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OZET
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LIFLERIN HAZIRLANMASI VE KARAKTERIZASYONU
YUKSEK LiSANS TEZi
NAHIDE ELIF ASCI KIYMAZ
BALIKESIR UNIVERSITESI FEN BiLIMLERIi ENSTIiTUSU
KiMYA ANABILIiM DALI
(TEZ DANISMANI: PROF. DR. TANER TANRISEVER)

BALIKESIR, TEMMUZ - 2020

Bu calismada, iki farkli yontem kullanilarak ¢esitli polimerizasyon sartlarinda PP-PPy ve
PET-PPy iletken kompozit lifleri hazirlanmistir. Yiikseltgen derisimi, monomer derisimi
polimerizasyon sicakligi, polimerizasyon siiresi ve yontem farkliliklarin, PP/PPy ve
PET/PPy kompozit liflerinin ylizey direnci ve kaplama kalitesi iizerine etkileri
arastirilmistir. Hazirlanan iletken kompozit liflerin yilizey direngleri iki nokta teknigi
kullanilarak Olgiilmiistiir. PP-PPy ve PET-PPy iletken kompozit liflerinin mekanik,
morfolojik  (mikroskop goriintiileri), spektroskopik (FTIR) ve termal (DSC)
karakterizasyonlar1 gergeklestirilmistir. PP-PPy kompozit liflerinde polimer-polimer ylizey
etkilesmesinin zayif oldugu ve PP yiizeyinde modifikasyonun gerekli oldugu kanisina
varilmistir. 2. Yontemle elde edilen PET-PPy kompozit liflerinde istenilen diizeyde
iletkenlik elde edilmistir ve mekanik test sonrasi iletkenlikte anlamli bir degisim olmadigi
goriilmiistiir. PP-PPy kompozit liflerinde, lif boyunca homojenlik elde edilemezken, PET-
PPy kompozit lifleri olduk¢a homojen olarak elde edilmistir. Hazirlanan kompozit liflerin
en disiik direngleri 10’ ohm.cm™ seviyesinde elde edilmistir. Calisma boyunca, en iyi
iletkenligi saglayacak ve ¢ekme gerilimi sonrasi iletkenligi fazla degismeyecek kompozit
lifler sentezlenmesi amaglanmistir.

ANAHTAR KELIMELER: Polipropilen (PP), polyester, polietilen teraftalat (PET),
polipirol (PPy), kendiliginden iletken polimerler, kimyasal yiikseltgen polimerizasyon,
iletken tekstiller.

Bilim Kod / Kodlar1: 20107, 20110, 20115 Sayfa Sayisi: 91



ABSTRACT

PREPARATION AND CHARACTERIZATION OF
POLYPROPYLENE/POLYPYRROLE AND POLYESTER/POLYPYRROLE
COMPOSITE FIBERS
MSC THESIS
NAHIDE ELIF ASCI KIYMAZ
BALIKESIR UNIVERSITY INSTITUTE OF SCIENCE

CHEMISTRY
(SUPERVISOR: PROF. DR. TANER TANRISEVER )
BALIKESIR, JULY - 2020

In this study, PP-PPy and PET-PPy conductive composite fibers were prepared under
various polymerization conditions using two different methods. The effects of oxidant
concentration, monomer concentration, polymerization temperature, polymerization time
and method differences on the surface resistance and coating quality of the PP / PPy and
PET / PPy composite fibers prepared were investigated. The surface resistance of the
prepared conductive composite fibers was measured using the two-point technique. The
mechanical, morphological (microscope images), spectroscopic (FTIR) and thermal (DSC)
characterizations of PP-PPy and PET-PPy conductive composite fibers were performed. It
was concluded that on the PP-PPy composite fibers, the surface interaction benween PP
and Ppy is weak and for a better composite the surface modification of PP is required. The
desired value of conductivity was obtained in the PET/PPy composite fibers obtained by
the 2nd method and it was observed that there wasn’t significant change in conductivity
after mechanical testing. In PP-PPy composite fibers, homogeneity cannot be obtained
throughout the fiber, while PET-PPy composite fibers are considerably homogeneous. The
lowest resistance of the prepared composite fibers was obtained at 10° ohm.cm™ level.
Throughout the study, it was aimed to synthesize composite fibers that will provide the
best conductivity and whose conductivity will not change much after tensile stress.

KEYWORDS: Polypropylene (PP), polyester, polyethyleneteraphthalate (PET),
polypyrrole (PPy), intrinsically conducting polymers, chemical oxidizing polymerization,
conductive textiles.

Science Code / Codes : 20107, 20110, 20115 Page Number : 91
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1. GIRIS

Son zamanlarda iletken polimerler, 06zellikle polipirol (PPy), miikemmel termal
kararliliklary, 1y1 elektriksel iletkenlikleri, nispi kolayliklar1 ve c¢evresel kararhiliklar
nedeniyle bir¢ok ticari uygulama i¢in ivme kazanmaktadir (Yussuf, Al-Saleh, Al-Enezi ve
Abraham, 2018). Genel olarak iletken polimerler, kimyasal yapisinda bir konjiige
elektronun veya alternatif tekli bag ve ¢iftli bag sisteminin varhigindan dolayr dogada
iletkendir ve bu essiz kimyasal Ozellikleri nedeniyle, diinyada farkli arastirma
disiplinlerinden bir¢ok arastirmacinin ve bilim insanmin dikkatini ¢ekmistir (Ansari, 2006;
Vernitskaya ve Efimov, 1997). PPy; elektronik cihazlar, sensorler, piller,
mikroaktivatorler, biyomedikal ve antielektrostatik kaplamalar ve iletken tekstil gibi
bir¢ok potansiyel uygulamada aktif olarak kullanilmaktadir (Guerchouche, Herth, Calvet,
Roland ve Loyez, 2017; Guimard, Gomez ve Schmidt, 2007 Jain, Jadon ve Pawaiya, 2017,
Yue, Wang, Ding ve Wallece, 2013).

Sentetik tekstil liflerinin iiretiminde kullanilan polimerin tipik 6zgiil direnci 10 ohm
seviyesinden daha yiiksektir. Iletken tekstiller terimi, farkli diizeylerde belirli (yiizey) bir
iletkenlige sahip, lif, iplik ve kumas gibi tekstil malzemelerinden iiretilmis genis araliktaki
pek cok tiriin i¢in kullanilmaktadir (Xue, 2005). Tekstillerin elektriksel olarak iletken hale
getirilmesi c¢esitli yontemlerle gergeklestirilmektedir. Bu yontemlerden bazilari, metal
levha veya bantlardan liflerin elde edilmesi (Tang, 2007) farkli iiretim ve ¢ekim yontemleri
kullanilarak lif elde edilmesi (Kim, Koncar, Devaux, Dufour ve Viallier, 2004; Pomfret,
Adams, Comfort ve Monkman, 1999), liflerin metaller (Lu, Li ve Jiang, 1996), metal
oksitleri veya tuzlari, iletken karbon ve kendiliginden iletken olan polimerlerle (De
Rossi, Della Santa ve Mazzoldi, 1999; Mazzoldi, De Rossi, Lorussi, Scilingo ve Paradiso,
2002; Xue ve Tao, 2005) cesitli yontemler kullanilarak muamele edilmesi olarak
sOylenebilir.

Iletken lif elde edilmesinde kullanilan yontemlerden biri olan iletken polimer sentezi i¢in;
elektrokimyasal  polimerizasyon,  kimyasal polimerizasyon, piroliz, katalitik
polimerizasyon (Ziegler — Natta katalizorlii) gibi bircok yontem kullanilmaktadir.
Bunlardan en yaygm olan1 kimyasal ve elektrokimyasal yontemlerdir (Mishra, 2018).
Iletken kompozit lif veya dokuma hazirlamak i¢in kullanilan kimyasal ve elektrokimyasal
yontemlere ait ¢aligmalara bakildiginda, bu tiir lif ve dokumalar1 hazirlamak i¢in birgok
arastirmaci kimyasal yiikseltgen polimerizasyon ilizerinde yogunlasmistir (Aydin, 2007).

Ornegin; Xin Jin (2011) galismasinda ultra yiiksek molekiil agirlikli polietilen (UHMWPE)



lif ve polimer matrisi arasindaki yapigmay1 gelistirmek icin pirol, UHMWPE lif yiizeyi
iizerinde kimyasal oksidatif yontem ile polimerlestirilmistir. UHMWPE fiberleri 6ncelikle

FeCl3.6H,0 sulu ¢ozeltisine daldirilmis sonrasinda pirol (Z/ \B) ile muamele edilmistir.

PPy kaplanmig UHMWPE lif morfolojik yontemler kullanilarak karakterize edilmistir (Xin
Jin, 2011). Kimyasal polimerizasyon yontemi ile kaplama iizerine yapilan baska bir
calismada, (Tao, Koncar, Dufour, Onar ve Aksit, 2015) polietilen teraftalat (PET)
nonwoven kumaslar {izerinde pirol/anilin kopolimer filmlerinin iletkenlik 6zellikleri
iizerine yiizey aktif maddenin ve farkli oksidasyon maddelerinin etkilerini arastirmislardir.
PET nonwoven kumas {izerinde pirol/anilin kopolimerizasyonu kimyasal oksidatif
polimerizasyon yontemi ile gergeklestirilmistir. Kaplama ¢ozeltisi i¢in ¢oziicli olarak 1M
hidroklorikasit (HCI) ¢o6zeltisi hazirlanmistir. Anilin ve/veya pirol sirasiyla 1 M HCI
¢ozeltisi ve distile su igerisine ilave edilmistir. Orneklerin elektriksel direng degerleri
iizerinden dopant ve yiizey aktif maddenin etkisini incelemek i¢in monomer ¢ozeltisi
icerisine kamforstilfonikasit (C;oH1604S) ilave edilmistir. Bu ¢dzelti icerisine kumas
ornekleri eklenmistir. Bu ¢6zelti igerisinde kumas 6rnekleri 30 dk. 0-5°C' de bekletilmistir.
IM HCI ¢ozeltisi icerisinde (NH4),S,0g ve distile su icerisinde FeCl; ¢oziilmiis ve bu
cozeltiler ayr1 olarak hazirlanmis ve 0-5°C' ye sogutulmustur. Ardindan APS ¢ozeltisi ve
FeCl; ¢ozeltisi icinde kumasin bekletildigi distile su ve asidik ¢ozelti icerisine sirasiyla
ilave edilmistir. Kaplanan kumaslarin morfolojik, yapisal ve elektriksel 6zellikleri sirastyla
taramal1 elektron mikroskobu (SEM), Fourier doniisiimlii kizilotesi spektroskopi cihazi
(FTIR) ve "dort-u¢" metodu kullanarak incelenmistir (Tao vd., 2015). Diger bir caligmada
Kim vd., (2004), eriyik egirme ve kimyasal oksidatif yontemle kaplama prosesleri
kullanarak iletken lif elde etmislerdir. Eriyik egirme prosesinde, belirli elektriksel ve
mekanik oOzelliklere sahip iletken polipropilen (PP) esash liflerin elde edilmesi i¢in
polianilin (PANI), PPy ve grafit kullanilmistir. PANI, PANI'nin ksilen (CsHjo) ig¢indeki
cOzlinlrliiglinli ve dagilimimi gelistirmek icin DBSA (dodesilbenzen siilfonik asit)
kullanilarak muamele edilmistir. PET liflerin {izerine PANI kaplama, liflerin PANI
¢dzeltisi emilmesi yoluyla gerceklestirildi. Iletken liflerin elektriksel direnci ve morfolojik
ozellikleri arastirildi (Kim vd., 2004). Kimyasal polimerizasyon yontemi ile kaplama
iizerine yapilan diger bir calismada pamuklu kumas PANI ve PPy polimerleri ile kimyasal
oksidatif polimerizasyon yontemi ile kaplanmistir. Bu amag¢ dogrultusunda, anilin ve pirol
monomer olarak, APS ve FeCl; oksidatif madde olarak HCI ise (anilin polimerizasyonu

icin) proton dopant1 olarak kullanilmistir. Pirol monomerinin kumas iizerinde in-situ



polimerizasyonu i¢in Oncelikle 0-5°C’de metanolde pirol ¢ozeltisi hazirlanmistir ve bu
cozelti igerisine kumas daldirilmistir. Ayri olarak 0-5°C’de FeCl;.6H,O c¢ozeltisi
hazirlanmistir ve ilk karisima ilave dilmistir. 2,5 saat sonrasinda kumas Ornekleri oda
sicakliginda kurumaya birakilmistir. Kaplanan kumaslarin elektromanyetik, iletkenlik ve
dielektrik 6zellikleri 6l¢iilmiistiir (Aksit ve Onar, 2014). Sunulan ¢alismada; kendiliginden
iletken olan PPy, PP ve PET Iif yiizeyinde kimyasal oksidatif yontemle sentezlenmistir.
Calismanin birinci boliimiinde; yukarida bahsedilen benzer ¢calismalarda oldugu gibi lifler
once FeCl;.6H,0O c¢ozeltisi ile muamele edilmis sonrasinda pirol ile muamele edilerek
polimerizasyon gerceklestirilmis ve oda sicakliginda kurutulmaya birakilmistir. Kullanilan
bu yontem bu calismada 1.YOntem olarak isimlendirilmistir. Kaplanmis liflere direng
Olciimii, mukavemet testi ve mukavemet testi sonrasi diren¢ Olgiimii uygulanmistir.
Calismanin ikinci béliimiinde; lifler 6nce pirol ile muamele edilmis sonrasinda FeCl;.6H,O
cozeltisi ile muamele edilerek polimerizasyon gerceklestirilmis ve oda sicakliginda
kurutulmaya birakilmigtir. Kullanilan bu yontem bu c¢alismada 2.YOontem olarak
isimlendirilmistir. Kaplanmis liflere direng 6l¢iimii, mukavemet testi ve mukavemet testi
sonrasi direng Ol¢limii uygulanmistir. Ayrica 2. Yontem’de PPy iletkenligi iizerine sicaklik

ve siire etkisi arastirilmastir.



2. GENEL BILGILER

2.1 Polipropilen ve Ozellikleri

2.1.1 Polipropilen ve Polipropilen Cesitleri

1954°te kesfedilen PP, ticari plastikler arasinda en diisiik yogunluga sahip olmasi
dolayisiyla cok hizli bir sekilde popiilerlik kazanmistir (Maddah, 2016). Giulio Natta ve
Karl Zeigler’in propilen polimerizasyonu sirasinda, metal alkil veya metal tuzlari tiiri
katalizorlerin stereospesifik etkisini kanitlamasi sonucu 1954 yilinda PP’yi bulmustur
(Tiirk¢ti, 2004). PP, olefin monomer propilenin polimerizasyonu sonucu iiretilmis bir
petrokimya trtiniidiir. Bu islemde, monomerleri bir araya getirmek i¢in 1s1, yiiksek enerjili
radyasyon ve bir baglatici veya bir katalizore ihtiya¢ duyulur. Boylece, propilen
molekiilleri ¢ok uzun polimer molekiillere veya zincirlere polimerize edilir. Herhangi bir
monomerin polimerlesmesi dort farklt yol 1ile gergeklestirilir. Bunlar ¢ozelti
polimerizasyonu, siispansiyon polimerizasyonu, yigm polimerizasyonu ve gaz-faz
polimerizasyonudur. Bununla birlikte PP 6zellikleri; proses sartlarina, kopolimer
bilesenlerine, molekiiler agirligi ve molekiiler agirhik dagilimma gore degisir. PP, her
karbon atomunun bir metil grubuna baglandig1 ve Sekil 2.1°de gosterildigi gibi bir vinil

polimeridir (Maddah, 2016).

Sekil 2.1: a) Propilen, b) Polipropilenin yapisi.

Yarn seffaf, beyaz ve oda sicakliginda kat1 halde bulunan bir termoplastik olan PP’nin
yogunlugu 0,905 g/cm’ olarak bilinmektedir. PP, hem kristal hem de amorf fazlar1 iceren
yar1 kristalin bir polimerdir. Kristalin erime noktasi, 160 ile 170°C arasindadir. PP nin
mekanik Ozellikleri molekiiler agirligina baglidir. Molekiiler agirligin az olmasi1 PP’nin
cekme dayaniminda, rijitliginde ve sertliginde azalmaya neden olur. Ayrica PP, polar

olmayan hidrokarbonlarm da bir 6zelligi olan elektriksel yalitkanlik 6zelligine sahiptir.



Tablo 2.1: Polipropilenin temel 6zellikleri.

Yogunluk 0,905g/cm’
Erime Noktas1 160 ile 170 -C
Maksimum Siirekli Kullanim Sicakligi 100-C

Kopma Mukavemeti 33MPa

Yik Altinda Egilme Sicakligi (18MPa) 55°C

Yik Altinda Egilme Sicakligi (0.45MPa) 85°C

Is1l Genlesme Katsayis1 1,35x10™
Hacimsel Ozdireng (Q cm) 1,00x10"

PP, polar olmayan bir hidrokarbon olarak organik ve inorganik reaktiflere kars1 olaganiistii

kimyasal dirence sahiptir. Cogu derisik asit ve bazdan etkilenmez. Bununla birlikte, nitrik

asit ve stlfiirik asitler gibi oksitleyici reaktiflere karsi1 savunmasizdir. PP, toksik olmayan

ve kanserojen olmayan bir materyal olarak kabul edilir (Tiirkgli, 2004). PP zincirlerindeki

CH grubuna bagl metil gruplarinin sterik diizenine gore, farkli isimlendirilir ve farkli

ozelliklere sahip olur. Sekil 2.2 metil gruplarmin polimer zinciri iizerinde rastgele

yerlestigi, polipropilenin amorf bir yap1 oldugu ve mukavemetinin diisiik oldugu ataktik

formunu gostermektedir.

(les (les

—CHr—CH—CH:>

CH—CH:—(le—CH: —CH—

CHs

Cle

Sekil 2.2: Ataktik polipropilen.

PP zincirlerindeki CH grubuna bagli metil gruplarinin bas-kuyruk diizeninde art arda

bulunmasi durumunda bu polipropilen sindiyotaktik olarak bilinir.

CHs
|

CHs

—CHz 4(;H— CH:—CH—CHx— ?H— CH—CH—

CHs

CHs
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Sekil 2.3: Sindiyotaktik polipropilen.



Eger PP zincire bagl biitlin metil gruplar1 Sekil 2.4’te gosterildigi gibi ayni tarafta ise, bu
PP izotaktik olarak adlandirilir (Eskin, 2010).

CH: (|3H3 (%Hs (|3H3
I
CHh>—CH—CHr—CH—CH:—CH—CH:—CH—

Sekil 2.4: Izotaktik polipropilen

Tablo 2.2: Izotaktik, syndiotaktik ve ataktik polipropilenin temel dzellikleri.

Polipropilen Tipi Ozellik
Erime noktast 160-170°C arasinda degismektedir.

[zotaktik Polipropilen Stres, ¢atlama ve kimyasal reaksiyona karsi miikemmel

direng gosterir. Kristal icerigi yiiksektir.

Erime noktast 125-130°C arasinda degismektedir.
o Izotaktikten PP’den daha yumusaktir
Sindiyotaktik Polipropilen
ve ayrica serttir. Gama radyasyonuna karsi kararhidir.

Izotaktik PP’ye gore daha diisiik kristal icerige sahiptir.

Erime noktasi1 0°C’nin lizerindedir. Ger¢ekten yumusak
Ataktik Polipropilen bir polimerdir ve neredeyse sadece amorf igerige

sahiptir.

PP tiirleri li¢ ana grupta siniflandirilir.

1. Homopolimer PP: Sadece propilenin polimerlesmesiyle elde edilen molekiil zincirinde
tekrarlayan iinite sadece propilen olan yapilardir. Molekiil yapis. PP PP P PP P P P
formiilasyonu ile gosterilir.

2. Kopolimer PP: Propilenin polimerlesmesinden sonra elde edilecek polimer tiiriine gore
%4-14 arasi etilenin polimerlestirilmesinden elde edilir. Molekiil yapisi: PPPPPPPPE
E E formiilasyonu ile gosterilir.

3. Random kopolimer: Propilen ve etilenin ayni anda polimerizasyonundan elde edilen
etilen oran1 % 4’iin altinda olan yapilardir.

Molekiil yapis: PPPEEPPPEEPPPEEPPPE E formiilasyonu ile gosterilir
(MEB, 2013).



2.1.2 Polipropilenin Avantajlari, Dezavantajlar ve Kullamim Alanlan

PP, diisiik maliyetli miihendislik plastikleri olarak bilinir. Mekanik strese maruz
kalmadiginda ve oOzellikle yiliksek ve LDPE (disik yogunluklu polietilen) ile
kiyaslandiginda; diisiik yogunlukta daha yiliksek sertlik ve yiiksek sicakliklara direng
ozelliklerine sahiptir. Buna ek olarak; PP’nin, yorulma direnci, kimyasal direng, ¢evresel
gerilim ¢atlamasi, sertlik gibi 6zellikleri iyidir. PP, isleme kolaylig1 ile birlikte enjeksiyon
kaliplama ve ekstriizyon ile 1yi islenebilirlik 6zelligine sahiptir.

