.1.5. Yiizey morfolojisi analizleri

Bu caligmada, rastgele veya hizalanmis morfolojiye sahip PVB bazli elektro-egrilmis
nanofiberler diiz ve doner toplayicilar kullanilarak iiretilmistir. Uretilen nanofiberlerin
morfolojisi 10 kV’de, 500 ve 5000 biiyiime aralifinda, SEM analizi ile mikro diizeyde
incelenmistir. Elektro-egrilmis malzemelerin SEM analizinin yani sira, Sekil 5.5’da
gosterildigi gibi fiber yapilardaki tek fiberin yiizey morfolojisini gostermek i¢cin AFM
kullanilmistir. Elektro-egrilmis nanofiber malzemeler, hem ticari hem de geri doniistiiriilmiis
PVB'den basarili bir sekilde herhangi bir kusur (6rn. boncuk, kiirecikler, kotii tanimlanmis
sekil, vb.) olmadan iiretilmistir. Uretilen tiim elektro-egrilmis nanofiberler, kullanilan
toplayiciya gore rastgele veya hizalanmis fiber yapilar sunmaktadir. Ozetle, geri
dontistiiriilmiis veya ticari PVB'den elde edilen elektro-egrilmis nanofiberlerin mikro ve
nano Olg¢ekte benzer morfolojik Ozellikler gosterdigi sonucuna varilabildigi gibi geri
dontstiiriilmiis PVB'den yiiksek kaliteli, rastgele ve hizalanmig morfolojiye sahip

nanofiberler tiretmenin miimkiin oldugu goriilmiistiir.



Sekil 5.5. SEM ve AFM goriintiileri: a) Diiz toplayicida iretilen K-PVB, b) Doéner
toplayicida iiretilen K-PVB, c) Diiz toplayicida iiretilen A-PVB, d) Doner
toplayicida iiretilen A-PVB.

5.1.6. Yiizey temas a¢1 analizi

Katt bir ylizeyin siviya maruz kaldiginda gosterdigi davranis, malzemenin
hidrofilik/hidrofobik o6zelliklerini anlamamizi saglayan ¢ok Onemli bir oOzellik olan

1slanabilirlik olarak adlandirilir. Temas agis1, 1slanabilirligin nicel bir 6l¢iisiidiir (Kahraman
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ve digerleri, 2019). Cesitli bir ¢ok malzemenin arasinda PVB kimyasal yapisindaki vinil
biitiral ve vinil hidroksil gruplari ile hem hidrofilik hem hidrofobik 6zellik gosterir. Son
zamanlarda yapilan c¢alismalarda PVB’nin elektro-egrilmis nanofiber yapilarinin
hidrofobikligi arastirilmistir (Yan ve digerleri, 2016). Ticari ve geri donistiirilmiis
PVB’lerden hazirlanan nanofiberlerin yiizey islanabilirligini (hidrofiliklik/hidrofobiklik)
incelemek i¢in yapilan temas acis1 analiz sonuglari Resim 5.1°de verilmis ve Cizelge 4.2°de

listelenmistir.

a 138.37°

Resim 5.1. Elektro-egrilmis nanofiberlerin temas agis1 degerleri: a) Diiz toplayicida iiretilen
A-PVB, b) Diiz toplayicida iiretilen K-PVB, c) Doner toplayicida iiretilen A-
PVB, d) Doner toplayicida iiretilen K-PVB.
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Cizelge 4.2. PVB Nanofiberlerin Temas A¢is1 Degerleri

Numune Adi Temas Agist (°)
A-PVB 138,37
g Diiz Toplayici K-PVB 132,33
<
& g A-PVB 138,27
=
Déner Toplayic1 | K-PVB 130,77

Resim 5.1°de goriildiigii lizere hem diiz toplayicida iiretilen hem de doner plakada tiretilen
geri dontistiiriilmiis ve ticari PVB nanofiberlerin suya yapisma egilimi oldukca diistiktiir bu
da hidrofobikligi gostermektedir (Kahraman ve digerleri, 2019). Gorildigi gibi
nanofiberlerin temas acis1 degerleri sirasiyla; diiz toplayicida iretilen A-PVB, diiz
toplayicida tiretilen K-PVB, doner toplayicida iiretilen A-PVB ve doéner toplayicida iiretilen
K-PVB i¢in 138,37°, 132,33°, 138,27° ve 130,77°dir. Tiim numeneler yiiksek hidrofobiklik
gostermistir. Bunun yaninda hem diiz hem de doner toplayicida {iretilen geri doniistiiriilmiis
nanofiberler ayni temas agisim1 sergilerken diiz toplayicida iiretilen K-PVB ve doéner
toplayicida tiretilen K-PVB nanofiberlerin temas ac1 degerleri arasinda fark goriilmiistiir. Bu
fark ylizey piiriizliiliigline biiyiik olclide etki eden elektro-egirme kosullarina bagli olarak
ylizey piriizliliigiinde meydana gelebilecek farkliliklarla agiklanabilir. Literatiirde de
belirtildigi tizere bir ylizeyin hidrofobikligi yiizey piiriizliliigiine, porozite, fiber ¢cap1 ve
ylizey topografyasina baghdir, ylizey ne kadar piiriizlii ve gozenekli olursa hidrofobiklik de
o kadar artmaktadir (Kahraman ve digerleri, 2019; Chen ve digerleri, 2019; Yener ve Jirsak,
2012). Sonug¢ olarak geri doniistiiriilmiis PVB’den hazirlanan tiim nanofiberler ticari
PVB’den hazirlanan nanofiberlere benzer sekilde 130°nin iizerinde oOlgiilen temas ag1