Modifiye edilmemis PP nin diger termoplastiklerle karsilastirildiginda bazi dezavantajlara
sahiptir. PP, 6zellikle yliksek darbe dayanimli polistiren (HIPS) , polivinil kloriir (PVC) ve
akrilonitril biitadiyen stiren (ABS)’den daha diisiik kalip ¢ekme, daha yiiksek termal
genlesme ve daha diisiik darbe dayanimina sahiptir. Bununla birlikte, PP, yiiksek
yogunluklu polietilen (HDPE) ve LDPE’den daha diisiik kalip ¢ekme ve termal genlesme
katsayisina sahiptir (Tripathi, 2002).

PP son yillarda en oOnemli plastiklerden biri olmustur ve bircok farkli alanda
kullanilmaktadir. PP; video kasetlerde, bagajlarda, oyuncaklarda, tampon kapaklarinda,
jant kapaklarinda, akii kiliflarinda, ambalaj ¢uvallarinda, filament ipliklerinde, buzdolab1
parcalarinda, blister ambalajlarda, basingli borularda ve bundan baska bir ¢ok alanda

kullanilmaktadir (Tiirkct, 2004).

2.1.3 Polipropilenin Lif Olarak Kullaninm

Streospesifik katalizorlerin  (Ziegler-Natta katalizorleri) 1954’lerde polimerizasyon
sistemlerinde kullanilmaya baslanmasi ile birlikte PP lif eldesine uygun stereodiizende
sentezlenebilmis ve izotaktik PP’den 1957°de ilk defa Italya’da lif iiretilmeye
baslanmistir. Yan metil gruplarinin zincir boyunca rastgele siralandigi ataktik PP yapisi lif
eldesi i¢in uygun degildir. Buna karsin izotaktik HDPE kolayca yonlendirilebilmesi ve
kristallenebilmeleri nedeni ile lif tiretimine yatkin bir polimerdir (Sagak, 1994).

PP yaygin olarak tekstil ve plastik endiistrisinde kullanilmaktadir. Tekstil malzemelerinde
ve plastik endiistrisinde, PP liflerinin tercih edilmesinin nedeni diisilk maliyetleri, kolay
islenebilirlikleri, diisiik yogunluklari, yiliksek mukavemetleri ve miikkemmel kimyasal
dayanimlar1 olarak belirtilebilir. Bununla birlikte liflerin diisiik polarite, diisik UV
dayanimi ve diisiik termal kararlilik gibi dezavantajlar1 da mevcuttur (Erdem, Erdogan ve
Aksit, 2015).

Poliolefin lifler genelde eriyikten cekme yontemi ile iiretilirler (Sagak, 1994).



Eriyikten ¢ekme yOntemi, uygulanabilirligi en kolay lif ¢ekme yOntemidir. Polimer
oncelikle eritilir, siiziiliir ve sonrasinda basing uygulanarak sabit bir hizla diizelere basilir.
Diize deliklerinin hemen altinda eriyik halinde bulunan polimer soguk hava akiminin etkisi
ile katilagir ve filamentler elde edilir. Sogutma hiz1 ¢ok dnemlidir ve hava akim hizina
bagl olarak sogutma hiz1 kontrol altinda tutulur. Soguyan filamentler bir araya getirilir ve

sarma bobinlerine gonderilir. Yontemin sematik gdsterimi Sekil 2.5°te gosterilmektedir.

4 polimer graniilleri
* 4 eritme (1s1)

4= pompa
4 filtre

Sekil 2.5: Eriyikten ¢cekme yonteminin adimlar.

2.2 Polyester ve Ozellikleri

2.2.1 Polyester ve Polyester Cesitleri

Polyester, genel olarak bir dialkol ile bir dikarboksilik asidin kondenzasyonu sonucu
olusan uzun zincirli polimerlere verilen addir. Bu zincirde ¢ok sayida tekrarlanan ester (-
COO-) gruplar1 vardir. Ftalik anhidrit, maleik anhidrit, izoftalik asit, adipik asit, fumarik
asit gibi organik asitlerle, propilen glikol, etilen glikol, dietilen glikol, dipropilen glikol ve
neopentil glikol gibi glikoller polyester elde etmede kullanilan kimyasal yapilardir (Bilici,
2012).

Polyester ilk kez 1901°de gliserol ve ftalik anhidritin birlikte 1sitilmasi sonucu
sentezlenmistir. Ik asamada dogrusal polimer elde edilir. Bunun nedeni; gliseroldeki
sekonder hidroksil gruplari, uc¢ hidroksil gruplarina gére daha az aktif olmasidir. Ileri
1sitma gerceklestirildiginde ¢apraz baglar olusur ve termosetting polimer elde edilir (Sacak,

1998).



Ester baglar1 igeren bir hidrokarbon iskeleti olan polyester; zincirindeki ester gruplari,
negatif yiike sahip oksijen atomu ve pozitif yiike sahip karbonil karbon atomu barindirir ve
polar o6zellik gosterir. Birbirinden farkli ester gruplarmin {izerinde bulunan pozitif ve
negatif yiikler etkilesim i¢indedirler. Bu etkilesim sonucu, yakin zincirlerdeki ester gruplar1
birbiriyle kristal yap1 olusturmak iizere dizilirler. Bu nedenle polyesterler giiclii elyaflar
meydana getirmektedirler (Bilici, 2012).

Dogrusal polyesterler, 6rnegin PET, dikarboksilik asit ve diol kondensasyonu veya ester

degisim tepkimeleriyle sentezlenebilir (Sacak, 1998).

CHz—CHz—o——CDO— cn%
n

Sekil 2.6: PET zincirlerinde yinelenen birim (mer) gdosterimi.

2.2.2 Polyesterin Lif Olarak Kullaninm

PET lifler, termoplastik polyester lifler arasinda en bilinen ve iiretilen grubu
olusturmaktadirlar. PET, pek cok uygulamada kullanilanilabilen, yiliksek performans
ozelliklerine sahip, diigiik fiyatlh bir polimerdir. PET lifleri ilk kez 1941 yilinda
Ingiltere’de, J.R.Whinfield ve J.T Dickson tarafindan, etilen glikol ve dimetil tereftalattan
elde edilmis ve “Terylene” ticari ismiyle tanmmistir. 1953 yilinda ise Amerika’da etilen
glikol ve tereftalik asitten, “Dacron” ticari ismiyle iiretilmistir. PET, tekstil, paketleme,
elektro-teknik, yap1 gibi pek c¢ok sanayi dalinda da kullanilmaktadir. PET, diisiik
yogunluklu olmasi, yiiksek darbe dayanimina sahip olmasi ve toksik olmamasi sebebiyle
tercih edilmektedir. PET, Avrupa’da sise, levha ve dokme malzemeleri halinde, cam

silecegi kollari, fren sistemi, lamba duylari, firin eldivenleri vb. seklinde iiretilmektedir.
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Sekil 2.7: Polyester lif liretim semast.

(1) Ham petrol, (2) dimetil tereftalat/tereftalik asit, (3) glikol, (4) polietilen tereftalat (5)
eriyik, (6) polyester filament iplik iiretimi-tek adimda, (7) polyester iplik iiretimi- ¢ok
adimda, (8) polyester stapel iiretimi, (9) eriyikten lif ¢ekme, (10) germe-cekme, (11) diiz
polyester filament ipligi, (12) lif ¢ekme bobini, (13) lif demeti, (14) germe ¢ekme, (15)
kivirciklandirma, (16) polyester lif demeti, (17) polyester stapel lifleri

Sekil 2.7°de, PET olusturmak i¢in hammadde olarak kullanilan petroliin islenmesiyle
baslayip, lif haline getirilmesine kadar gegen prosesi anlatan liretim semas1 goriilmektedir.
260°C’de eritilen PET lifleri, yumusak ¢ekim yOntemiyle ¢ekilir. Daha sonrasinda ¢ekim
uygulanip boylar1 uzatilan lifler, bobinlere sarilir. Tiirkiye’de Lalelen, Perilen ve Polylen

ticari adlarla uretilirler.
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2.2.2.1 PET Liflerinin Fiziksel Ozellikleri

PET liflerinin fiziksel 6zellikleri Tablo 2.3’te goriilmektedir.

Tablo 2.3: PET liflerinin genel 6zellikleri.

PET Genel Ozellikleri Lifin Davranisi
Yogunluk (gr/cm’) 1,38

Cekme dayanimi Dayanikl

Nem tutuculuk degeri (%) 0,4

Gevreklik ve Esneklik

Is1 iletkenlik degeri (mWm'K™)
Kristallesme sicakligi (°C)

Erime sicakligi (°C)

Camsi gegis sicakligi (°C)
Kimyasallara dayanim

Kuruma siiresi

Kirigsmaya ve Asmnmaya dayanim

Kiife dayanim

Kuru ve yasken, gevrek ve esnek
140

130

258-263

75

Pek cok kimyasala dayanikli
Hizli

Dayanikli

Dayanikli

Giines 1s1nlar1 ve UV’ye dayanim Giines 1smlarma dayanikli, uzun stireli UV
isinlarma  maruz  birakildiginda  gesitli

bozulmalar olur.

Alev karsisinda davranisi Eriyerek yanar, damlalar olur.

Kesitleri iiretim sekline gore degisen PET lifleri, genel olarak yuvarlak kesite sahiptir. Ust
yiizeyleri piiriizsiizdiir. Yiizeyleri parlak, mat veya renkli olabilir. PET lifleri 1,38 gr/cm’
ortalama yogunluga sahiptir. Hidrofob yapida olan PET liflerinin, bu 6zelligi sayesinde
islak halde dayanikliliginda azalma beklenmez. Hidrofobiklik ve statik elektriklenme
ozelliginden dolay1, havadaki yag ve kirleri biinyesine ¢geker. Erime sicakligi 260°C’dir ve
esnekligi en yiiksek olan liftir. CO; ve oksijen gibi gazlara kars1 miikemmel ge¢irimsizligi
olan PET’e cesitli katkilarla, antibakteriyal olma, yangina dayanim gibi 6zellikler de

kazandirilabilmektedir.
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2.2.2.2 PET Liflerinin Mekanik Ozellikleri

Lif mukavemetinin dl¢iimiinde biri duragan, digeri hareketli iki ¢cene arasina yerlestirilen
life, gittikce artan kuvvet uygulanir. Bu kuvvetin etkisi ile lifte bir miktar uzama goriiliir ve
lifin dayaniklilik derecesine gore lif kopar. Lifin koptugu andaki kuvvet, “kopma kuvveti”
olarak tanimlanir. Lifin koptugu ana kadar olusan uzama miktarmin, lifin ilk boyuna
oranina ise, “kopma uzamas1” adi verilir ve “%” olarak ifade edilir.

Kuru ve 1slak halde degisiklik gostermeyen PET liflerinin mukavemeti, filament halinde
4-5 grf/denye, mukavemeti yiiksek liflerde 6,4-8 grf/denye arasinda, stapel liflerde 5,5-6,5
grf/denye arasinda degisen mukavemete sahiptir. PET liflerinin uzama degerleri filament

halinde %15-30, stapel liflerde %30-50, mukavemeti yiiksek olanlarda ise %8-11"dir.

2.2.2.3 PET Liflerinin Kimyasal Ozellikleri

Bazi1 kimyasallara kars1 yiiksek dayanimiyla, diger polimerlerden ayrilan PET lifleri, zay1f
alkalilere karsi ytliksek, kuvvetli alkalilere karsi ortalama dayanima sahiptir. Normal
kosullar altinda; kuvvetli ve zayif asitler, lifler lizerinde etki gostermez iken, yliksek
sicaklik kosullarinda kuvvetli asitler, PET liflerinin kimyasal yapisini bozar. Giines 15181na
uzun siire maruz kaldiginda UV 1sinlarinda etkilenen PET lifleri, kiife, zararli canlilara ve

giiveye kars1 ise dayanikliliklar yiiksektir.

2.2.2.4 PET Liflerinin Kullanim Alanlan

Tek basma ya da dogal liflerle karistirilarak, c¢esitli giyim esyalarinin liretilmesinde, balik
aglari, perde, yer dosemesi, hali, kemer, dikis ipligi, halat, mayo, aside dayanikli olmasi
istenilen kumasglarin tiretiminde, dolgu maddesi olarak yatak ve mobilyalarda PET lifleri

kullanilmaktadir (Erdem, 2013).

2.3 Polimerlerin Coziiciisiinde Sisme Dengesi

Polimerlerin bir ¢oziicli ortaminda ¢6ziinme davranisi, kiiclik molekiil veya iyonik katmnin
coziiciilerinde ¢oziinme davraniglarindan farklilik gosterir. Kiiglik molekiilleri barindiran
bir kati, coziiciisiiniin i¢ine yerlestirildiginde kat1 yiizeyden itibaren ¢6ziicii iginde

dagilmaya baslar.
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Sekil 2.8: Kiiciik molekiiller igeren bir katinin ¢6ziiciisiinde ¢éziinmesi.

Polimer i¢indeki polimer molekiilleri birbirlerine dolanmis haldedir. Polimer molekiilleri
arasinda yliksek etkilesim oldugundan polimer ¢o6ziiciisii i¢inde bulundugunda bile
cozlinmeyebilir. Polimerlerin ¢oziiciilerinde ¢oziinmesi siireci iki adimda gergeklesir.
Coziinme 1lk asamasinda polimer molekiilleri ¢ok biiyiik ve birbirlerine dolasmis veya ag
orgiilii (capraz bagli) olduklarinda polimer ¢6ziiciisii icerisinde iken (Sekil 2.9 a), polimer
molekiillerinin ¢6ziliciide dagilmas1 yerine kiigiik ¢oziicii molekiilleri polimerin zincirleri
arasma diffiizlenir (Sekil 2.9 b). Polimer siser. Bazen ¢oziinme bu asamada kalir ve
polimerin ¢oziiclide dagilmasi ger¢eklesmez. Coziinmenin ikinci asamasinda ise ¢oziicii ile
sismis polimer icindeki polimer molekiilleri ¢oziicii igerisinde dagilirlar (Sekil 2.9 c¢).
Polimerin sisme miktar1 ve dagilmasi polimer-¢oziicii molekiillerinin etkilesme derecesi ile

baglantilidir (Tanrisever, 2020).

T

Sekil 2.9: Polimerin ¢6ziiciisii i¢inde siserek ¢oziinmesi.

(a)

Polimerlerin ¢6zlniirliigiiniin belirlenmesinde, molekiiller aras1 etkilesmenin 6l¢iisii olan
bir sivinin kohezyon enerji yogunlugu (KEY) (Hildebrand’mn ¢6ziiniirliik parametresi), o0 ,

cok sik kullanilir (Tanriverdi, 2007).

AH,_ RT
§ = VKEY = ’l’/— 2.1
m
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Bu esitlikte; KEY, c¢oziiciiniin kohezif enerji yogunlugu, AH, ¢06ziiciiniin buharlagsma
entalpisi, 1}, ¢Oziicliniin molar hacmini ifade etmektedir. Bir polimer i¢in ¢Ozlniirliik
parametresi ¢oziicliniin ¢0zliniirliik parametresine ne kadar yakinsa, ¢dziicli polimer i¢in o
kadar iyi bir ¢oziiciidiir denilmektedir. Polimerlerin ¢oziinilirliik parametresini belirlemek
icin ¢esitli yontemler bilinmektedir. Bu yontemlerden biri de polimeri en iyi sisiren
¢Oziiciiniin ¢bziiniirliik parametresi polimerin ¢oziinilirlik parametresi olarak kabul edilir

(Tanrisever, 2020). Tablo 2.4’te bazi polimerler ve bazi ¢oziciilerin 6 degerleri

verilmektedir.
Tablo 2.4: Bazi polimerler ve bazi ¢oziiciilerin & degerleri.

Swvilar S(cal/cm®)*? Polimerler S(cal/cm®)*?
n-hekzan 7.30 Silikon kaugugu 7.30
Dietil eter 7.40 Poliizobiitilen 7.90
n-oktan 7.55 Polietilen 7.94
Karbon tetraklorir 8.60 Polipropilen 8.10
n-propil benzen 8.65 Poli(n-butil metakrilat) 8.80
Etil asetat 9.10 Polistiren 9.10
Benzen 9.15 Poli (metil metakrilat) 9.30
Kloroform 9.30 Poli (vinil klorir) 9.55
Metil etil keton 9.30 Poli (etilen tereftalat) 10.10
1,2-dikloretan 9.80 Anilin ve promellitik asitin poliimidi 11.70
Tetrahidrofuran 9.90
Aseton 10.00
n-hekzanol 10.00
Tetrakloretan 10.40
Dimetil asetamid 11.10
Dimetil formamid 12.10
Etanol 12.70
Metanol 14.50
Su 23.20

Bu veriler arasinda belli bir iligski vardir. Ornegin, 8 = 7 - 8 arasinda degerlere sahip olan
polimerler 6 = 12 - 14 arasinda degerlere sahip sivilarda ¢ézlinmezler, ayni zamanda & = 10
- 12 arasinda olan polimerler de 6 = 6-8 arasinda degerleri olan sivilarda ¢oziinmezler. Bu
nedenle ¢oziiciiler & degerinin ortasinda degerlere sahip olan sivilar arasinda aranmalidir

(Altay, 2010; Tanriverdi, 2007).
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2.4 iletkenlik

Bir malzemenin 1s1 ve elektrigi iletip iletmemesi olayma iletkenlik denir. Kat1 ve sivilarda
ayrt edici, gazlarda ayirt edici bir 6zellik degildir.

Iletkenlik bir maddenin iizerinden gegen elektrik akimina karsilik, o maddenin elektrik
akimina gosterdigi kolaylik olarak da tanimlanabilir. Oyleyse; maddeden elektrik akimi ne
kadar kolay gecerse yani direnci ne kadar az ise o madde o kadar iyi iletkendir.

Maddelerde Elektrik Iletkenligi

1- Maddelerde elektrik iletkenligi elektron hareketi ile olur. Birinci simnif iletkenlik olarak
adlandirilan bu iletkenlik tiirii metallerde ve alagimlarda goriiliir. Bu maddeler kati, sivi ve
gaz hallerin hepsinde iletken 6zellik gosterirler.

2- Iyonlarm hareketi (gocii) ile olur. Ikinci smif iletkenlik olarak adlandirilan bu iletkenlik
tiirli asit, baz ve tuzlarin sulu ¢ozeltilerinde goriiliir.

Iletkenlige Etki Eden Faktdrler

1- Sicaklik

2- Bag kuvveti

3- Iletkenin boyu

4- Iletkenin kesit alan
5- Iletkenin cinsi

Elektriksel Diren¢ Olciimii

Tekstil sektoriinde elektriksel direng Ol¢limiinde, farkli teknikler ve farkli cihazlar
kullanilmaktadir. Tekstil tiriinlerinde, genellikle direng 6l¢iimii, dort ug teknigi ve iki nokta
teknigi ile gerceklestirilmektedir (Celik Bedeloglu, Siinter ve Bozkurt, 2017).

iki nokta teknigi: Malzemelerin 6zdirenglerini belirleyebilmek i¢in drnek igerisinde bir
elektrik alan olusturacak bir giic kaynagi gerekmektedir. Bu elektrik alan sebebiyle 6rnegin
icinde olusan I elektrik akimmin biiyiikliigiiniin ve keyfi se¢ilen herhangi iki nokta
arasinda meydana gelen V potansiyel diismesinin belirlenmesi gerekmektedir. Bu amag
dogrultusunda maddenin gereken elektrik direnci, maddenin iizerinden gecen I akimi ve bu
I akiminin olusturdugu V geriliminin orani ile bulunur. Geometrik Ozellikleri bilinen

homojen bir numunenin 6zdirenci asagidaki sekilde verilir.

p=7 (2.2)
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Esitlik (2.2)’de G gosterimi numunenin boyutlarini yani yilizey geometrik sinirlart ve
kalinlhigini, elektriksel kontaklarin numune tizerindeki konumunu ve dizilis diizenini iceren
bir fonksiyonudur ve “Geometrik Diizeltme Katsayisi/Faktorii” RCF olarak tanimlanir.

Iki nokta iletkenlik 6l¢iimii ile elde edilen toplam direng¢ (RToplam) degeri numune direnci
ile birlikte ek direncleri de icerir. Bu ek direngler iletken telin direnci (Rtel), numuneye
akimi aktaran iletken uglarm direnci (Rprop), baglant1 ucu ve numune temas noktasindaki
ara ylizeyin direnci ve eger gerekli halde kullanilmigsa baglant1 uglarin1 numuneye tutturan
iletken lehimin (pasta) direncinin (Rpasta) toplamidir. Bu sebeple numunenin bu yontem
kullanilarak belirlenen p 6zdirenci gercek degerden daha yiiksek bir degerdedir (Sat,2010
sf.46-48).

Dort nokta teknigi:

Diizenegi Sekil 2.10°da verilen dort nokta yonteminde, dis iki ugtan akim gdnderilir I¢
kisimdaki iki ug ile potansiyel fark ol¢iiliir ve bu malzemenin 6zdirenci (2.3) bagintisi ile
bulunur.

vV
ZHT

P= T 1

1 1 2.3)
515, Gr15) ~ G s

Bu yontemin pratikte kullaniminda uglar arasindaki mesafeler esit olacak sekilde

yerlestirilirler. Uglar aras1i mesafeler esit olursa 6zdireng (2.4) bagintisi ile bulunur.

— ans ~
p=2lS - (2.4)

(S: uglar arasindaki mesafe, V: potansiyel, I: akim, p: 6zdireng) (Ekici, 2012)

- -

Sekil 2.10: Dort nokta teknigi.

Elektriksel direng 6l¢timiinde kullanilan bazi cihazlar asagidadir:
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Keithley marka direng Ol¢iim cihazi, Fluke marka direng 6l¢iim cihazi, Metriso marka

Olciim cihazlari...

2.5 Tletken Polimerler

Sentetik polimerler uzun yillardir yalitkan olarak bilinmektedir. Plastik malzemeler, bu
yalitkan 6zelligi sayesinde bir¢ok alanda yaygim bir sekilde kullanilmistir. Bu bakis agisi,
yeni kesfedilen ve kendine 6zgii iletkenligi olan elektroaktif polimerlerle birlikte ¢ok hizl
bir sekilde degismistir (Kulak Tastemiirlii, 2010). 1977 yilinda poliasetilenin (PA) iyot ile
kimyasal reaksiyonu sonucu, yalitkan olan PA’nin 104 S/cm {izerinde bir iletkenlik
degerine sahip iletken bir malzemeye doniistiiriilmesinden itibaren pek ¢ok iletken polimer
gelistirilmistir (Kdse, 2015).

Iki tip iletken polimerden séz edilebilir. Birinei tiir polimerler karbon siyahi, metal
tabakalar1 ve metal fiberleri gibi iletken dolgu maddeleri ile birlestirilmis polimerleri igerir
ve bunlarm cogu ticari polimerler olarak kullanilirlar. ikinci tiir polimerler ise
kendiliginden iletken polimerler olup, kimyasal yapilar1 nedeniyle kendi molekiil zincirleri
boyunca elektrigi dagitabilen veya iletebilen polimerlerdir (Y1lmaz, 2010).

Iletken polimerler metaller ve yalitkanlar arasi bir iletkenlige sahip polimerlerdir. Metaller
ve yar1 iletkenlerde dogal olarak var olmayan bazi malzeme 6zellikleri iletken polimerlerle
kazanildig: i¢in iletken polimerler genellikle sentetik metal veya organik metal olarak da
isimlendirilmektedir.

Iletken polimerleri, diger polimerlerden ayiran temel 6zellik, sirayla degisen tek ve cift
baglardan olusan konjuge zincir yapisina sahip olmalar1 ve yapilarindaki uzun konjuge cift
bagl zincirler nedeniyle iletkenlik 6zelligine sahip olmalaridir (Aydin, 2007).

Iletken polimer cesitleri baslica; poliasetilen (PA), polianilin (PANI), polipirol (PPy),
politiyofen (PTP), polifuran (PFu), poli(para-fenilen) (PPP), poli(vinil kloriir) (PVC),
poliinden (PIn) ve poliindol (PInd) olarak sayilabilir.
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Sekil 2.11: Konjuge yapiya sahip bazi iletken polimerler ve kimyasal formiilleri.

2.5.1 iletken Polimerlerde iletkenlik

Konjuge yapiya sahip polimerlerde, iletken 6zellik konjugasyon etkisi ile olugmaktadir.
Kendi orgiisti igerisindeki elektronlarla (elektronik) yeterli diizeyde elektriksel iletkenligi
saglayan polimerler iletken polimerler olarak bilinir. Polimer orgiisiinde, elektronlarin
zincir boyunca tasmmasini saglayan uygun yerlerin bulunmasi polimerlerin elektronik
iletkenlik gdosterebilmesi i¢in gereklidir. Uzun konjugasyona sahip polimerlerde p
orbitallerinin diisey oOrtiismeyle m baglar1 meydana gelir. m baglarindaki n elektronlar1
metalik iletkenlige neden olur. Ana zincirinde konjuge cift baglar bulunan polimerler bu
kosulu saglar. Ancak konjugasyon, iletkenligin saglanmasi i¢in tek basina yeterli degildir

ve bazi durumlarda polimerlerin iletkenliginin doplama islemi ile arttirilmasi gerekir
(Kose, 2010).
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Sekil 2.12: Bazi iletken polimerlerin iletkenlik degerleri.

Sicakligin degismesi termal etkiyle iletkenlik bandindan gegen elektronlarin sayisini
degistirir. Sonug olarak, yalitkan ve yar1 iletkenlerin elektriksel iletkenligi sicaklik ile

artarken metallerin iletkenlikleri artan sicaklik ile diiser (Kose, 2015).

2.5.1.1 iletken Polimerlerde Iyonik iletkenlik

Tuzlar i¢in kat1 ¢oziicli olan bazi polimer molekiilleri vardir. Elektrigi iyonik mekanizma
iizerinden ileten polimerler bu Ozellikten yararlanilarak hazirlanabilmektedir. Suda
¢oziinen sodyum kloriir (NaCl)’nin elektrigi iletme mekanizmasi, bu tiir polimerlerdeki

iyonik iletkenligi agiklamada kullanilabilir.

- + - +

S 38 é“
X s

Sekil 2.13: Sulu ¢ozeltideki NaCl tuzunun iyonik iletkenliginin polimerde ¢6ziinmiis bir tuzun iyonik iletkenligi ile
karsilagtirilmasi, a) Sulu NaCl ¢6zeltisi, b) Polimerde ¢oziinmiis tuz.

i

19



Elektrik NaCl ¢ozeltisi igerisinde Na™ ve CI iyonlarinin elektrik potansiyeli altinda karsit
elektrotlara gogmesi iletilir. (Sekil 2.13a) Iyonlarin birbirinden ayrilmas: ortamdaki ¢dziicii
molekiillerin ¢dziinen iki iyonu solvatize etme kabiliyetine gore kolaylasir. Genelde iyonik
iletkenlik gosteren polimerlerin yapisinda elektron verici bir grup bulunmaktadir.
Polimerin yapisinda bulunan bu gruplar tuzun katyonik bilesigi ile zayif baglar meydana
getirirler. Bunun sonucunda polimer, tuzun iki iyonunu veya bir iyonunun solvatize ederek
iyonlarin kolay ayrilmasini saglar. Iyonlar birbirinden yeterince uzaklasmadig: siirece iyon
cifti olarak kalmay1 tercih edeceklerinden yiik tasiyici olarak gérev yapmayacaklardir.
Ancak solvatizasyon ile iyonlar birbirinden yeterince ayrilsalar da uygun elektroda goc
etmek icin yeterli hareketlilige sahip degilseler, boyle bir sistem zayif iletkendir. Bu
nedenle polimerlerin yeterince esnek olmasi ve iyon gogline izin verecek yeterli serbest
hacme sahip olmas1 gerekir. Yani, polimerin camsi gecis sicakligi ve kristallik derecesi
diistik olmalidir.

Polimerlerde iyonik iletkenli§in mekanizmasi tam olarak agiklanamamistir. Fakat su
sekilde agiklama getirilebilir. Ortamda kullanilan elektrolitin anyon veya katyonlarmin her
ikisi ya da biri polimer zinciri lizerindeki gruplara zayif bir sekilde baglanirsa, bu gruplar
polimerin 1s1 etkisi 1ile yapacagi egilip biikiilme hareketiyle =zincirler arasinda
taginacaklardir. Bu tasimma polimer iizerindeki bir grubun bir bagka polimer zincirindeki
benzer gruba iyon transferi seklindedir. Eger ortama elektriksel potansiyel uygulanirsa
iyon difiizyonu tek yonde olacaktir. Ornegin, katyon, bir polimer molekiiliinden digerine
atlayarak katoda dogru go¢ edecektir (Sekil 2.13b).

Burada iyon diflizlenmesine izin veren serbest hacmin, iyon tasimnmasindaki 6nemi ortaya
cikmaktadir. Amorf polimerlerin elektriksel iletkenligini acgiklama ve sicakligin

yiikselmesiyle iletkenligin artmasi bu mekanizma ile agiklanmaktadir (Aydin, 2012).

2.5.1.2 iletken Polimerlerde Elektronik iletkenlik

Ana zinciri boyunca yapisinda konjuge cift baglar bulunduran polimerler elektronik
iletkenlik gosterebilmektedir. Fakat yiiksek seviyede iletkenlik istenildiginde polimerin
yapisinda konjuge cift baglarin bulunmasi yeterli gériilmemektedir. Polimerin iletkenligi,
doping isleminden geg¢irilerek arttirilabilir. Polimerin yapisina elektronlar verilerek polimer
orgiisiinde art1 yiiklii bosluklar doping islemi yardimiyla olusturulur.

Polimerlerde elektriksel iletkenlik meydana gelen bu bosluklar sayesinde olugmaktadir.
Doping isleminde verilen elektronlar sayesinde art1 yiiklii bosluklar olusturacaktir ve bu

bosluklara bagka bir yerden atlayan elektronlar gelecektir. Bu atlayan elektronlarin geldigi
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yerde de bosluklar meydana gelecektir. Bu proses tiim zincir boyunca siirekli devam
ederek elektrik iletkenligi bu sekilde saglanmaktadir (Adamhasan, 2008).

Elektrigi, elektronik yolla ileten PA, PANI, PPy gibi polimerlerde iletkenlik mekanizmasi
heniiz tam olarak aydinlatilamamistir. Elektronik iletkenli§in agiklanmasina yonelik

kuramsal yaklasimlardan birisi band kuramidir (Aydin, 2012).

2.5.2 iletken Polimerlerde iletkenlik Teorisi

Iletkenlik mekanizmas1 band teorisi, doping prosesi, solition, polaron, bipolaron ve
hopping (atlama) olay: ile a¢iklanabilir (Sar1, 2013).

Maddelerin elektriksel 6zelligi ve elektronik yapilari en iyi band teorisi ile ag¢iklanir.
Iletken, yariiletken ve yalitkanlarda oldugu gibi organik polimerlerde de iletkenlik band
teorisi ile agiklanmaktadir (Simsek, 2014).

2.5.2.1 Band Teorisi

Iletken polimerlerin iletkenlik mekanizmas1 band teorisi ile aciklanmaktadir (Simsek,
2014). Bu teoride esas olan maddelerdeki valens elektronlarinin bulundugu bant ile bos
band arasindaki enerji farkliligidir. Bu enerjinin biiytiklik farkliligi elektronlarin dolu
banttan bos banda gegebilmesine neden olmaktadir. Elektronlarin sebep oldugu bu hareket
maddede iletkenligi saglamaktadir. Maddelerin yalitkan, yariiletken ve iletken ozelligi
elektronlarin dolu banttan bos banda gegebilme durumlarma gore olusmaktadir (Sari,

2013).

iletkenlik band _

Enerji

valens hand1 F

Yahtkan vari iletken iletken

drtilsme

Sekil 2.14: Yalitkan, yar1 iletken ve iletkenlerde enerji band aralig1 gosterimi.

Bu teoride en diisiik enerjili bos bant iletkenlik bandi (CB) ve en yiiksek enerjili dolu band
ise degerlik bandi (VB) olarak adlandirilmaktadir. Iletkenlik ve degerlik bandlar:

arasindaki enerji farki ise band boslugu (Eg) olarak bilinmektedir. Bir materyalin
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iletkenligi, kismen dolu olan degerlik bandi ile iletkenlik bandi arasindaki boslugun az
veya sifira yakin olmasina baghdir (Sar1, 2013). Band esik enerjisinin biiyiikliigiine gore,
maddeler elektriksel iletkenlikleri ac¢isindan yalitkan, yari-iletken ve iletken seklinde
gruplandirilmaktadirlar. Band teorisinde, bag enerji diizeyi ve antibag enerji diizeyi bag
olusumu sirasinda atom orbitallerinin Ortiismesi ile olusmaktadir (bknz. Sekil 2.15)
(Simsek, 2014).

Bag ve anti bag orbitallerinin sayis1 molekiil biiyiidiik¢e artar ve enerji diizeyleri arasindaki
fark azalir. Valens band1 icerisinde bulunan elektronlar kolayca yerlerini degistirerek band
icerisinde hareket edebilirler. Yiizlerce, binlerce atom bulunan yiiksek mol kiitleli

polimerlerde molekiil orbitallerinin sayis1 olduk¢a fazladir (Adiyaman, 2013).
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Sekil 2.15: Anti bag ve bag enerji diizeyleri.

Konjuge polimerlerin band yapisinin olusumu, orbitallerin zincir boyunca tekrarlanmasi ile
olmaktadir. Bu teorinin, konjuge polimerlere uygulanisi, Sekil 2.16’da gosterilmektedir

(Sar1, 2013).
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Sekil 2.16: Iletken polimerlerde konjugasyonun band bosluguna etkisi.
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Konjuge polimerler yari iletken malzemeler olarak bilinmektedir. Konjuge polimerlerin
iletkenlik davranislar1 band teorisine gore aciklanmaktadir. Buna gore temel halde konjuge
polimerlerin iki farkli enerji bandlar1 vardir. Bu bandlar, en yiiksek dolu molekiil orbitali
(HOMO) ve en diisiik bos molekiil orbitali (LUMO)dur. Konjuge polimerlerde polimer
zincirleri boyunca tekrarlanan konjuge ¢ift baglar (m konjuge sistemi) artikca, HOMO ve
LUMO durumlar1 arasindaki enerji farki azalacagindan iletkenlikte artis beklenmektedir.
Konjuge polimerler i¢in dnemli bir parametre olan band aralig1 2,0 eV’den diisiik olan
polimerler diisiik band aralikli polimerler olarak adlandirilir. Konjuge polimerlerin band
boslugu ayarlanabilir oldugu i¢in farkli band bosluguna sahip polimerler sentezlenmistir.
Bu nedenle band bosluguna etki eden faktorlerin bilinmesi onem arz etmektedir. Sekil
2.17°de band bosluguna etki eden faktorler sematik olarak gosterilmektedir (Doyranli,
2016).
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Sekil 2.17: Band bosluguna etki eden faktorlerin sematik gosterimi.

Band boslugunu etkileyen faktorleri diizlemsellik, konjuge yapi, polimer zincirlerinin
rezonans enerjisi, polimer zincirleri arasindaki etkilesim ve donér-akseptor etkilesimleri
seklinde siralayabiliriz (Sekil 2.17). Tiim bu parametreler degerlendirmeye alinarak cesitli

polimerler sentezlenmistir.

2.5.2.2 Yalitkanlar
Maddeler yalitkan, yar1 iletken, iletken olarak band esik enerjisinin biiyiikliigiine gore

adlandirilirlar.  Yalitkanlar; bag bandi enerji seviyeleri biitiiniiyle elektronlarca dolu
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oldugu zaman elektronlarin tek yone akimini saglamak amaciyla 1s1 ve 151k vasitasiyla
serbest elektronlar olusturulabilir. Bag bandinin en st seviyesindeki enerjiye ulasan
elektronlar, band esigini atlayarak iletkenlik bandinin en alt diizeyindeki enerji seviyesine
yerlesirler. Yalitkanlarda ise band yukarida bahsedilen gecise izin vermeyecek kadar

genistir (Adamhasan, 2008).

2.5.2.3 Yan lletkenler

Yar iletkenlerde; 1s1 ve 151k etkisiyle serbest elektronlar iletkenlik bandinin en diisiik enerji
diizeyine gecebilirler ¢linkii yar1 iletkenler; yalitkanlardan daha diisiik olan band esik
enerjisine sahiptirler. Serbest elektronlar iletkenlik bandi igerisinde hareket ederek yiik
tastyic1 gorevi yapar ve zincir boyunca ilerleyerek art1 yiiklii yone dogru yonlenir. Bu
sirada bag bandi icerisinde kalan art1 ylik boslugu, polimer zinciri lizerinde elektrona ters
yonde hareket eder. Elektrigi bu yolla ileten maddelere intrinsik maddeler (yar1 iletken

maddeler) denir (Adamhasan, 2008).

2.5.2.4 Metaller

Cogu metal atomu degerlik tabakalarinda tek elektrona sahiptir. Ayrica diger komsu metal
atomuyla da kovalent bag yapmazlar. Bunun sonucu olarak metallerin bag bandi1 kismen
dolu, iletkenlik band1 ise bostur. Elektron hareketi icin engel olusturan bir band esigi de
yoktur. Valens bandin diisilk enerjili orbitallerinde biiyiik olasilikla bulunan metal
elektronlar1 ve ayni band igerisinde veya ayni band ile Ortlismiis iletkenlik bandinda
gecebilecekleri daha iist enerji diizeyli bos alanlar her daim mevcuttur. Elektron iletimi
kismen dolu degerlik ya da iletkenlik bandi lizerinde veya band esigi gecisiyle kolaylikla
gerceklesebilmektedir (Adamhasan, 2008).

2.5.3 iletken Polimerlerde Katkilama (Doping Olay1)

Polimerin yiikseltgenme ya da indirgenme ile uygun bir molekiil ya da atomla
etkilestirilerek iletken hale getirilmesi islemine dop etme denir. Kullanilan molekiil ya da
atoma ise dopant adi verilir (Adamhasan, 2008).

Iletkenlik seviyesi, polimer sentezinde kullanilan dopantm tiiriinden etkilenir (Sar1, 2013).
Katkilama yoluyla iletkenlik; polimerlerde degerlik kabugundaki elektronlar ya yiikseltgen
bir reaktif ile koparilabilir ve degerlik kabugu pozitif hale gelir ya da indirgen bir reaktif
ile bos iletkenlik bandma bir elektron verilebilir seklinde 6zetlenebilir. Bu islemler,

yiikseltgenmeye i¢in p-tiiri katkilama, indirgenme i¢in n-tiirii katkilama olarak
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adlandirilmaktadir. Bu islemler gerceklesirken katkilama molekiillerinden higbiri polimer
atomlar1 ile yer degistirmez, bu molekiiller sadece elektronlarin enerji kabuklarindan
gecislerine yardime olurlar. Katkilanma stirecinde, katki maddesi iletken polimere fiziksel

olarak baglanmaktadir (Simsek, 2014).

Tablo 2.5: Iletken polimerlerin sentezinde kullanilabilen baz1 katki maddeleri.

Katki Maddesi Formiilii
Anyonik:

Kloriir Cr

Perklorat ClO4
Tetrafloroborat BF,

Tos, p-toluen sulfonate CH;-C¢Hs-SO™
Triflorometan sulfonate CF;S0*
Hekzaflorofosfat PF¢

PSS, Polistiren sulfonate [-CH,CH(C¢H4SO3)-In™
Katyonik:

Proton H;0"

Sodyum Na"

PPy, PTP, PA gibi bazi iletken polimerler basit¢ce doping/dedoping olma yetenegine
sahiptir. Bunlarim igerisinden PPy ¢evre kosullarina kararliligi en iyi olandir (Sar1, 2013).
Polimerler asagida belirtilen tekniklerle doplanabilirler:

1. Gaz fazinda doping,

2. Cozelti ortaminda doping,

3. Elektrokimyasal doping,

4. Radyasyon kaynakli doping,

5. Iyon degisimi dopingi (Adiyaman, 2013)

Bu tekniklerden ilk ii¢ madde maliyeti az oldugundan tercih edilmektedir. Gaz fazinda
doping isleminde, polimerler vakum altinda dopantin buharina maruz birakilir. Cozelti
ortaminda doping islemi ise; doping maddesinin ¢6zilinebildigi bir ¢oziiciiniin kullanilmasi

ile gergeklestirilebilir (Kose, 2015).
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Tablo 2.6: Dop edilmis baz iletken polimerlerin yapilar1 ve doping maddeleri.

Tekrarlanan Doping Renk
Polimer
birim maddeleri Doyurulmanms Doyurulmus
Poliasetilen(trans) (PA) ~[""" } BBl
oliasetilen(trans =
T | Na,AsF;
Polipirol (PPy) MNoIn ) sar1-yesil mavi-siyah
H CI, tosilat
BF4, ClOy,
Politiyofen (PTP) ! S-l' 3] CI, tosilat, kirmizi mavi
FCIO4
Poliparafenilen (PPP) “ 4 n AsFs, Li,K
~, H
Polianilin (PANI) -['%_)_ N]'n HCI, asitler mavi yesil
Poli(parafenilen vinilen) (PPV) AsFs
Polifenilen sulfid (PPS) K-sk, AsFs

2.5.4 Soliton, Polaron ve Bipolaron Olusumu

Iletken polimerlerin iletkenlik mekanizmasini daha iyi anlamak icin soliton, polaron ve
bipolaron kavramlarini bilmek gerekir (Aydm, 2007). Konjuge zincirler ve zincirler
icindeki ytik transferi, konjugasyon hatalar1 seklinde isimlendirilmektedir. Bu konjiigasyon
hatalar1 solitonlar ve polaronlardir (Sari, 2013). Katkilama bitiminde Oncelikle ¢ift bag
kirilir. Bunu elektronun polimer zincirinden yiikleyene transferi veya polimer zincirine
elektron eklemesi takip eder. Yiikseltgenmeye karsilik gelen proses p-tipi doping,

indirgenmeye karsilik gelen n-tipi doping olarak adlandirilmaktadir.