degerleri ile yiiksek hidrofobik 6zellik gostermistir.
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6. SONUC VE ONERILER

Sunulan ¢alismada, polivinil biitiralin geri doniisiim siireci ve elektro-egrilmis nanofiber
malzemelerinin rastgele ve hizalanmis morfoloji ile ftretimi arasgtinlmistir. Geri
doniistiiriilmiis PVB'nin yeniden kullaniminin uygunlugunu anlamak i¢in, farkli teknikler
(vani, kizil6tesi spektroskopi (IR), niikleer manyetik rezonans spektroskopisi (NMR), X-
isin1 kirmimi  (XRD), diferansiyel taramali kalorimetri (DSC), taramali elektron
mikroskobu (SEM), atomik kuvvet mikroskobu (AFM) ve temas agisi analizi (DSA))
elektro-egrilmis nanofiber malzemelerin karakterizasyonu igin kullanilmigtir. Geri
dontstirilmiis PVB'nin 6zellikleri ticari PVB ile karsilastirnlmistir. XRD desenleri, IR ve
NMR verilerini tamamlamis yani hem geri doniistiiriilmiis PVB hem de ticari PVB
nanofiberlerin orijinal yapilarini koruduklarini kanitlamistir. DSC analizi, PVB bazli
elektro-egrilmis nanofiberlerin camsi gecis sicakliginin (Tg) 57-64 °C arasinda oldugunu
gostermistir. Geri doniistiiriilmiis PVB ve ticari PVB ornekleri karsilastirildiginda, diiz
plakada iiretilen K-PVB ve doner plakada iiretilen K-PVB sirasiyla 57 °C ve 59 °C olan en
diisiik camsi gegis sicakligi degerlerini sergilemistir. Geri doniistiiriilmiis PVB numuneleri,
diiz plakada tiretilen A-PVB ve doner plakada iiretilen A-PVB i¢in karsilik gelen degerler
ise sirastyla 61 °C ve 64 °C idi. Geri doniistiiriilmiis PVB malzemelerinin Ty degerindeki
artig, geri doniistiirme islemi sirasinda gergeklesen plastiklestirici kaybindan kaynaklaniyor
olabilir. Electro-egrilmis nanofiber malzemeler, hem ticari PVB'den hem de geri
doniistiiriilmiis PVB'den herhangi bir kusur (6rnegin boncuk, kiirecikler, kotii tanimlanmis
sekil vb.) olmadan basariyla iiretilmistir. Uretilen tiim elektro-egrilmis nanofiberler,
kullanilan toplayiciya gore rastgele veya hizalanmis fiber yapilar sunar. Geri
doniistiiriilmiis veya ticari PVB'den elde edilen elektro-egrilmis nanofiberlerin mikro ve
nano dlgekte benzer morfolojik 6zellikler gostermistir. Ozetle, geri doniistiiriilmiis PVB'den
yiiksek kaliteli, rastgele ve hizalanmis morfolojiye sahip nanolifler tiretmek miimkiindiir.
Geri doniistiiriilmiis PVB’den hazirlanan tiim nanofiberler ticari PVB’den hazirlanan
nanofiberlere benzer sekilde 130°’nin {izerinde Olgiilen temas aci1 degerleri ile yiiksek
hidrofobik 6zellik gostermistir. Bu nedenle, geri doniistiiriilmiis PVB elektro-egrilmis
nanofiber malzemeler tekstil, kaplama, filtrasyon ve adsorpsiyon gibi ¢esitli uygulamalarda

kullanilabilir. Bu aragtirma, istenen Ozelliklere sahip A-PVB bazli fiber malzemelerin
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imalatina yonelik yenilik¢i bir yol baslatabilir ve bu da A-PVB'nin yeniden kullanimini

genisletecektir.
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