[PA] + I» -> IFR"U_X + xL Yiikseltgenme { p Tipi)

[PA] + Na =3 [PA]™ + xNa indirgenme (n Tipi)

Sekil 2.18: PA zincirinin polaron veya soliton olarak adlandirilan bir katyon veya anyon
radikalinin olusumu.
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Ayni zincir tizerine ikinci bir elektron eklenmesiyle ¢iftlesmemis elektron igeren bipolaron
(negatif bisoliton) yapisy, pozitif polarondan bir elektron koparilmasi islemi ile de

bipolaron (pozitifbisoliton) yapist meydana gelir (Y1ilmaz, 2010).
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Sekil 2.19: Polimerlerde katkilama ile olusan bandlarin sematik gésterimi.

Bipolaron c¢iftlememis elektron icermez, fakat band araliinda bulunan -elektronlar,
iletkenlik bandiyla kendileri arasindaki diisiik enerji seviyesini kolayca atlayarak iletkenlik
bandmna gecebilirler. Bu sayede iletkenlik, serbest elektronlara gereksinim duymadan

saglanir (Kdose, 2015).

2.5.5 iletken Polimerlerde Atlama (Hopping) Olay1

Iletken polimerlerde, iletkenligin sebebi sadece uzun konjuge zincirlerin varhgindan
kaynaklanmadig1 bilinmektedir. Polimer zincirinde elektronik yiikiin hareketini agiklayan
atlama (hopping) denilen bagka bir faktoriin rol oynadigi belirlenmistir.

Polimer zincirinde elektronik yiikiin hareketi;

a) Kristal bir yapida zincir lizerinde

b) Kristal bir yapida zincirden zincire

¢) Amorf bir bolgede zincirden zincire
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Sekil 2.20: a) Zincir lizerinde yiikiin taginmasi b) Zincirler arasinda yikiin tasmmasi
c)Partikiiller arasinda yiikiin tagimasi.

2.6 Tletken Polimerlerin Sentezi

Iletken polimerler asagidaki tekniklerle sentezlenebilirler:
1- Kimyasal polimerlesme

2- Elektrokimyasal polimerlesme

3- Fotokimyasal polimerlesme

4- Emiilsiyon polimerlesmesi

5- Piroliz (Adiyaman, 2013)

2.6.1 Kimyasal Polimerlesme

Kimyasal polimerlesme; iletken polimer sentezinde en ¢ok tercih edilen yontemdir.
Kimyasal yontemde; monomer uygun bir ¢oziiciide ¢oOziinlir. Katalizor varliginda bir
yilikseltgenme veya indirgenme araci (asit, baz veya tuz) kullanilarak polimerlesme
gerceklestirilir. Elde edilen polimer ¢esitli yontemlerle saflastirilir. iletken polimer elde
edilmis olur.

Bu yontemde, istenilen miktarda ve uygun maliyetli liriin elde edilir. Ancak; ylikseltgenme
basamag1 kontrol edilemez. Uygun katkilama maddesinin kullanilmas1 da olduk¢a 6nem
teskil etmektedir. Sebebi; bazi katki maddeleri sentezlenen polimer ic¢in beklenilen
iletkenligi vermeyebilir. Baz1 ¢alismalarda katalizér kullanilmadan da yiiksek iletkenlik
elde edilmistir (Kulak Tastemiirlii, 2010).

Coziicii olarak metanol, doping maddesi olarak FeCls kullanilarak pirol kimyasal sentezi
gerceklestirilmis ve yapilan Ol¢iimler sonucu iletkenlik degeri 190 S/cm Olgiilmiistiir
(Simsek, 2014). Cozeltinin tamaminda gergeklesen kimyasal polimerizasyon sonucu elde

edilen polimerler genel olarak ¢dziinmeyen katilar fazinda ¢okerler. Kimyasal oksidatif
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polimerizasyon ¢ogu zaman polimerizasyon ¢ozeltisinin renginin renksizden koyu bir

renge doniismesiyle gozlemlenir (Coskun, 2009).

Y=\
v x

N, — :.
i ]

X
+

Sekil 2.21: Bes halkali heterosiklik monomerlerin kimyasal polimerizasyon mekanizmast
(X=NH, S, 0).
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2.6.2 Elektrokimyasal Polimerlesme

Genel olarak elektrolit hiicre igerisinde, elektrot yiizeyinde elektro aktif polimer filmleri
hazirlanarak yapilan polimerizasyon elektrokimyasal polimerizasyondur. Elektrokimyasal
hiicre igerisinde calisma, referans ve yardimci elektrot sistemi, monomer ¢ozeltisi ve
elektrolit mevcuttur. Elekrolit hiicre icerisinde malzemenin indirgenmesi ya da
yiikseltgenmesi ile anyon, katyon ya da radikal olusumu Onemlidir. Elektrokimyasal
polimerizasyon yonteminde ise monomerin yiikseltgenmesi i¢in gereken potansiyelin
dongiisel voltametri (CV) veya sisteme sabit potansiyel ya da sabit akim verilmesi ile
gerceklesir. Polimerizasyon dongiisel elektrokimyasal hiicre icerisinde voltametri teknigi
kullanilarak elektrokimyasal hiicrede gerceklestirilir. Elektropolimerizasyonun birinci
basamagi monomerin yiikseltgenerek radikal katyonu meydana getirmesidir. Bir sonraki
adimda 1se radikal katyonlar1 bir araya gelerek polimer zincirlerini meydana getirirler. Bu
yontem yardimiyla polimer film kalinligi ve morfolojisi kontrol edilebilir. Bu yontemin
diger yontemlere gore avantaji, basit hizli olmasi ve diisiik miktarlarda monomerin yeterli
olmasidir. Elektrokimyasal polimerizasyonda onemli parametreler soyle siralanabilir:
elektrot secimi, ¢oziicli ve destek elektrolit etkisi (Doyranli, 2016).

Endiistride kimyasal yontem tercih edilmesinin sebebi; yiiksek verim ve diisiik maliyettir.
Fakat kimyasal polimerlesme sonucu olusan {iriin, birtakim safsizlik barindirir. Oysa
elektrokimyasal yontemde olusan {riin safsizlik icermemektedir. Elektrokimyasal
polimerizasyonun tercih edilmesinin en Onemli nedenleri kontrollii film kalinlig1 ve
morfolojisi, homojen polimerlerin elde edilmesidir. Bununla birlikte; polimerizasyonun
oda sicakliginda gerceklestirilebilmesi, elektrot ylizeyinde polimerik numune olusumu,
polimerizasyonun es zamanl yiirlimesi, istenilen dopantin kullanilabilmesi ve potansiyel
kontrolii ile kopolimer olusumuna olanak vermesi elektrokimyasal yOntemin tercih

edilmesinde etkilidir (Y1ilmaz, 2010).
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Sekil 2.22: Bir PPy filminin elektrokimyasal olarak indirgenmesi ve yiikseltgenmesine ait
sematik gdsterim.

2.6.3 Fotokimyasal Polimerlesme

Ortamda giines 15131 gibi foto baglaticilarin olmasi esasma dayanan fotokimyasal
polimerizasyon yontemi ile iletken polimer elde edilebilir. Ornek olarak; yapilan bir
calismada piroliin fotokimyasal polimerizasyonu rutenyum (II) foto baslaticis1 kullanilarak

gergeklestirilmistir (Dag, 2010).

2.6.4 Emiilsiyon Polimerlesmesi

Emiilsiyon polimerizasyonda iki faz bulunmaktadir ve bu iki faz birbiri ile karigmaz.
Monomer fazi dagitici faz i¢inde emiilsiyon seklinde dagitilmistir. Monomer fazi dagitma
faz1 icinde, emiilsiyon halde kararli olarak tiirlii emiilsiyon yapict maddeler kullanilarak
tutulur. Emiilsiyon ortam1 olarak genel olarak su kullanilan  emiilsiyon
polimerizasyonunda, monomer emiilsiyon yapici bir madde araciligiyla bu ortamda
dagitilir. Polimerizasyon baslaticisi olarak suda ¢6ziinen bir madde kullanilir ve bu madde
serbest radikalleri olusturur.

Emiilsiyon yapic1 biinyesinde hidrofil ve hidrofob gruplar barindiran aktif bir maddedir.
Monomerin az bir kismi misellerin i¢ine yerlesir, biiyiik bir kism1 ise monomer damlalar1
seklinde dagilir. Serbest bir radikalin misel i¢cinde difiizlenmesi ile misel aktiflesir ve
polimerizasyon baslar. Damlaciklardan diflizyon yoluyla gecen monomer sayesinde

polimer taneciklerini siirekli olarak beslenir. Polimer tanecikleri biiyiirken monomer
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damlaciklar1 kiiclilir. Monomer damlaciklar1 polimerlesme %50-80 ilerlediginde
tilkenirken geriye kalan monomerlerin tamami polimer tanecikleri i¢inde mevcuttur.
Emiilsiyon polimerizasyonu yontemi kullanilarak da iletken polimerler sentezlemek
miimkiindiir. Bu yontemde monomer, apolar veya zayif polar bir ¢oziicii ve asidik bir tuz,
emiilsiyon olusturan DBSA gibi bir ylizey aktif madde ile es zamanli olarak karistirilmakta
ve belli sicaklik, siire sonunda viskoz bir emiilsiyon meydana gelmektedir. Olusan
emiilsiyon ¢oOktiiriilerek saflastirilmakta bu sayede iletken polimerler elde edilmektedir

(Adiyaman, 2013).

2.6.5 Piroliz

Iletken polimer sentezinde kullanilan en eski yontemden biri olan piroliz yontemin esast,
oksijen olmayan ortamda 1s1 verilen polimerin yapisinda yer alan heteroatomlarin
(halojenler, oksijenler, azot v.b.) uzaklastirilarak aromatik yapilarin meydana getirilmesidir
Bu yontemde konjugasyon uzamasi yardimiyla yiik tasiyici hareketliligini ve olusturulan
serbest radikallerle yiik tasiyicilarinin sayisi artirilir. Bu serbest radikaller, anyonik ya da
katyonik yapilar1 meydana getirmek i¢in elektron alici ya da verici etki sergileyebilirler.
Olusan polimer 6rneklerin yapisi, piroliz prosesinin gergeklestigi ortamin kosullarina bagh

olarak degisebilir (Simsek, 2014).

2.7 Polipirol (PPy)

Kaynama noktasi1 131° C olan bir s1vi, kendine 6zgii ve hos olmayan bir kokusu olan pirol;
havada kararir; suda az, organik coziiciilerde ¢ok ¢dziinmektedir. Ik kez, kemiklerin
havasiz ortamda 1sitilarak damitilmasiyla olusan kirmizi renkli katrandan yalitilan pirol, tas
komiiri katraninda ve kemik, boynuz vb. gibi hayvansal artiklarin destilasyonundan elde

edilen katranlarda bulunur.

Sekil 2.23: Piroliin genel yapisi.
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Piroliin kimyasal yiikseltgenmesi sonucu olusan “pirol siyah1” uzun yillardan beri
bilinmektedir (Aydin, 2007).

Pirol siyah1 olarak bilinen ve degisik yiikseltgen maddeler kullanilarak basit bir sekilde
kimyasal olarak polimerlestirilerek elde edilebilen PPy elektrokimyasal olarak ilk defa
1968 yilinda sentezlenmistir. PPy’nin elektropolimerizasyonu ile alakali ilk makale Diaz
ve arkadaslar1 tarafindan 1979’da yapilmistir. O tarihten bu yana, PPy lizerinde en fazla

calisilan iletken polimer olmustur (Kizilelma, 2013).

Sekil 2.24: PPy ve rezonans formlari.

PPy, elektriksel iletkenliginin yiiksek olmasmin yaninda iyi cevresel dayanikliligi
sebebiyle o6zellikle son zamanlarda 6nemi daha c¢ok artmustir. PPy’nin hetero aromatik
yapist PPy’e kimyasal dayaniklilik; uzatilmis m-konjuge omurga yapisi ise PPy’e
elektriksel iletkenlik saglar. Fakat; n-konjugasyonu tek basina yiiksek iletkenlik elde etmek
icin yeterli degildir. Notr PPy’nin iletkenligini artirmak icin, katkilama islemi uygulanarak
yalitkan seviyeden metalik iletkenlik seviyesine kadar ¢ikilabilir (Kose, 2015).

Kimyasal veya elektrokimyasal yolla sentezlenebilen PPy 6nemli iletken polimerlerden
biridir. Kimyasal yontemde, yiikseltgen olarak Fe™ kullanilirsa, toz formda PPy elde edilir.
Kimyasal yontemlerle elde edilen toz halindeki PPy erimez ve ¢oziinmezdir bu ylizden
PPy’nin islenmesi soz konusu degildir; sadece presleme gibi yOntemlerle sekillere
sokulabilir.

Piroliin sentez yollarindan bir digeri olan elektrokimyasal polimerizasyon ile PPy filmler
hazirlanir. Farkli boyutlarda ya da siirekli PPy filmler elde edebilmek icin levha ya da

tambur seklindeki elektrotlar kullanilir. PPy filmlerin mekanik ozellikleri diger
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yontemlerle elde edilen iletken polimerlerden iyidir ve atmosfer kosullarinda daha

kararhdir (Kose, 2010).
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Sekil 2.25: PPy yapisi ve polimer zinciri boyunca yiik atlamasi gdsterimi.

2.7.1 Polipiroliin Kimyasal Sentezi

Kimyasal yiikseltgeme yonteminde, kursun dioksit (PbO;), kinonlar, FeCl; veya
persiilfatlar oksitleme maddesi olarak kullanilir, pirol iizerine eklenir ve dopant,
katkilanmig PPy tozun ¢okelmesi ile sonuglanir. Genel olarak, kimyasal olarak hazirlanan
PPy’nin elektriksel iletkenlikleri elektrokimyasal yolla hazirlanan PPy filmlerin
iletkenliklerinden biraz daha diisiikk degere sahiptir. Bu yontemle sentezlemis PPy’ iin,
karalilig, iletkenligi ve morfolojisi reaksiyon kosullarina baglidir. Bu reaksiyon kosullari;
yiikseltgeyici, dopant konsantrasyonu ve tiirli, polimerizasyon sicakligi, siiresi,
stokiyometrisi ve ¢Oziiciisiidliir. PPy’nin sulu ortamda sentezi i¢in; demirsiilfat, sodyum
dodesilbenzensiilfonat, sodyum alkilnaftilensiilfat, sodyum alkilsiilfonat, pnitrofenol gibi
yiikseltgeyiciler ve katki maddeleri kullanilmaktadir. Kimyasal olarak Fe'* gibi bir
yiikseltgen kullanilir toz formda PPy elde edilir (Kizilelma, 2013).
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Sekil 2.26: PPy’nin kimyasal polimerizasyon reaksiyonu.
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2.7.2 Polipiroliin Iletkenligine Etki Eden Faktorler

Kimyasal polimerizasyon yontemi kullanilarak PPy polimerlestirilmesi {izerine yapilan
calismalardan PPy’nin iletkenligini etkileyen faktorler belirlenmistir. Bu faktorlerden
bazilari; sicaklik, nem, pH, dopant tiirii ve derisimi, yiikseltgen derisimi, monomer
derisimidir. Tepkimeye giren kimyasal derisimleri, polimerizasyon siiresi ve dopant tiirii
gibi faktorlerin yiizey direnci tizerinde oldukca etkili oldugu saptanmistir (Kose, 2015).

a- Sicakhk

Genel olarak; metal ve metal 6zellik gdsteren maddelerde iletkenlik sicaklik arttikga
azalmaktadir. Yalitkanlarda ise sicaklik artis1 iletkenligi artirmaktadir. PPy’nin
iletkenliginin diisiik sicakliklarda daha yiiksek oldugu belirlenmistir. Demir tuzlar1 diigiik
sicakliklarda (0-5° C) sulu ¢dzeltide en iyi iletkenligi elde etmek icin kullamlir (Sayar,
2008). Polimer sentezi sicakligi diistiikce PPy iletkenliginde artis gozlenmektedir. Bu
durum yan reaksiyonlarin sayisindaki azalmaya bagli olarak gelistigi disiintilmektedir
(Selguk, 2010).

b- Nem

PPy konsantrasyonun yiiksek olmasi numune yiizeyinin higroskopik 6zelliklerini artirirak
sonucunda ek bir yiizeysel iletkenlik katkis1 sagladig1 ifade belirtilmistir (Kose, 2015).

c- pH

Karbon liflerde piroliin elektrokimyasal polimerizasyonu lizerine yapilan bir ¢alismada
cozeltinin pH degisimi ile PPy’nin miktarinin degisimi, elektro polimerizasyon boyunca
yiiklerin gegisi incelenmistir. Cozeltinin pH’sinin diismesiyle PPy igeriginin arttig1

gozlenmistir (Kose, 2015).
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d- Pirol Konsantrasyonu (monomer derisiminin etkisi)

Bilesenlerin molar konsantrasyonlari, polimerizasyon sicakligi ve zaman, yilizeyde biriken
polimerin miktarina ve kompozitin iletkenligini etkiledigi bulunmustur. Fakat bilesenlerin
konsantrasyonlarindaki degisimlerin yiizeyin morfolojik o6zelliklerinde belirgin bir
degisiklige neden olmadig1 gézlemlenmistir.

PPy iceriginin iletkenlige etkisini 6lgmek amaciyla, reaksiyon kosullar1 degistirilmeden,
monomer konsantrasyonu %1 ile %10 arasinda hazirlanmis ve PPy miktarinda ¢ok az artig
ile iletkenlik degerinde 6nemli 6lgiide artis gozlenmistir (Kose, 2015).

e- Yiikseltgen Derisiminin Etkisi

PPy’nin iletkenligine etki eden dnemli bir diger unsur oksidant etkisidir. Oksidant olarak
kullanilan demir tuzlarmin konsantrasyonundaki fazla artis PPy’nin iletkenliginin
azalmasmna neden olur. Sebebi; bazi ikinci veya yan {riiniin kopolimerizasyonudur
denebilir (Sayar, 2008).

PPy/PP kompozitinin hazirlanmasi i¢in yapilan caligmada ylikseltgen olarak FeCls
kullanilmistir. Konsantrasyonunun artmasiyla iletkenligin arttig1 belirtilmistir.

Yapilan bir ¢calismada; aramid/PPy kompozitinin iletkenligine FeCl; konsantrasyonunun
etkileri 0°C ve 20°C de yapilan deneylerle arastirilmistir. Her iki sicaklikta da, FeCls
konsantrasyonunun yiikselmesiyle kompozitin iletkenliginin yiikseldigi goézlenmistir.
Ancak, FeCl; konsantrasyonu %15’e ulastiktan sonra, iletkenlik daha fazla yiikselmemistir
(Aydin, 2007).

f- Polimerizasyon Siiresinin Etkisi

Polimerizasyon siiresinin etkisi iizerine yapilan bir ¢alismada; zamanina karsi iletkenlik
degerlerinin, belirli noktada maksimuma ulastig1 ve daha sonra azaldig1 gézlemlenmistir.
Bunun sebebinin lifin ytlikseltgen ¢ozeltisinde polimerizasyonun tamamlanmasindan uzun
zaman durmast anilinin (veya piroliin) de doplanmamasi ve kimyasal yiikseltgen
bozunmasi olarak yorumlanmistir (Kose, 2015).

g- Coziicii Etkisi

Machida ve calisma arkadaslarinin yaptigi bir arastirmada PPy’nin iletkenligi farkli
coziicliler kullanarak birbiriyle kiyaslanmistir. Pirol polimerizasyonunda, su ve alkol gibi
gruplardan olusan ¢oziiciilerin kullanilmasi iletkenligi artiran etmenlerdir. En 1yi iletkenlik

degeri ise metil alkol kullaniminda gézlenmistir (Sayar, 2008).
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2.8 lletken Polimerlerin Kullanim Alanlari

Iletken polimerler genis uygulama alanma sahiptir. Yeni ve islenebilen polimerlerin
sentezindeki kimyasal ve fiziksel gelismeler, bu polimerlerin yeni teknolojik uygulamalari
icin firsatlar1 arttirmustir. iletken polimerlerin olaganiistii 6zelliklere sahip olmasy; pirol,
tiyofen, anilin ve tiirevlerinden elde edilen polifenilen ve poli(p-heterosiklivinilenler)’in
elektrik ve elektronik endiistrisinde metal ve yar1 iletkenlerin yerine ge¢mesini
saglamaktadir. Ayrica metallerin bir kism1 zehirli ve ¢evreye zararhidir. Bu alana 6zgi

teknolojik uygulamalar Sekil 2.27°de goriilmektedir.
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Sekil 2.27: Iletken polimerlerin teknolojik uygulamalari.

Iletken polimerler yiikseltgenmis veya indirgenmis (iletken) durumlarinda hem de nétral
(yalitkan) durumlarinda kullanim alanina sahiptir. Bunlar 6zetlenirse;

Korozyon Onleyici olarak kullanilabilirler. Krom ve kadminyum gibi anti-korozyon
kaplama metalleri cevreye zarar vermektedirler. Korozyon Onleyici olarak iletken
polimerlerin kullanilmasi fikri ilk olarak Mac-Diarmind tarafindan 1985’te ortaya atilmistir
ve iletken polimerlerin metal yilizeylerini korozyona karsi korumasinda baslatilan
calismalar ayni yilda yayma sunulmustur. Korozyon dnleme ¢alismalar1 daha ¢ok PANI
iizerinde yogunlagsmistir. Sebebi; teknik uygulamalar g6z Oniinde bulunduruldugunda
mekanik ve termal 6zelliginin son derece iyi olmasidir. PANI’nin disinda diger konjuge

polimerlerin de korozyon 6nleyici 6zelligi aragtirmalar1 devam etmektedir.
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Iletken polimerlerden iyonlara duyarli sensorler gelistirilebilir. Iletken polimerlerin
yiikseltgenme durumlarina bagli olarak hacim degistirebilmesi sayesinde iletken polimerler
elektrik enerjisini mekanik enerjiye c¢evirebilirler. Yiikseltgenme degisiminin verdigi bu
hacim degisimiyle c¢alisan PA ve PPy tabanli aktivatorler konusunda caligmalar
yapilmaktadir.

Yapilan bir caligmada iletken polimer filmleri ¢esitli organik maddelerin buharlarina maruz
birakilmistir. Iletken polimer filmlerinin iletkenliklerinde azalmalar gozlenmistir. Daha
sonra tekrar hava ile temasa birakilan filmlerin iletkenliklerinin tekrar eski degerlerine
ulastign goriilmiistiir. Iletkenlikte degismenin polimer filminin icerdigi nem miktarindaki
degismeden kaynaklandig1 diisiiniilmektedir.

Pillerde kullanilmaktadir. Ticari olarak kullanilan iletken polimerler pillerdir. Iletken
polimerler lityum bazli yliksek giic yogunluguna sahip pillerde kullanilma potansiyeline
sahiptir. Bu tiir piller lityum ve polimer arasindaki yliksek gerilim farkini kullanarak
yiiksek glic yogunlugu elde ederler.

Elektrokromik aygitlarda kullanilmaktadir. Elektrokromik pencereler iletken polimerlerin
en yaygin kullanimidir. iletken polimerlerin istenilen &zellige gore kolaylikla modifiye
edilebilir, maliyetleri diistiktiir, ¢ok farkli renklerin eldesine olanak saglarlar. Bu
avantajlar1 nedeni ile polimerik elektrokromik komponentler literatiirde 6nemli arastirma
konusudur. Elektrokromizm bir malzemeye uygulanan gerilim ile izlenilebilen tersinir bir
renk degisimi olarak adlandirilmaktadir. Elektrokromizm; iki farkl renk arasinda, birden
cok renk arasinda ve bir renk ile seffaf hal arasinda olusturulabilir. Son yillarda ise ilgi
birden fazla renk ile seffaf hal arasinda calisabilen malzemelerin olusturulmasi iizerine
odaklanmistir. Fakat ana renklerin tamamini ve seffaf hali tek bir malzemede birlestirme
konusunda yapilan ¢caligmalar heniiz basariya ulasamamaistir.

Iletken polimerlerin diger bir uygulama alani kontrollii salimim uygulamalaridir. PPy
norolojide, glutamit ve ferrosiyonid gibi c¢esitli anyonlarin kontrollii saliniminda
biyosensor olarak kullanilmaktadir.

Iletken polimerler radar (radyosal ydnlendirme) uygulamalarmnda kullamlir. Iletken
polimerler, mikrodalgasal i1simanin yarisindan fazlasint emer ve bu sinyallerin geri
donmesini engeller. Iletken polimerlerin, antenlerdeki radar emicileri, kamuflaj ve diger tiir
kalkanlama olarak askeri uygulamalar1 olarak da kullanilmaktadir.

Isik yayan diyotlar (LED); PPV tiirevleri ve PTP tiirevleri kullanilarak yapilmaktadir. 1990

yilinda yapilan bir ¢alismada Burroughes ve arkadaglar1 tarafindan PPV’nin notral hali
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iizerindeki elektroliiminesans ¢alismalar1 yayimlandiktan sonra bu alanda da kullanimlarin
arastirilmalar1 devam etmektedir (Simsek, 2014).

Tekstil malzemeleri; PTP, PANI, PPy esasl iletken polimerlerle kaplanmaktadir. Ayrica
kendisi iletken olan lifler, bu iletken polimerler veya bunlarin baska polimerlerle
karisimlarindan iiretilebilmektedir. Arastirmacilar tarafindan, PANI ve PPy gibi
polimerler, cevresel sartlara dayaniklilii, yiiksek elektriksel iletkenligi ve termal ve
kimyasal olarak kararliligindan dolay1 daha fazla ¢alisilmaktadir (Celik Bedeloglu vd.,
2017).
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3. MATERYAL VE YONTEM
3.1 Kullanilan Kimyasal Maddeler
Pirol (CsHsN): Merck marka sentez amagli pirol herhangi bir saflastrma islemi

yapilmadan kullantilmistir (14.41 M).
Demir (III) Kloriir Hekzahidrat(FeCl;6H»>0): Merck marka sentez amagli demir (II1)

kloriir hekzahidrat herhangi bir saflastirma iglemi yapilmadan kullanilmagtir.

Metil Alkol(CH;OH): Merck marka analiz amaghi metil alkol herhangi bir saflastirma

islemi yapilmadan kullanilmistir.

Etil Alkol (C,HsOH): Teknik etil alkol herhangi bir saflastrma islemi yapilmadan

kullanilmastir.

n-Propil Alkol (C3;H3O): Teknik n-propil alkol herhangi bir saflastirma islemi yapilmadan

kullanilmastir.

n-Biitil Alkol (CsH;¢): Teknik n-biitil alkol herhangi bir saflastirma islemi yapilmadan

kullanilmastir.

Saf su: Ekoloji 100 Plus marka ultra saf su saflagtirma cihazindan alinarak kullanilmistir.
Polipiropilen lif (PP): isbir Sentetik Dokuma Sanayi A.S. tarafindan temin edilen 610
denye, biikiimsiiz koronasiz PP lif kullanilmistir.

Polyester lif (PET): Isbir Sentetik Dokuma Sanayi A.S. tarafindan temin edilen 300

denye, biikiimsiiz koronasiz PET lif kullanilmistir.

3.2 Kullanilan Cihazlar

Polimerizasyon sistemi: Reaksiyonlarin gerceklestirilmesinde kullanilan ve Sekil 3.1°de

gosterilen termal dengeyi saglamak amaciyla igerisine ve iizerine buz yerlestirilen bir kap
sisteminin sicakligini dlgebilmek igin 0.1° C hassas bir termometre ve reaksiyon ortamini

karistirabilmek icin bir sirkiilator monte edilmistir.

Sekil 3.1: Polimerizasyon sistemi a) termometre b) buz c) sirkiilator d) polimerizasyon kabi.
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Sekil 3.2: Cozelti hazirlama sistemi a) termometre b) ¢ozelti kab1 (balon joje) ¢) su banyosu.

Polimerlesmeyi gergeklestirmek i¢in hazirlanan ¢ozeltileri de termal dengeye getirebilmek
icin kullanilan sistem ise Sekil 3.2°de gosterilmektedir. Reaksiyonlarin gergeklestirilmesi
icin hazirlanan ¢ozeltilerin termal dengesini saglamak amaciyla igerisine buz yerlestirilen
bir plastik kap ve sisteminin sicakligmni 6l¢ebilmek i¢in 0.1° C hassas bir termometre
kullanilmastir.

Elektriksel Direnc¢ Olciimii: letken liflerin elektriksel direng 6lgiimleri manyetik alandan

etkilenmeden 10°-10'* Q 6lciim araliginda iki nokta tekni@i kullanilarak Metriso 2000
marka cihaz (Sekil 3.3 ) ile yapilmustir. Olgiimler; 25°C’de 1-2 m uzunlugundaki liflerden

10 cm araliklarla alinmustir.

Sekil 3.3: Elektriksel direng¢ 6l¢iim cihazi.

Mukavemet Testi: Iletken liflerin kopma mukavemeti dzellikleri Devotrans marka D.V.T
BB4 25BS cihaz (Sekil 3.4) kullanilarak TS 245 EN ISO 2062 standardina gore test
edilmistir. Cene aralig1 500+2 mm’dir. Cekme hiz1 500 mm/dk’dir.

41



Sekil 3.4: Cekme Test Cihazi.

Fourier Doniisiimlii Kizilotesi Spektroskopisi (FTIR) : PP ve PET liflerin yapilari

Fourier Doniisiimlii Kizilotesi Spektroskopisi (FTIR) Perkin Elmer Model Spectrum 65
spektrometresi cihazi ATR yontemi ile incelendi. Spektrumlar 600-3800cm™ tarama

araliginda almmistir (Sekil 3.5).

Sekil 3.5: Perkin elmer spectrum 65 model FTIR cihazi.

Isik Mikroskopu ile Goériintiileme: Kendiliginden iletken polimer ile kaplanmis liflerin

yapilart Olympus marka, BX51 model 1s1tk mikroskobu ile incelenmistir. Numune
fotograflar1 151k mikroskobunda x40, x100, x200 biiylitme oraninda c¢ekilmistir. Test
numuneleri temiz bir lam tizerinde hazirlanmistir.

Diferansiyel Taramah Kalorimetre (DSC) : Kendiliginden iletken polimer ile kaplanmis

liflerin termal davranislarmin belirlenmesinde Sekil 3.6’da gosterilen Perkin Elmer
Diamond DSC 4000 cihaz1 kullanilarak azot atmosferinde 2°C’lik sicaklik artislar ile 30-
200°C araliginda gergeklestirilmistir.
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Sekil 3.6: Perkin elmer diamond DSC 4000 cihazi.

3.3 Polimerizasyon Sartlar1 ve Polimerizasyon Siirecleri

3.3.1 On Calisma

Caligmalara baglamadan Once kendiliginden iletken polimer olan PPy sentezi {izerine
literatlir arastirmasi yapilmistir. Literatiir aragtirmast sonucu bulunan makalelerden
hareketle deney kosullar1 belirlenmistir. Stefansson (2007)’nin  ¢alismasinda Fe™
¢ozeltisini su ile 2M olarak hazirlamistir. Machida, Miyata ve Techagumpuch (1989)’da
yaymlamis oldugu makalede reaksiyon sicakligi 0-5°C olarak reaksiyon siiresi 20-30 dk
olarak belirlenmistir. Yapilan ¢alismalarin birgogunda (Xin Jin, 2011) lifler iizerine Fe™
iyonlar1 adsorbe edilmis ve daha sonra piroliin polimerizasyonu lifler {tizerinde
gerceklestirilmistir. Yapilan ¢alismalarda PP lif ile Fe™ iyonlar: etkilesim olarak uyumsuz
oldugundan uyumlandirma i¢in dopant (Dall’Acqua, Varesano, Canetti, Porzio ve
Catellani, 2006) korona (Zhen Zheng, 2003; Zheng, 2004) kimyasal asilama metotlar1 ile
yiizeyi aktif etme (Debnath, Ranade, Wunder,, Baran, Zhang ve Fisher, 2005) asitle
asindirma metodlar1 (Silverstein ve Breuer, 1993) plazma isleme yontemi (Lin, Han, Yeh,
Chang ve Hsieh 2007; Teodoru, Kusano, Rozlosnik ve Michelsen, 2009) gibi teknikleri
kullanmislardir.

Tez ¢alismamizin baginda amacimiz PP lif iizerinde herhangi bir uyumlandirma metodu
kullanmadan kendiliginden iletken olan PPy sentezi olup siire ilerledik¢e elde ettigimiz
veriler bizi tizerinde fonksiyonel grup igeren PET life yonlendirmistir.

Deney sisteminin kurulmas: sirasinda baz1 giiliiklerle karsilasiimistir. Ik ¢alismamizda
(PPY1C1); lifleri ¢esitli konsantrasyonda pirol ¢ozeltisi igeren termal dengeye gelmis olan
balon jojelere yerlestirirken ve balon jojelerden ¢ikartirken zorluk yasanmistir. PP lif’in

homojen kaplanmadigi gdzlenmistir.(Sekil 3.7)
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Sekil 3.7: Homojen olmayan PP lifin 151k mikroskop goriintiisii (100x biiyiitme).

Ayrica reaksiyon baslama sicakliginda lifler balon jojelere yerlestirilememistir. Bu nedenle

dar bogazli balon joje yerine genis deney tiipleri tercih edilmistir. (Sekil 3.8).

Sekil 3.8: a) Balon jojeye yerlestirilen PP lif b) Deney tiipiline yerlestirilen PP lif.

Ayrica; termal dengeye gelmis pirol igeren deney tiipleri hazirlamak yerine pirol ¢ozeltileri
balon jojelerde hazirlanmistir. Sicakligi sabit tutabilmek amaciyla pirol c¢ozeltileri

polimerlesme diizenegi disinda 0-5°C’de termal dengeye getirilmistir.(Sekil 3.9).
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Sekil 3.9: Pirol ¢ozeltilerini 0-5° C’de termal dengeye getirme diizenegi.

icerisinde daha énceden 2.0 M Fe™ sulu ¢ozeltisinde bekletilen PP lifleri bulunan deney
tiip icerisine c¢esitli konsantrasyonlarda hazirlanmis termal dengeye getirilmis pirol
cozeltileri dokiilerek polimerizasyon baslatilmigtir.

On ¢alismada arastirdigimiz konulardan biri de; PPy sentezlemek i¢in kullanilan ¢ozeltileri
hazirlarken kullanilacak ¢oziicliyli belirlemekti. Literatiirde yapilan ¢alismalar genellikle
¢oziiclinliin elde edilen polimerin iletkenlige etkileri lizerinedir. Machida, Miyata ve
Techagumpuch (1989) yapilan caligmalarda heterojen polimerizasyon sistemlerinde
¢Oziiciiniin fiber lizerine etkilerine rastlanmamistir. Coziiciiniin fiber tlizerine etkilerini
ortaya ¢ikartabilmek amaciyla; iletken 6zellik vermek istedigimiz PP lif i¢in bir dizi test
yapilmistir. 5 m uzunlugundaki PP lif iizerini gececek sekilde metil alkol, etil alkol, n-
propil ve n-biitil alkol igerisinde 24 saat beklemeye birakilmistir. PP lifler ¢ikartilip 1
metrelik pargalara ayrilmistir. Lifler kurutulduktan sonra liflerin direng Olglimleri
gergeklestirilmistir (Tablo 3.1) ve liflere mekanik test uygulanmistir (Tablo 3.2).

Metil alkol, etil alkol, n-propil alkol ve n-biitil alkol ¢oziiciilerinde bekletilmis daha sonra
kurutulmaya birakilmig 0-24 saat siire araliginda liflerin mekanik davraniglarinda
korelasyon degerlerine bakildiginda liflerin mukavemet ve uzamasi iizerine anlamli bir
iliskileri gozlenlenmemistir (Tablo 3.2). Machida vd., (1989) yilinda yapmis oldugu
calismada da oldugu gibi iletkenlige en ¢ok arttiran ¢dziicliniin metil alkol olmas1 sebebiyle

bu ¢6ziicii tercih edilmistir.
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Tablo 3.1: Farkli ¢oziiclilerde bekletilen PP liflerin farkl: siireler sonunda alinan direng dlgiimleri.

Metil alkol Etil alkol n-propil alkol n-biitil alkol
t (saat) Direnc¢ (ohm) Direnc¢ (ohm) Direnc¢ (ohm) Direnc¢ (ohm)
0.0 6.15x10"" 7.25x10"" >1.00x10""2 2.63x10™"
0.5 7.26x10°"! 6.92x10"" >1.00x10""? >1.00x10""?
1.0 3.68x10""2 5.78x10""! >1.00x10""? >1.00x10""?
2.0 7.41x10""2 8.68x10"" >1.00x10""? >1.00x10""?

Islem gérmemis PP lif ortalama direng &l¢iim degeri (ohm)=3.41x10

+11

Tablo 3.2: Farkli ¢oziiclilerde bekletilen PP liflerin farkl: siireler sonunda yapilmis mekanik test sonuglari.

Metil alkol Etil alkol n-propil alkol n-biitil alkol

t (saat) Mukavemet Uzama Mukavemet Uzama Mukavemet Uzama Mukavemet Uzama

(kgf) (%) (kgf) (%) (kgf) (%) (kgf) (%)

0.0 5.75 21 5.90 20 5.97 19.8 5.89 20.2

0.5 5.26 17.6 6.05 22 6.05 22.2 6.03 20.0

1.0 5.39 16.4 5.66 18.4 6.08 22.8 5.74 20.4

2.0 4.66 12.8 5.34 14.8 6.08 21.8 6.02 19.6

24.0 4.80 14.4 6.03 20.8 6.00 20.0 6.18 22.8
korelasyon -0.5258 -0.8097 0.3792 0.2614 -0.3546 -0.5159 0.8469 0.9588

Islem gormemis PP lif mukavemet (kgf) = 5.82 uzama(%)=22.4




3.3.2 Deneysel Calismalar

Deneysel calismalar; 2 farkli yontem kullanilarak, 0-5°C ve oda sicakliginda (25°C), Fe™
konsantrasyonu 0,0016-2,0 M ve pirol konsantrasyonunun 0,0625-4,0 M oldugu, 20 dakika
- 6 glinliik genis araliklarda gerceklestirilmistir.

1.Yontem:

i. 2.0 M FeCl; - 6H,0 sulu ¢ozeltisi kullanilarak hazirlanan 2.0 M Fe™ sulu ¢ozeltisinin 50
mL sinde 100 cm lik 6 adet lif 24 saat boyunca oda sicakliginda bekletildi. Bekleme
sirasinda beherin agzi parafilm veya stre¢ film ile kapatildi (Sekil 3.10a).

ii. 24 saat sonrasinda lifler oda sicakliinda kurumaya birakildi (Sekil 3.10b). Kuruyan
lifler termal dengeye getirilmek {lizere reaksiyonun gergeklestirilece§i deney tiiplerine ayri
ayr1 yerlestirildi (Sekil 3.10c).

iii. Monomer olarak kullanilacak olan pirol, saf olarak (14.41M) ve ¢6ziicii olarak metanol
kullanilarak ¢esitli konsantrasyonlarda hazirland1 (Sekil 3.10d). Tiim pirol ¢cozeltileri ve saf
pirol reaksiyon sartlarina uygun olarak termal dengeye getirildi (Sekil 3.10¢).

iv. i. anlatildig1 gibi termal dengeye getirilen lifler iizerine iii. de anlatildig1 gibi termal
dengeye getirilen pirol ¢ozeltileri deney tiiplerine dekante edilerek polimerizasyon
baslatild1 (Sekil 3.101).

v. PPYICI1, PPY1C2, PPY1C3, PETY1C4, PETYICS ¢alismalarinda 1.yontem (Tablo
3.3) kullanilmistir.
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Sekil 3.10: 1. Yontem deneysel calismalarin asamalart. a) 2.0 M Fe™ sulu ¢ozeltisinde
bekletilen lifler. b) 24 saat sonrasinda oda sicakliginda kurumaya birakilan
lifler. ¢) Polimerlesme kabi1 olan 6 adet deney tiiplerine ayr1 ayr1 yerlestirilen
lifler. d) Coziici olarak metanol kullanilarak hazirlanan  gesitli
konsantrasyonlarda pirol ¢ozeltileri. e) Termal dengeye getirilmis pirol
¢ozeltileri. f) Polimerizasyon sistemi. g) Polimerlesme sonrasi lifler.
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2.Yontem:

i. 4.0 M Pirol ¢ozeltisi ¢oziicii olarak metanol kullanilarak hazirland1 (Sekil 3.11a). Lifler
4.0 M Pirol ¢ozeltisi 50 mL beher i¢ine aktarildi (Sekil 3.11b).

ii. 6 adet Lifler termal dengeye getirilmis deney tiipiine ayr1 ayri yerlestirildi (Sekil 3.11c).
iii. PETY2C6, PPY2C7 ve PETY2CS8 calismalarinda ¢esitli konsantrasyonlarda metanolde
Fe™ ¢ozeltisi hazirlandi (Sekil 3.11d). PETY2C9, PETY2C10, PETY2C11 ve PETY2C12
calismalarinda ise sadece uygun bir konsantrasyon segilerek o konsantrasyonda metanolde
Fe™ ¢ozeltisi hazirlandi.

iv. Lifler ve cesitli konsantrasyonlardaki metanolde Fe™ ¢ozeltileri termal dengeye
getirildikten sonra 4.0 M pirol ¢ozeltisi igerisinde daha onceden bekletilmis ve termal
dengede olan lifleri iceren tiiplere ilave edildi ve polimerizasyon baslatildi (Sekil 3.11f).
PETY2C6, PPY2C7, PETY2C8, PETY2C9, PETY2C10, PETY2Cl11, PETY2CI12
calismalarinda 2.yontem (Tablo 3.3) kullanilmistir.

Toplamda 12 adet calisma yapilmistir ( Tablo 3.3).
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Sekil 3.11: 2. Yontem deneysel ¢aligmalarin asamalari. a) 4.0 M Pirol ¢ozeltisi ve lifler. b)
4.0 M Pirol ¢ozeltisi 50 mL beher i¢inde oda sicakliginda 24 saat bekletilen
lifler. ¢) Kurutulmadan 6 adet termal dengeye getirilmis deney tiipline ayr1 ayri
yerlestirilen lifler. d) Cesitli konsantrasyonlarda Fe™(metanol) ¢ozeltileri. e)
Termal dengeye getirilen cesitli konsantrasyonlarda Fe™ (metanol) ¢ozeltileri.
f) Polimerizasyon sistemi g) Polimerizasyon sonrasi liflerin igerisinde oldugu
¢ozeltiler. h) Polimerlesme sonrasi lifler.

50



Tablo 3.3: Deneysel calisma sartlar1.

Calisma Calisma Lif £ ©C) [Fe™] /M [Pirol] / M Kullanilan
No Ad1 cinsi Yontem
0.5, 1.0, 2.0, 3.0,
1 PPYIC1 PP 0-5 2.0 1. Yontem
4.0, 14.41
0.5, 1.0, 2.0, 3.0,
2 PPY1C2 PP 0-5 2.0 1. Yontem
4.0, 14.41
0.5, 1.0, 2.0, 3.0,
3 PPY1C3 PP 0-5 2.0 1. Yontem
4.0, 14.41
0.5, 1.0, 2.0, 3.0,
4 PETY1C4 PET 0-5 2.0 1. Yontem
4.0, 14.41
0.5, 1.0, 2.0, 3.0,
5 PETY1C5 PET 0-5 2.0 1.Yontem
4.0, 14.41
1.6x10°
3.2x107
6.4x107
6 PETY2C6 PET _— |28 4102 4.0 2. Yontem
. X
2.56 x107
5.12 x10
1.6x10°
3.2x107
6.4x107
7 PPY2C7 PP _— 28107 4.0 2.Yontem
. X
2.56 x107
5.12 x10
2.56x107
5.89x10
1.35x10!
8 PETY2C8 PET _— 312510 4.0 2. Yontem
. X
7.16 x10™!
16.47 x10™
9 PETY2C9 PET 0-5 7.16 x10 4.0 2. Yontem
10 PETY2C10 PET 0-5 7.16 x10 4.0 2. Yontem
11 PETY2Cl1 PET 25 7.16 x10 4.0 2. Yontem
0.0625, 0.125,
12 PETY2C12 PET 0-5 7.16 x10™! 0.25, 0.50, 1.00, 2. Yoéntem
2.00, 3.43, 4.00

*Polimerizasyon 0-5°C’de baglatilmig oda sicakliginda devam etmistir.
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3.4 lletkenlik ve Mukavemet Test Sonuclar

3.4.1 PPY1C1 Kodlu Calisma

PPY1C1’de 10 cm araliklarla ~100 cm PP lifin farkl bolgeleri i¢in 7-8 adet direng 6lgtimi
alind1 (Sekil 3.3). Olgiimler 10 c¢cm araliklarla alindig1 icin cihazdan okunan deger 10’a
boliinerek tabloya islendi (Tablo 3.4). Daha sonra kaplanmis liflere uygulanan
deformasyonun diren¢ sonuglarina etkisini gozlemlemek amaciyla 0.0 (hi¢ islem gérmemis
lif), 0.5 ve 1.0 M pirol kaplanmis PP life mukavemet testi yapildi (Sekil 3.4) ve sonrasinda
yeniden ~10 cm araliklarla direng 6l¢iimii gergeklestirildi (Tablo 3.5). 3.0, 4.0 ve 14.41 M
pirol kaplanmis PP lifler mukavemet test cihazinda %15 uzatildi ve tekrar ~10 cm

araliklarla diren¢ 6l¢iimii yukarida bahsedilen neden ile yapildi (Tablo 3.6).

Tablo 3.4: [Fe™ ] =2.0 M, t= 0-5 ° C, siire= 20 -30 dak. PP liflerin polimerizasyonu,
degisken pirol konsantrasyonunun direng¢ degerlerine etkisi.

Pirol Konsantrasyon

Diren¢ Ol¢iim 0.0M 0.5M 1.0M 3.0M 4.0M 14.41M
No*** (ohm/cm) | (ohm/cm) | (ohm/cm) (ohm/cm) | (ohm/cm) | (ohm/cm)

1 - 2.99x10° | 6.23x10° 5.72x10™ | 2.21x10° | 1.01x10°

2 - 1.35%10° _* - 1.08x10° | 5.48x107

3 ¥ 9.99x10° - - 3.72x10° | 1.29x10°

4 - 7.59x10° | 4.05x10° - 1.11x10° | 7.97x10°

5 ¥ 1.15<10° | 1.62x10° - 1.65x10° | 6.15x10°

6 ¥ 1.03x10% | 3.18x10% - 2.65<10% | 1.35x10°

7 ¥ 2.72x10° _* 5.56x10% | 2.26x10*
Ortalama ¥ 1.53x107 | 1.56x10%* | 5.72x10™** | 5.98x10° | 4.31x10°
Ortsapma * 2.51x107 | 2.34x10%* | 5.72x10** | 8.92x10° | 4.03x10°

*Cihazin Slgiim aralig1 disinda alinan 6l¢iim. Okunan deger >10"> den biiyiik bir degerdir.
** Ortalamalar okunan 6lglimlerden hesaplanmustir.
*#* Direng Olgiim No; ~10 cm araliklarla alinan 6l¢iimleri ifade etmektedir. Burada 7 él¢iim olmasmin

sebebi ipin bir kismmin mekanik test i¢in ayrilmasindan kaynaklanmaktadir.
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Tablo 3.5: [Fe” ]=2.0 M, t=0 - 5 °C, siire = 20 - 30 dak. PP liflerin polimerizasyonu. 0.0. 0.5 ve
1.0 M pirol ile muamele goren PP liflerin mekanik test sonuglar1 ve mekanik test
sonrasi kopmus kisimlardan alinmig direng 6l¢iim degerleri.

Pirol konsantrasyonu
0.0M 0.5M 1.0M 3.0M 4.0M 14.41M
Mekanik Test (ohm/cm) | (ohm/cm) | (ohm/cm) | (ohm/cm) | (ohm/cm) (ohm/cm)
Mukavemet 6.09 3.75 3.47
(gr/denye) X
Uzama
32 36 20
(%)
Pirol Konsantrasyon
Mekanik Test 0.0M 0.5M 1.0M 3.0M 4.0M 14.41M
Sor.l.ram Direnc (ohm/cm) | (ohm/cm) | (ohm/cm) | (ohm/cm) | (ohm/cm) (ohm/cm)
Olg¢iim No
1 * %
2 * %
3 * ¥ X
Ortalama * ¥
Ortsapma * ¥

*Cihazin 6lgiim aralig1 disinda alinan 6l¢iim. Okunan deger >10"> den biiyiik bir degerdir.

Tablo 3.6: [Fe™ ]=2.0 M, t=0 - 5 °C, siire = 20 - 30 dak. PP liflerin polimerizasyonu. 3.0. 4.0 ve 14.41 M
pirol ile muamele goéren PP liflerin mekanik test sirasinda %15 uzama sonrasi alimmig direng

Ol¢tim degerleri.

Pirol konsantrasyonu
0.0M 0.5M 1.0M 2.0M 3.0M 4.0M 14.41M
Mekanik Test (ohm/cm) | (ohm/cm) | (ohm/cm) | (ohm/cm) | (ohm/cm) | (ohm/cm) (ohm/cm)
Uzama (%) X 15 15 15
Pirol konsantrasyonu
Mekanik Test
%15 Uzama 0.0M 0.5M 1.0M 2.0M 3.0M 4.0M 14.41M
Sonrasi Diren¢ | (ohm/cm) | (ohm/cm) | (ohm/cm) | (ohm/cm) | (ohm/cm) | (ohm/cm) (ohm/cm)
Ol¢iim No
1 - - 1.16x10° 1.08x107
2 * * 2.51x10° -*
3 * X * 1.51x107 | 1.81x10°
ortalama - - 5.50x10° | 6.31x10%*
ortsapma X ¥ 6.40x10° | 4.50x10%*

*Cihazin 6l¢iim araligi disinda alinan Slgiim. Okunan deger >10" den biiyiik bir degerdir. ** Ortalamalar

okunan 6l¢timlerden hesaplanmustir.
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3.4.2 PPY1C2 Kodlu Cahisma

180 cm PP lif 90 cm’lik iki pargaya kesildi. 90 cm’lik ilk ve ikinci parcalarin ayr1 ayri
direng testleri yapild1 (Tablo 3.7). Sonrasinda 90 cm’lik ilk parca mekanik teste %20
cekildi ve yeniden direng 6lgiildii (Tablo 3.8).

90 cm’lik ikinci parcaya mekanik test uygulandi. PP lifin kopmus kisimlarindan direng

slciildii (Tablo 3.9).

Tablo 3.7: [Fe™ ]=2.0 M, t =0 - 5 °C, siire = 20 - 30 dak. PP liflerin polimerizasyonu.
Degisken pirol konsantrasyonunun direng degerlerine etkisi.

Pirol konsantrasyonu
Diren¢
Olgiim 0.0M 0.5M 1.0M 2.0M 3.0M 4.0M 14.41M
Not## (ohm/cm) | (ohm/cm) (ohm/cm) (ohm/cm) (ohm/cm) (ohm/cm) (ohm/cm)
1 * 1.62x10" | 3.75x10° * * 1.96x10" | 8.93x10’
2 -* 1.51x10° 1.74x10° 2.72x10° -* -* 8.29x10’
3 X 2.07x10° 7.90x10° * * 1.16x10° 1.81x10°
4 -* 2.91x10° | 2.73x10° 1.47x10" -* * 4.88x107
5 X 2.36x10° 1.50x10° * 1.92x10" * 2.50x10°
6 X 1.83x10° | 2.09x10° * 1.35x10" | 8.68x10’
7 X 3.60x10° 3.76x10° * 3.87x10° 8.11x10’
8 X 1.71x10° 1.50x10° 2.72x10" 1.66x10" | 2.57x10°
Ortalama * 4.02x10° | 2.23x10° | 8.71x10%** | 2.32x10'%%* | 1.02x10'%* | 3.38x10®
Ortsapma X 3.04x10° 8.86x10% | 5.99x10%%* | 4.00x10%* | 7.58x10°** | 3.68x10®
Pirol konsantrasyonu
Direng 0.0M 0.5M 1.0M 2.0M 3.0M 4.0M 14.41M
18;52;‘1 (ohm/cm) | (ohm/cm) | (ohm/cm) | (ohm/em) | (ohm/ecm) | (ohm/cm) | (ohm/cm)
1 * 3.33x10° * 2.09x10" * 4.70x10° 4.26x10°
2 * 4.24x10° 8.71x10° 3.37x10° 1.48x10° 1.04x10"° | 6.12x10®
3 X 3.07x10° 1.88x10° 2.99x10° 7.58x10° 1.46x10" | 2.75x10"
4 * 6.43x10° 1.91x10° 1.09x10" * 6.02x10" | 8.18x10°
5 X 2.93x10° 1.34x10° 1.32x10" * * 7.86x10°
6 X 2.04x10° * * * 2.59x10"
7 X 1.62x10° * 2.91x10°
Ortalama X 4.00x10° | 2.92x10%%* | 1.03x10'%* | 4.53x10%%* | 2.14x10'"%* | 7.95x10°
Ortsapma -* 1.07x10° | 1.93x10%* | 5.67x10%* | 3.05x107** | 1.94x10'%* | 1.07x10"

*Cihazin 6l¢iim araligi disinda alinan Slgiim. Okunan deger >10™ den biiyiik bir degerdir. ** Ortalamalar

okunan 6l¢timlerden hesaplanmistir. *** 90 cm’lik ilk par¢a PP lif. **** 90 cm’lik ikinci parga PP lif.
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Tablo 3.8: [Fe” ] =2.0 M, t =0 - 5 °C, siire = 20 - 30 dak. PP liflerin polimerizasyonu. Farkli
konsantrasyonlarda pirol ile muamele goren 90 cm’lik ilk parca PP liflerin mekanik test
sirasinda % 20 uzama sonrasi alinmig direng 6l¢iim degerleri.

Pirol konsantrasyonu
Mekanik 0.0M 0.5M 1.0M 2.0M 3.0M 4.0M 14.41M
Test*** (ohm/cm) | (ohm/cm) (ohm/cm) (ohm/cm) | (ohm/cm) (ohm/cm) | (ohm/cm)
1 * 1.54x10™ * 7.35x10™ * * 1.09x10™
2 X 2.26x10™ 1.82x10™ 7.33x10° _* _* 9.22x10%
3 * 1.18x10™ 7.95x10° * * _* 1.29x10°
4 _* 4.17x10™ 4.47x10° 1.18x10™ _* _* 2.25x10°
5 * * 1.99x10™ X X X 1.63x10°
6 * * 4.37x10™ * 1.71x10™ | 3.23x10™
7 -* 2.34x10° _* _*
8 * 4.96x10° _*
Ortalama * 2.29x10"%* | 1.45x10™** | 3.09x10™0** * 1.71x10™** | 7.83x10°
Ortsapma * 9.41x10%%* | 1.09x10™%** | 2.84x10"0%* _* 1.71x10™%* | 9.48x10°

*Cihazin 6l¢iim araligi disinda alinan Slgiim. Okunan deger >10" den biiyiik bir degerdir. ** Ortalamalar

okunan dl¢iimlerden hesaplanmustir. *** %20 Uzama Sonrasi Direng Ol¢iim Sayzs1.

Tablo 3.9: [Fe” ] =2.0 M, t =0 - 5 °C, siire = 20 - 30 dak. PP liflerin polimerizasyonu. Farkli
konsantrasyonlarda pirol ile muamele goéren 90 cm’lik ikinci parga PP liflerin mekanik
test sonras1 kopmus kisimlardan alinmig direng 6lgiim degerleri.

Pirol konsantrasyonu
Mekanik Test 0.0M 0.5M 1.0M 2.0M 3.0M 4.0M 14.41M
(ohm/cm) | (ohm/cm) (ohm/cm) (ohm/cm) | (ohm/cm) | (ohm/cm) | (ohm/cm)

Mukavemet 5.79 5.85 5.82 5.85 5.48 5.85 2.62
(gr/denye)
Uzama
22.6 21.8 19.2 20.4 17.2 20.4 16.0
(%)
Pirol konsantrasyonu
Mekanik Test

0.0M 0.5M 1.0M 2.0M 3.0M 4.0M 14.41M
Sonrasi Direng
(ohm/cm) | (ohm/cm) (ohm/cm) (ohm/cm) | (ohm/cm) | (ohm/cm) | (ohm/cm)

Ol¢iim No
1 * 6.67x10" * 2.64x10" | 7.84x10" | 4.08x10" | 1.74x10'"
2 -* 4.17x10" | 4.44x10" | 1.57x10" | 3.29x10" | 3.76x10"° | 7.84x10"
3 X 7.18x10" | 2.82x10" | 3.57x10" | 7.65x10" | 2.66x10" | 9.20x10"
ortalama X 6.01x10" | 3.63x10"%** | 2.59x10" | 6.26x10" | 3.50x10" | 6.26x10"
ortsapma X 1.22x10" | 8.10x10°** | 6.82x10° | 1.98x10" | 5.60x10° | 3.01x10"

*Cihazmn 6lgiim araligi disinda alman 6lgiim. Okunan deger >10™ den biiyiik bir degerdir. ** Ortalamalar

okunan 6l¢iimlerden hesaplanmistir.
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3.4.3 PPY1C3 Kodlu Cahisma

200 cm PP lif 100 cm’lik iki pargaya kesildi. 100 cm’lik ilk ve ikinci parcalarin ayr1 ayri
direng testleri yapildi (Tablo 3.10). Sonrasinda 100 cm’lik ilk parca mekanik teste %20
¢ekildi ve direng 6l¢iimii gergeklestirildi (Tablo 3.11).

100 cm’lik ikinci parca mekanik test uygulandi. PP lif* in kopmus kisimlarindan direng
Olciimii gergeklestirildi (Tablo 3.12). Bu ¢alismanin PPY1C2 ¢alismasindan farki; PP lifi
deney tiipline yerlestirme yontemidir. PP lifler ince cam g¢ubuklara sarilarak deney

tliplerine yerlestirilmistir (Sekil 3.12).

Sekil 3.12: ince cam cubuklara sarilarak icerisinde 2.0 M Fe™ ¢ozeltisi bulanan deney
tliplerine yerlestirilen PP lifler.
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Tablo 3.10: [Fe™ ]=2.0 M, t =0 - 5 °C, siire = 20 - 30 dak. PP liflerin polimerizasyonu.
Degisken pirol konsantrasyonunun diren¢ degerlerine etkisi.

Pirol konsantrasyonu

3‘12‘;‘:12 0.0M 0.5M 1.0M 2.0M 3.0M 4.0M 14.41M
No*#* (ohm/cm) | (ochm/cm) (ohm/cm) (ohm/cm) | (ohm/cm) | (ohm/cm) | (ohm/cm)

1 * * * 1.27x10° | 8.19x10" | 4.44x10° -*

2 * * 1.16x10° 3.09x10’ -* 1.21x10* *

3 -* X 3.00x10" | 9.44x10° | 8.58x10" | 8.82x10° *

4 * * * 1.05x10° -* 2.20x10° -*

5 -* * * 1.91x10’ ¥ 2.20x10° ¥

6 -* -* -* 8.68x10° | 2.44x10" | 4.93x10" ¥

7 -* X X 4.01x10° -* 1.32x10° -*

8 -* -* -* 3.65%10° * 2.41x10* -*
Ortalama X * 1.56x10"%* | 1.68x10° | 5.59x10'%* | 1.99x10° -*
Ortsapma X -* 1.44x10"%* | 2.75x10% | 3.73x10'%%* | 2.37x10° -*

Pirol konsantrasyonu
3‘12‘;‘:12 0.0M 0.5M 1.0M 2.0M 3.0M 4.0M 14.41M
No# (ohm/cm) | (ohm/cm) (ohm/cm) (ohm/cm) | (ohm/cm) | (ohm/cm) | (ohm/cm)

1 ¥ ¥ ¥ 7.71x10° ¥ 1.58x10’ ¥

2 * * 9.79x107 2.25x10° * 5.75x10° *

3 -* * 8.06x10° 2.61x107 X 2.78x10* X

4 * - * 3.33x10° - 3.04x10° -

5 -* X X 4.25x10° * 5.70x10° *

6 -* * 9.02x10° 2.57x10’ X 2.63x10° X

7 -* X 1.62x10° -* 1.10x10° -*

8 -* 5.54x10° 2.77x10* -*
Ortalama * * 3.32x10™* | 3.65x107 X 7.30x10’ X
Ortsapma -* X 431x10™* | 4.71x107 X 1.02x10° X

*Cihazmn 6lgiim araligi disinda alman 6lgiim. Okunan deger >10™ den biiyiik bir degerdir. ** Ortalamalar

okunan 6l¢timlerden hesaplanmugtir, ***

100 em’lik ilk parca PP lif. ***+*100 cm’lik ikinci parga PP lif.
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Tablo 3.11: [Fe”] =2.0 M, t = 0 - 5 °C, siire = 20 - 30 dak. PP liflerin polimerizasyonu. Farkli
konsantrasyonlarda pirol ile muamele géren 100 cm’lik ilk parga PP liflerin mekanik
test sirasinda % 20 uzama sonrasi alimmig direng 6l¢iim degerleri.

Pirol konsantrasyonu
Mekanik Test
%20 Uzama 0.0M 0.5M 1.0M 2.0M 3.0M 4.0M 14.41M
Sonrasi Diren¢ | (ohm/cm) | (ohm/cm) | (ohm/cm) | (ohm/cm) | (ohm/cm) (ohm/cm) | (ohm/cm)
Ol¢iim No
1 * * * 1.11x107 * 3.11x10™ *
2 * * * 8.90x10™ | 2.67x10° * *
3 -* -* -* 3.29x10° * * *
4 * * * 2.48x10° * *
5 -* -* 6.34x10™ | 1.24x10° _* _*
Ortalama * * 6.34x10™%* | 1.78x10™ | 2.67x10%* | 3.11x10"** *
Ortsapma * * 6.34x10™%* | 2.85x10™ | 2.67x10%* | 3.11x10™** _*

*Cihazmn 6lgiim araligi disinda alman 6lgiim. Okunan deger >10™ den biiyiik bir degerdir. ** Ortalamalar

okunan 6l¢timlerden hesaplanmustir.

Tablo 3.12: [Fe”] =2.0 M, t = 0 - 5 °C, siire = 20 - 30 dak. PP liflerin polimerizasyonu. Farkli
konsantrasyonlarda pirol ile muamele géren 100 cm’lik ikinci parga PP liflerin
mekanik test sonrast kopmus kisimlardan alinmis direng 6l¢iim degerleri.

Pirol konsantrasyonu
Mekanik Test 0.0M 0.5M 1.0M 2.0M 3.0M 4.0M 14.41M
(ohm/cm) | (ohm/cm) | (ohm/cm) | (chm/cm) | (chm/cm) | (ohm/cm) | (ohm/cm)
Mukavemet
5.79 5.57 6.00 2.21 6.06 6.00 548
(gr/denye) '
Uzama
22.6 22 21.6 13.6 23 21.4 19.6
(%)
Pirol konsantrasyonu
Mekanik Test 0.0M 0.5M 1.0M 2.0M 3.0M 4.0M 14.41M
Sonrasi Direng (ohm/cm) | (ohm/cm) | (ohm/cm) | (chm/cm) | (chm/cm) | (ohm/cm) | (ohm/cm)
Ol¢iim No
1 -* -* -* 9.81x10° | 2.71x10" | 3.84x10° -*
2 - -* -* 9.73x10° | 9.81x10° | 5.91x10° -*
3 - - - 5.62x10° | 3.16x10% | 3.94x10" -*
4 -* 5.91x10° | 5.94x10" | 1.25x10° -*
Ortalama - - - 7.77x10° | 2.17x10" | 9.88x10° -*
Ortsapma X X X 2.00x10° | 2.15x10" | 1.48x10" -*

*Cihazin 6lgiim aralig1 disinda alinan 6l¢iim. Okunan deger >10"> den biiyiik bir degerdir.
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3.4.4 PETY1C4 Kodlu Calhisma

100 cm PET liflerin 10 cm araliklarla direng dlgiimleri yapildi (Tablo 3.13). Sonrasinda
ayn1 100 cm’lik PET liflere mekanik test uygulandi ve PET liflerin kopmus kisimlarindan
direngleri 6l¢iildii (Tablo 3.14).

Tablo 3.13: [Fe”] =2.0 M, t =0 - 5 °C, siire = 20 - 30 dak. PET liflerin polimerizasyonu. Degisken pirol
konsantrasyonunun direng degerlerine etkisi.

Pirol konsantrasyonu
_Direng 0.0M 0.5M 1.0M 2.0M 3.0M 4.0M 14.41M
Ol¢iim No (ohm/cm) (ohm/cm) (ohm/cm) | (ohm/cm) | (ohm/cm) | (ohm/cm) (ohm/cm)
1 * 3.63x10° 5.39x107 | 3.66x10* | 1.30x10° | 2.68x10° 1.15x10"
2 ¥ ¥ 2.92x10° | 1.42x10° | 9.71x10* | 6.81x10° X
3 X 2.53x10* 6.26x10* | 7.54x10* | 7.53x10* | 9.15x10* *
4 * 8.75x10° 2.53x10° | 9.42x10* | 7.65x10" | 2.96x10* *
5 X 3.49x10’ 2.77x10° | 3.41x10* | 2.33x10* | 1.04x10* 8.80x10"
6 X 2.30x10° 5.67x10° | 5.00x10* | 5.39x10* | 8.56x10° 1.03x10"
7 X * 8.51x10* | 6.78x10* | 4.29x10* | 1.84x10* 5.03x10°
8 -* X 3.33x10* | 1.13x10° | 5.70x10* | 4.26x10° 1.49x10'
9 X 5.80x10" 1.28x10*
ortalama X 1.22x10"%* | 6.93x10° | 8.04x10* | 6.95x10* | 8.66x10° | 2.49x10'%*
ortsapma * 1.53x10"%%* | 1.17x107 | 3.08x10* | 2.52x10* | 1.16x10° | 2.52x10'%*

*Cihazin 6l¢iim arahg diginda alinan 6lgiim. Okunan deger >10" den biiyiik bir degerdir. ** Ortalamalar okunan dlgiimlerden

hesaplanmustir.

Tablo 3.14: [Fe”]=2.0 M, t =0 - 5 °C, siire = 20 - 30 dak. PET liflerin polimerizasyonu. Farkli konsantrasyonlarda pirol ile
muamele goren 100 cm’lik PET liflerin mekanik test sonrasi kopmus kisimlardan alinmig direng 6lgiim degerleri.

Pirol konsantrasyonu
Mekanik Test 0.0M 0.5M 1.0M 2.0M 3.0M 4.0M 14.41M
(ohm/cm) | (ohm/cm) | (ohm/cm) | (chm/em) | (chm/cm) | (ohm/cm) | (ochm/cm)
“fg“rl/‘g;‘:;’e‘;t 4.19 3.70 4.33 4.13 4.10 4.03 4.13
U(Z;‘;‘a 19.4 15.4 21.6 19.4 21.6 19.8 21.4
(1]
Pirol konsantrasyonu
é‘:ﬁlr‘:s‘:‘i‘):gt 0.0M 0.5M 1.0M 2.0M 3.0M 4.0M 14.41M
(")lg:iim No ¢ (ohm/cm) | (ohm/em) | (ohm/cm) | (ohm/em) | (ohm/cm) | (ohm/cm) | (ohm/cm)
1 -* 1.42x10" | 4.25x10* | 1.71x10° | 5.26x10* | 1.79x10* | 8.67x10°
2 -* 8.45x10° | 9.98x10* | 6.71x10* | 2.63x10* | 2.57x10° | 7.10x10°
3 - 1.35x10° | 8.90x10* | 7.03x10* | 2.01x10* | 1.88x10° | 1.21x10’
4 -* 1.34x10" | 3.33x10* | 3.50x10° | 1.23x10* | 2.59x10° | 8.64x10°
5 - 7.64x10° | 1.73x10* | 3.68x10* | 2.20x10° | 2.01x10* | 5.26x10’
6 ¥ 1.20x10° | 3.12x10° | 1.24x10* 1.15x10* | 2.71x10* | 1.48x10°
Ortalama - 4.60x10° | 9.90x10* | 1.18x10° | 3.87x10° | 1.20x10* | 4.33x10°
Ortsapma - 6.13x10° | 7.13x10* | 9.50x10* | 6.04x10° | 9.68x10° | 3.81x10°
p

*Cihazin 6l¢iim araligi disinda alinan 6l¢iim. Okunan deger >10" den biiyiik bir degerdir.
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3.4.5 PETY1CS Kodlu Cahisma
PETY1C5’te test sonuglarmin tutarhiligmi test etmek icin PETY1C4 calismasi tekrar
edildi. Test sonuglarmin tutarli olmadigr gozlenmistir. Bu calismadan sonra farkli bir

yontem olan Yontem 2’ye gegilmistir (Tablo 3.3).

Tablo 3.15: [Fe™”] = 2.0 M, t = 0 - 5 °C, siire = 20 - 30 dak. PET liflerinin polimerizasyonu.
Degisken pirol konsantrasyonunun direng degerlerine etkisi.

Pirol konsantrasyonu
_Direng 0.0M 0.5M 1.0M 2.0M 3.0M 4.0M 14.41M
Ol¢iim No | (ohm/cm) | (ohm/cm) (ohm/cm) (ohm/cm) (ohm/cm) | (chm/cm) | (ohm/cm)
1 * 3.92x10° 7.11x10° 8.07x10" | 2.32x10" | 1.62x10° | 2.03x10°
2 -* -* -* -* 4.43x10" | 3.38x10° | 5.48x10"
3 * * - - * 1.60x10% | 2.54x10"
4 * * * * * 1.17x10* | 5.15x10"
5 * * - R - 1.76x10" | 1.44x10"
6 -* -* -* -* 8.40x10" | 2.94x10° | 3.55x10°
7 -* X X 4.05x10" | 8.17x10°
8 % — — — — — —
Ortalama X 3.92x10%* | 7.11x10%** | 8.07x10'%** | 4.80x10'%** | 6.73x10” | 2.53x10"
Ortsapma -* 3.92x10%* | 7.11x10%** | 8.07x10'%* | 1.80x10'%* | 6.77x10" | 1.86x10"

*Cihazmn 6lgiim araligi disinda alman 6lgiim. Okunan deger >10™ den biiyiik bir degerdir. ** Ortalamalar

okunan 6l¢iimlerden hesaplanmistir.

Tablo 3.16: [Fe”]=2.0 M, t =0 - 5 °C, siire = 20 - 30 dak. PET liflerinin polimerizasyonu. Farkli
konsantrasyonlarda pirol ile muamele géren 100 cm’lik PET liflerinin mekanik test
sonrasi kopmus kisimlardan alinmig direng 6l¢iim degerleri.

Pirol konsantrasyonu
Mekanik Test 0.0M 0.5M 1.0M 2.0M 3.0M 4.0M 14.41M
(ohm/cm) | (ohm/cm) | (ohm/cm) | (chm/em) | (chm/cm) | (ohm/cm) | (ochm/cm)
Mukavemet 4.19 3.83 4.03 3.83 3.70 4.20 3.93
(gr/denye)
Uzama
%) 19.4 17.2 21.2 19.2 16.4 22.6 22.4
Pirol konsantrasyonu
é‘ﬁf:s‘:‘i‘): :Islt 0.0M 0.5M 1.0M 2.0M 3.0M 4.0M 14.41M
(")lciim No ¢ (ohm/cm) | (ohm/em) | (ohm/cm) | (ohm/em) | (ohm/cm) | (ohm/cm) | (ohm/cm)
1 -* 2.09x10" | 2.10x10" | 1.44x10" | 1.00x10" | 3.02x10" | 4.73x10°
2 -* 2.96x10" | 4.19x10" | 1.40x10" | 8.40x10° | 7.82x10° | 4.34x10°
3 - 1.88x10" | 1.05x10" | 1.23x10" | 8.34x10° | 4.36x10" | 1.30x10°
4 -* 1.10x10" | 1.54x10" | 1.13x10" | 4.64x10° | 1.04x10® | 8.19x10®
5 - 1.91x10" | 2.20x10" | 1.07x10% | 1.72x10" | 9.02x10® | 2.02x10%
Ortalama - 1.99x10" | 2.22x10" | 9.95x10° | 9.72x10° | 2.18x10% | 2.28x10°
Ortsapma X 430x10° | 7.90x10° | 4.92x10° | 3.11x10° | 2.74x10% | 1.81x10°

*Cihazin Slgiim aralig1 disinda alinan 6l¢iim. Okunan deger >10"> den biiyiik bir degerdir.
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3.4.6 PETY2C6 Kodlu Calisma

150 cm PET liflerin 10 cm araliklarla direng dlgiimleri yapildi (Tablo 3.17). Sonrasinda
ayni1 150 cm’lik PET liflere mekanik test uygulandi ve PET liflerin kopmus kisimlarindan
direng Ol¢iimleri gerceklestirildi (Tablo 3.18).

Tablo 3.17: [Pirol ] = 4.0 M, siire = 5 giin PET liflerin polimerizasyonu. Degisken Fe" konsantrasyonunun
direng degerlerine etkisi.

Fe™ Konsantrasyon
g‘l"i‘l‘g 0.0 M | 1.6x10°M | 3.2x10°M | 6.4x10° M | 1.28x102M | 2.56x102M | 5.12x10> M

lfll(: (ohm/cm) (ohm/cm) (ohm/cm) (ohm/cm) (ohm/cm) (ohm/cm) (ohm/cm)

1 -* 1.46x10" 3.59x10° 2.50x10% 7.12x10’ 3.93x10’ 3.39x10’

2 -* 1.65x10" 3.94x10° 1.81x10% 7.82x10’ 1.89x10° 7.26x10’

3 - 7.03x10° 4.98x10° 1.30x10° 1.37x10% 2.97x10% 9.20%x107

4 -* 1.23x10'° 4.90x10% 6.93x10’ 3.04x10° 1.53%x10% 1.13x10%

5 - 1.39x10' 3.83x10° 1.14x107 2.47x10% 2.43x10% 1.03x10%

6 - 1.25%10' 2.88x10° 3.89x10’ 1.57x10% 1.09x10% 8.88x10’

7 ¥ 1.39x10' 2.37x10% 5.85%10’ 8.72x10’

8 % 1.16x10" 4.95%x10’
ortalama - 1.28x10' 3.78x10° 1.06x10% 1.66x10° 1.72x10% 8.00x10’
ortsapma -* 1.93x10° 7.18x10’ 6.98x10’ 7.32x10’ 7.13x10’ 2.10x10’

*Cihazn 6l¢iim araligi diginda alman 6l¢iim. Okunan deger >10" den biiyiik bir degerdir.

Tablo 3.18: [Pirol ] = 4.0 M, siire = 5 giin PET liflerin polimerizasyonu. Farkli konsantrasyonlarda Fe" ile
muamele goren 150 cm’lik PET liflerin mekanik test sonrasi kopmus kisimlardan alinmig direng
Ol¢tim degerleri.

Fe"™ Konsantrasyon

Mekanik 0.0 M | 1.6x10°M | 3.2x10°M | 6.4x10° M | 1.28x10>M | 2.56x10° M | 5.12x10° M
Test (ohm/cm | (ohm/cm) | (ohm/cm) | (ohm/cm) (ohm/cm) (ohm/cm) (ohm/cm)
)
“&“rl/‘g:ﬁ'y“e‘;t 4.19 3.47 3.97 3.87 3.23 3.37 3.10
U(Z;‘;‘a 19.4 17.4 21.6 19.8 21.6 19.8 17.4
(1]
Fe” Konsantrasyon
Mekanik 0.0 M
Test Sonrasi /e 1.6x10° M | 3.2x10° M | 6.4x10° M | 1.28x102M | 2.56x10>M | 5.12x10%> M
Direng (o ) ¢ (ohm/cm) | (ohm/cm) | (ohm/cm) (ohm/cm) (ohm/cm) (ohm/cm)
Ol¢iim No
1 -* 1.20x10" | 5.01x10° 3.28x10° 1.98x10° 6.71x10’ 4.05%x107
2 -* 1.81x10" | 6.51x10° 9.80x107 1.50x10% 2.24x10% 6.35%10’
3 - 6.30x10° 7.05%10° 1.97x107 3.21x10° 3.56x10’ 4.84x107
4 -* 1.26x10" | 4.01x10° 2.09%x107 1.32x10% 1.11x10% 8.26x10’
5 - 8.20x10° 1.50x10% 1.23x107 1.99x10% 3.12x10° 5.88x10’
Ortalama -* 1.14x10" | 4.82x10° 9.58x107 2.00x10% 1.50x10% 5.88x10’
Ortsapma X 3.35x10° | 1.65x10% | 9.38x10’ 4.84x10’ 9.44x10’ 1.14x10’

*Cihazin 6l¢iim araligi diginda alman 6l¢iim. Okunan deger >10" den biiyiik bir degerdir.
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3.4.7 PPY2C7 Kodlu Calisma

PPY2C7; PETY2C6 c¢alisma sartlarnda PET Lif yerine PP lif kullanilarak

gerceklestirilmistir. 2.yontem PP lif iizerine denenmistir. 150 cm PP liflerin 10 cm
araliklarla diren¢ Olciimleri yapildi (Tablo 3.19). Sonrasinda ayni 150 cm’lik PP liflere
mekanik test uygulandi ve PP

gerceklestirildi (Tablo 3.20).

liflerin kopmus kisimlarindan direng Olglimleri

Tablo 3.19: [Pirol ] = 4.0 M, siire = 5 giin PP liflerin polimerizasyonu. Degisken Fe™

konsantrasyonunun diren¢ degerlerine etkisi.

Fe" Konsantrasyon
Direnc 0.0 M 1.6x10° M | 3.2x10° | 6.4x10°M | 1.28x10°M | 2.56x10°M | 5.12x10°M
Olgiim No | (ohm/c (ohm/cm) M (ohm/cm) (ohm/cm) (ohm/cm) (ohm/cm)
m) (ohm/cm)
1 % 9'57><1010 % % % % %
2 _* 7.73x10" _* _* _* _* 4.95x10"
3 % 6.47><109 % % % % %
4 % 3'53><1010 % % % % %
5 %k %k %k % %k %k %k
6 %k %k %k % %k %k %k
7 % 8.56><10]0 % % % % %
8 % 4.88><10]0 % % % % %
ortalama _* 5.82x10' % _* _* _* _* 4.95x10" 0%
ortsapma _* 2.80x10'%* _* _* _* _* 4.95x10"0%x*

*Cihazin 8l¢iim araligi disinda alinan lgiim. Okunan deger >10™ den biiyiik bir degerdir. ** Ortalamalar okunan 6lgiimlerden
hesaplanmustir.

Tablo 3.20: [Pirol | = 4.0 M, sire = 5 giin PP liflerin polimerizasyonu. Farkli
konsantrasyonlarda Fe™ ile muamele géren 150 cm’lik PP liflerin mekanik
test sonras1 kopmus kisimlardan alinmis direng 6l¢iim degerleri.

Fe" Konsantrasyon
Mekanik 0.0 M 1.6x10° M 3.2x10° M 6.4x10° M 1.28x10° M 2.56x10°M | 5.12x10°M
Test (ohm/cm) (ohm/cm) (ohm/cm) (ohm/cm) (ohm/cm) (ohm/cm) (ohm/cm)
Mukavemet | g ;9 3.89 425 5.26 5.05 5.84 411
(gr/denye)
Uzama
%) 22.6 9.6 10.6 15.8 15.6 19.4 112
Fe" Konsantrasyon
Mekanik
Test Sonrasi 0.0 M 1.6x10° M | 3.2x10° M 6.4x10° M 1.28x10° M 2.56x10°M | 5.12x10°M
_Direng (ohm/cm) (ohm/cm) (ohm/cm) (ohm/cm) (ohm/cm) (ohm/cm) (ohm/cm)
Ol¢iim No
1 -* 7.78x10" ¥ ¥ % _* ®
2 _k _k _k _k ¥ _k _k
3 _k _k _k _k ¥ _k _k
Ortalama ¥ 7.78x10'0%* ¥ ¥ ¥ ¥ ¥
Ortsapma ¥ 7.78x10'0%* -k -k -k -k -k

*Cihazin 6l¢iim araligi disinda alman Slgiim. Okunan deger >10" den biiyiik bir degerdir. ** Ortalamalar okunan Slgiimlerden

hesaplanmustir.
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3.4.8 PETY2C8 Kodlu Calisma

PETY2CS8; PETY2C6nin devam calismasidir. Fe™ konsantrasyonlar1 artirilarak
PETY2C6 calismasina devam edilmistir. 250 cm PET liflerin 10 cm araliklarla direng
Olgtimleri yapildi (Tablo 3.21). Sonrasinda ayni 250 cm’lik PET liflere mekanik test
uyguland1 ve PET liflerin kopmus kisimlarindan direng 6lgtimleri gerceklestirildi (Tablo
3.22).

Tablo 3.21: [Pirol ] = 4.0 M, siire = 5 gilin PET liflerin polimerizasyonu. Degisken Fe™
konsantrasyonunun direng¢ degerlerine etkisi.

Fe" Konsantrasyon
_Direng 0.0 M 2.56x107M | 5.89x10°M | 1.35x10"M | 3.12x10"M | 7.16x10"M | 16.47x10" M
Ol¢iim No (ohm/cm) (ohm/cm) (ohm/cm) (ohm/cm) (ohm/cm) (ohm/cm) (ohm/cm)
1 _* 2.16x10° | 1.31x10° 1.28x107 2.32x10° 5.23x10° 1.53x10°
2 _* 2.10x10° | 1.09x10° 1.74x107 7.56x10° 5.80x10° 1.61x10°
3 _* 2.59x10° 1.28x10° 1.82x10’ 5.87x10° 5.74x10° 1.90x10°
4 _* 2.54x10° | 1.08x10° 1.76x107 4.65x10° 431x10° 1.92x10°
5 _* 2.22x10° | 2.62x107 1.21x107 3.09x10° 3.69x10° 1.91x10°
6 * 7.05x10’ 9.50x10° 9.33x10° 3.39x10° 4.27x10° 2.13x10°
7 * 4.89x10’ 6.64x10° 1.64x10° 2.44x10° 436x10° 2.06x10°
8 * 3.73x10’ 3.67x10° 9.62x10° 2.18x10° 3.60x10° 2.06x10°
9 * 2.30x10° 3.13x10° 5.10x10° 2.16x10° 4.81x10° 2.15x10°
10 * 1.39x10° 6.52x107 9.54x10° 3.64x10° 4.97x10° 2.19x10°
11 _* 1.38x10° 1.15x10° 7.78x10° 2.24x10° 3.82x10° 1.90x10°
12 _* 1.92x10° 1.11x10° 7.78x10° 4.75x10° 430x10° 2.23%10°
13 _* 2.20x10° 7.94x10’ 9.47x10° 1.99x10° 4.97x10° 2.33%10°
14 _* 1.31x10° 8.83x10’ 1.15x107 2.52x10° 4.90x10° 1.91x10°
15 * 1.75x10° 4.37x107 3.20x10° 4.42x10° 1.62x10°
16 _* 1.73x107 1.76x10° 1.80x10°
ortalama * 1.70x10° 6.53%107 8.01x10° 3.16x10° 4.32x10° 1.95x10°
ortsapma _* 6.03x10’ 4.34x107 5.56x10° 1.31x10° 7.85x10> 1.85x10?

*Cihazn 6l¢lim aralig1 diginda alinan 6l¢iim. Okunan deger >1 0" den biiyiik bir degerdir.
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Tablo 3.22: [Pirol | = 4.0 M, siire = 5 giin PET liflerin polimerizasyonu. Farkl
konsantrasyonlarda Fe™ ile muamele goren 250 cm’lik PET liflerin
mekanik test sonrasi kopmus kisimlardan alinmis direng 6l¢iim degerleri.

Fe" Konsantrasyon
Mekanik 0.0 M 2.56x10"M | 5.89x10°M | 1.35x10" M | 3.12x10"M [ 7.16x10"M | 16.47x10"M
Test (ohm/cm) (ohm/cm) (ohm/cm) (ohm/cm) (ohm/cm) (ohm/cm) (ohm/cm)
“fgt';;:ﬁ;;t 420 3.90 403 3.63 3.87 3.87 407
U(Zj}“)‘a 19.6 23.4 218 19.8 238 29.8 20.6
(1]
Fe™ Konsantrasyon
Mekanik
Test Sonrasi 0.0 M 2.56x102 M | 5.89x10°M | 1.35x10"M | 3.12x10"M | 7.16x10" M | 16.47x10"' M
Direng (ohm/cm) (ohm/cm) (ohm/cm) (ohm/cm) (ohm/cm) (ohm/cm) (ohm/cm)
Ol¢iim No
1 * 1.40x10° 6.49x10° 1.12x10’ 1.89x10° 4.14x10° 2.03x10°
2 * 1.20x10° 5.31x10° 1.75%10’ 4.06x10° 5.04x10° 1.95x10°
3 * 1.03x10° 5.36x10° 1.84x10’ 4.13%x10° 4.87x10° 1.67x10°
4 * 5.72x10’ 2.30x10’ 1.45%10’ 2.01x10° 4.09%10° 2.17x10°
5 * 6.46x10’ 1.26x10° 8.95x10° 4.23%10° 3.97x10° 2.11x10°
6 * 1.27x10° 7.32x10° 1.91x10° 5.95x10° 1.63x10°
7 * 1.35%10° 6.76x10° 5.20x10°
8 * 4.66x10°
Ortalama * 9.70x10’ 4.89x10’ 1.04x10’ 2.21x10° 4.75%10° 1.93x10°
Ortsapma _* 2.88x10’ 5.18x10’ 5.74x10° 1.45x10° 5.87x10> 1.84x10?

*Cihazn 6l¢tim aralig1 diginda alinan 6l¢iim. Okunan deger >1 0" den biiyiik bir degerdir.
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Sekil 3.13: PETY2C6 ve PETY2C8 kodlu ¢aligmalarin birlestirilmis grafigi (artan Fe™
konsantrasyonuna kars1 direng grafigi).
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3.4.9 PETY2C9- PETY2C10 Kodlu Cahismalar

PETY2C9’da diren¢ 6lgim degerlerine siire etkisi arastrilmistir. Sabit bir Fe™
konsantrasyonu belirlemek amaciyla PETY2CS8 ¢alismasi direng ve mekanik sonuglari
incelenmis ve sabit Fe™ konsantrasyonu olarak 7.16x10" M secilmistir. 10.20.30.50 ve
150 dak. polimerlesme sonrasi direng Olgiimleri alinmis ve mekanik test uygulanmistir.
PETY2C10 ise PETY2C9’un devami niteliginde bir caligma olup 6. 23. 29.5. 47. 55.5 ve
73 saat polimerlesme sonrasi direng 6l¢timleri alinmis ve mekanik test uygulanmistir.

250 cm PET liflerin 10 cm araliklarla direng 6l¢timleri yapildi (Tablo 3.23). Sonrasinda
ayn1 250 cm’lik PET liflere mekanik test uygulandi ve PET liflerin kopmus kisimlarindan
direng Ol¢iimleri gerceklestirildi (Tablo 3.24).
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Tablo 3.23: [Pirol |=4.0 M, [Fe™ ]=7.16x10" M, t=0- 5 °C. farkl siirelerde polimerlestirilen PET liflerin direng degerleri.

PETY2C9 PETY2C10
_Direng 0 (dk) 10 (dk) [ 20 (dk) | 30 (dk) 50 (dk) 150 (dk) 360 (dk) | 1380 (dk) | 1770 (dk) | 2820 (dk) | 3330 (dk) | 4380 (dk)
Ol¢im No | (ohm/cm) | (ohm/cm) | (ohm/ecm) | (ohm/cm) | (ohm/cm) (ohm/cm) (ohm/cm) | (ohm/cm) | (ohm/cm) | (ohm/cm) | (ohm/cm) | (ohm/cm)
1 * * * * * * * * 3.66x10° | 9.64x10° | 9.03x10* 6.57x10*
2 * * * * * * * * 3.01x10° 1.10x107 | 9.63x10" 6.16x10*
3 * * * * 3.42x10" * * * 2.81x10° 1.14x10’ 1.17x10° 8.72x10*
4 * * * * * * * * 2.69x10° 1.05x10’ 1.09x10° 6.77x10*
5 * * * * * * * * 3.04x10° 1.05x10’ 1.45x10° 7.14x10*
6 * * * * * * * * 3.71x10° | 9.05x10° 1.58x10° 5.32x10*
7 * * * * * * * * 2.08x10° 4.35x10° 2.20x10° 5.94x10*
8 * * * * * * * * 2.14x10° 1.63x10° 2.20x10° 7.04x10*
9 * * * * 2.41x10" 9.92x10° 2.12x10° * 2.59x10° 4.57x10° 2.15x10° 1.14x10°
10 * * * * 3.21x10" 5.33x10° 3.36x10° 1.89x10° 7.41x10° 1.28x10° 5.47x10*
11 * 5.83x10° * 1.33x10° 1.91x10° 6.68x10*
ortalama * * * * 3.01x10"%%* | 1.98x10%* | 1.23x10%* * 2.63x10° 8.01x10° 1.54x10° 7.02x10*
ortsapma * * * * 4.02x10%%* | 2.57x10%* | 8.92x10%** * 5.69x10* | 2.81x10° | 4.29x10* 1.13x10*

*Cihazmn 6l¢iim araligi disinda alinan Slgiim. Okunan deger >10'* den biiyiik bir degerdir. ** Ortalamalar okunan Slgiimlerden hesaplanmustir.
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Tablo 3.24: [Pirol ] =4.0 M, [Fe™ ]=7.16x10" M, t=0- 5 °C farkli siirelerde polimerlestirilen PET liflerin mekanik test sonrast kopmus kisimlardan alinnus direng élgiim degerleri.

PETY2C9 PETY2C10
Mekanik 0(dk) | 10 (dk) | 20 (dk) 30 (dKk) 50 (dk) 150 (dk) | 360 (dKk) 1380 (dk) | 1770 (dk) | 2820 (dk) | 3330 (dk) | 4380 (dk)
Test
t“gr‘jzzz';‘; 4.20 4.00 4.10 3.53 3.90 3.77 2.27 3.87 3.77 3.43 4.00 4.07
U(Z;)‘;‘a 19.6 24.6 26.6 23.0 26.0 23.6 15.2 23.8 20.4 23.0 23.8 21.4
PETY2C9 PETY2C10
M?rkanik 0(dk) | 10 (dk) | 20 (dk) 30 (dk) 50 (dk) 150 (dk) | 360 (dk) 1380 (dk) | 1770 (dk) | 2820 (dk) | 3330 (dk) | 4380 (dk)
est
"%?:2?121 gohm/cm (ohn)l/cm (ohn)l/cm (ohm/cm) (ohm/cm) (ohn)l/cm (ohm/cm) (ohm/cm) (ohm/cm) | (ohm/cm) | (ohm/cm) | (ohm/cm)
Ol¢iim No
1 * * * * * 6.33x10° | 1.29x10’ * 1.91x10° | 4.71x10° | 1.83x10° | 7.59x10"
2 * * * * 6.13x10° | 2.26x107 | 8.12x10" * 2.96x10° | 1.41x10° | 2.23x10° | 6.10x10"
3 * * * * * 1.52x10° * * 2.43x10° | 1.85x10° 1.20x10° | 6.48x10*
4 * 2.25x10" 1.53x10° | 8.62x10*
5 * 6.29x10*
ortalama - - - - 6.13x10%* | 2.12x10° | 4.06x10'"%%* | 2.25x10'%* | 2.43x10° | 2.66x10° | 1.70x10° | 7.02x10*
ortsapma ¥ ¥ - - 6.13x10%* | 2.81x10° | 4.06x10'"%* | 2.25x10'%* | 3.51x10* | 1.37x10° | 3.33x10* | 8.71x10°

*Cihazin 6l¢iim arali1 disinda alman Slgiim. Okunan deger >10™ den biiyiik bir degerdir. ** Ortalamalar okunan élgiimlerden hesaplanmustir.




3.4.10 PETY2C11 Kodlu Calisma

Bu ¢alismanin PETY2C9 ve PETY2C10 ¢alismasindan farki polimerizasyon sicakligidir.
Polimerizasyon 25°C’de gerceklestirilmis olup pirol ve Fe™ konsantrasyonu sabit
konsantrasyonda tutulmustur. Polimerizasyon siiresinin ve polimerizasyon sicakligmnin
direng Olciimii degerlerine etkisi arastirilmistir. PPY2C11°de 250 cm PET liften 10 cm
araliklarla diren¢ Olgtimleri yapildi (Tablo 3.25). Sonrasinda ayni1 250 cm’lik PET liflere
mekanik test uygulandi ve PET liflerin kopmus kisimlarindan direng Olgtimleri

gerceklestirildi (Tablo 3.26).

Tablo 3.25: [Pirol ] = 40 M, [Fe” ] = 7.16x10" M, t = 25 °C farkli siirelerde
polimerlestirilen PET liflerin direng degerleri.

Direnc 0 (dk) 10 (dk) 30 (dk) 120 (dk) 360 (dk) 1320 (dk) 2790 (dk)
OlimNo | (1 vem) | (ohm/em) | (ohm/em) | (ohm/cm) | (ohmvem) | (ohm/em) (ohm/cm)
1 _* 1.79x10° * 3.22x10° 2.12x10* 2.79x10" 8.19x10*
2 * 1.30x10"° s 2.98x10° | 2.92x10* 2.75x10* 1.09%10°
3 * 2.66x10'° 6.76x10° 2.81x10° | 4.98x10* 3.49x10* 1.13x10°
4 " 1.54x10° 7.13x10° 3.04x10° | 4.53x10* 4.01x10* 1.15x10°
5 * 1.09x10° 5.97x10° 1.43x10° | 3.41x10* 4.16x10* 1.22x10°
6 * * 6.21x10° 1.82x10° | 4.33x10°* 3.33x10* 1.27x10°
7 * 2.00x10° 6.61x10° 7.05x10° | 4.16x10° 5.29x10* 1.05x10°
8 * 1.11x10° 3.18x10° 6.65x10° 5.18x10* 3.78x10* 7.06x10*
9 * * 5.59x10° 4.81x10° 1.31x10° 6.02x10" 7.44x10*
10 * 2.04x10° 1.67x10° 6.28x10" 8.96x10* 7.83x10*
1 L 4.43%10° 7.57x10" 4.61x10*
Ortalama * 6.52x10%* | 4.34x10** | 1.61x10° 5.33x10* 4.47x10* 9.96x10"
Ortsapma % 7.59x10%* | 2.74x10%%* | 1.05x10° 2.00x10* 1.27x10" 1.87x10"

*Cihazin 6l¢tim araligi diginda alinan 6lgiim. Okunan deger >107 den biiyiik bir degerdir. ** Ortalamalar okunan 6lgiimlerden

hesaplanmustir.
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Sekil 3.14: PETY2C9 (0 °C) ve PETY2CI0 (0 °C) ve PETY2CI1 (25 °C) kodlu
calismalarin birlestirilmis grafigi.

Tablo 3.26: [Pirol ] =4.0 M, [Fe” ]=7.16x10" M, t =25 °C farkl: siirelerde polimerlestirilen
PET liflerin mekanik test sonrasi kopmus kisimlardan alinmig direng 6l¢iim deger.

Mekanik Test 0 (dk) 10 (dK) 30 (dk) 120 (dk) 360 (dK) 1320 (dk) 2790 (dK)
Mukavemet
4.20 3.30 4.17 2.63 3.30 4.20 4.00
(gr/denye)
Uzama
19.6 17.8 29.8 17.2 18.8 23.8 21.8
(%)
Mekanik Test 0 (dk) 10 (dK) 30 (dk) 120 (dk) 360 (dKk) 1320 (dk) 2790 (dK)
Sonrasi Direng
Ol¢iim No (ohm/cm) | (ohm/cm) | (ohm/cm) (ohm/cm) (ohm/cm) (ohm/cm) (ohm/cm)
1 _* 1.54x10° | 5.95x10° 1.14x10° 1.56x10* 1.60x10* 8.94x10"
2 _* 1.76x10° | 6.31x10° 2.95%10° 2.37x10* 1.50x10* 1.44x10°
3 - 3.39x10° | 7.62x10° 2.86x10° 2.80x10* 2.74x10* 9.77x10*
4 - 3.59x10° | 1.40x10" 1.34x10° 3.07x10* 2.60x10* 9.95x10*
5 _* 2.90x10° | 1.40x10" 1.99x10°
Ortalama * 2.28x10° | 9.58x10° 1.85%10° 2.45%10* 2.11x10* 1.08x10°
Ortsapma _* 1.21x10° | 3.54x10° 8.99x10° 4.85x10° 5.60x10° 1.82x10"

*Cihazn 6l¢lim aralig1 diginda alinan 6l¢iim. Okunan deger >10 % den biiytik bir degerdir.
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Sekil 3.15: PETY2CI1 kodlu calismaya ait mekanik test Oncesi ve sonrast direng
degerlerinin karsilastirilmasi.

3.4.11 PETY2C12 Kodlu Calisma

Bu calismada; ¢esitli konsantrasyonlarda metanolde pirol ¢ozeltileri hazirlandi. 8 adet 250
cm uzunlugundaki PET lifler hazirlanan metanolde pirol ¢6zeltilerinde 24 saat bekletildi.
Sabit Fe” konsantrasyonunda ve sabit siirede (4 giin) polimerizasyon gerceklestirildi.
PPY2C12’de 250 cm PET liflerin 10 cm araliklarla direng¢ 6lgiimleri yapildi (Tablo 3.27).
Sonrasinda ayn1 250 cm’lik PET liflere mekanik test uyguland: ve PET liflerin kopmus
kisimlarindan direng Olctimleri gerceklestirildi (Tablo 3.28).
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Tablo 3.27: [Fe"™] =7.16x10" M, t =0 - 5 °C, siire = 4 giin PET liflerin polimerizasyonu. Degisken pirol konsantrasyonunun diren¢ degerlerine etkisi.

Pirol konsantrasyonu

Direng Olgiim 0.0 M 0.0625 M 0.125 M 0.25M 0.5M 1.0M 2.0M 3.43M 4.0 M
No (ohm/cm) (ohm/cm) (ohm/cm) (ohm/cm) (ohm/cm) (ohm/cm) (ohm/cm) (ohm/cm) (ohm/cm)
1 * 3.04x10° 1.33x10° 2.59x10° 2.47x10° 1.77x10" 1.07x10" 1.01x10* 1.38x10°
2 * 5.21x10° 1.32x10° 8.05x10° 8.40x10° 2.59x10* 8.22x10° 1.00x10* 3.78x10°
3 * 2.96x10° 8.93x10° 1.19x10" 8.95x10° 2.85x10" 1.23x10" 5.65x10° 3.42x10°
4 * 6.43%10° 5.49x10° 1.10x10" 1.30x10° 4.40x10* 7.65x10° 5.02x10° 4.17%10°
5 * 2.26x10° * 1.81x10" 1.18x10° 3.72x10* 1.05x10* 6.71x10° 3.53x10°
6 * 2.16x10° * 1.46x10" 1.08x10° 2.48x10* 6.69x10° 6.38x10° 2.40%10°
7 * 1.98x10° * 1.61x10" 1.01x10° 6.41x10* 8.95x10° 1.25x10* 2.07x10°
8 * 1.75%10° * 1.09x10" 6.76x10° 2.65x10" 6.45x10° 5.02x10° 1.93x10°
9 * * 6.69x10° 7.67x10° 2.49x10* 6.59x10° 5.22x10*
ortalama * 3.22x10° 4.27x107%* 1.11x10" 1.66x10° 3.26x10* 8.67x10° 7.40%10° 2.68x10°
ortsapma * 1.30x10° 2.94x10%* 3.62x10° 1.34x10° 1.05x10" 1.72x10° 2.31x10° 1.05x10°

*Cihazin 6l¢iim aralig1 disinda alinan 6l¢tim. Okunan deger >10" den biiyiik bir degerdir. ** Ortalamalar okunan 6lgiimlerden hesaplanmistir. ***Onceden hazirlanmis metonolde pirol ¢ozeltisi
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Sekil 3.16: PETY2C12 kodlu ¢alismaya ait farkli pirol konsantrasyonuna karsi direng grafigi.

72



€L

Tablo 3.28: [Fe” ]=7.16x10" M, t =0 - 5 °C, siire = 4 giin PET liflerin polimerizasyonu. Farkli konsantrasyonlarda pirol ile muamele géren

250 cm’lik PET liflerin mekanik test sonrasi kopmus kisimlardan alinmis direng 6l¢iim degerleri.

Pirol Konsantrasyonu
Mekanik Test 0.0M 0.0625 M 0.125 M 0.25M 0.5M 1.0M 2.0M 343 M 4.0 M***
(ohm/cm) (ohm/cm) (ohm/cm) (ohm/cm) (ohm/cm) (ohm/cm) (ohm/cm) (ohm/cm) (ohm/cm)
Mukavemet 420 4.50 427 427 4.03 3.67 3.93 3.87 3.83
(gr/denye)
Uzama (%) 19.6 24.8 21.6 22.8 20.4 22.4 22.4 21.6 18.0
Pirol Konsantrasyonu
Mekanik ’_l:est Sonrasi 0.0M 0.0625 M 0.125M 0.25M 0.5M 1.0M 2.0M 3.43M 4.0 M**
Direng Olg¢iim No (ohm/cm) (ohm/cm) (ohm/cm) (ohm/cm) (ohm/cm) (ohm/cm) (ohm/cm) (ohm/cm) (ohm/cm)
1 * 5.64x10° * 1.63x10° 1.36x10° 4.00x10* 4.69x10° 2.22x10° 2.69x10°
2 * 3.48x10° * 3.77x10° 7.70x10° 4.09x10* 1.06x10* 8.19x10° 3.01x10°
3 * 1.73x10° 1.73x10" 4.77x10° 8.72x10° 4.35x10* 8.65x10° 5.42x10° 2.72x10°
4 * 1.51x10° * 5.98x10° 9.22x10° 2.06x10° 9.51x10° 6.53x10° 2.27x10°
5 * 1.46x10° 5.52x10" 8.57x10° 6.08x10* 1.22x10* 9.00x10° 2.23x10°
6 * * 3.04x10" 3.61x10* 4.89x10° 5.31x10° 2.40x10°
7 ¥ 7.22x10° 4.71x10°
Ortalama * 2.76x10%%* 3.43x10'0%* 4.04x10° 7.11x10° 1.36x10° 7.89x10° 6.11x10° 2.55x10°
Ortsapma ¥ 1.44x10%%* 1.39x10'%%* 1.34x10° 2.30x10° 1.88x10° 2.68x10° 1.80x10° 2.53x10°

*Cihazin 6lgiim aralig1 disinda alinan 6lgtim. Okunan deger >10" den biiyiik bir degerdir. ** Ortalamalar okunan dlgiimlerden hesaplanmistir. ***QOnceden hazirlanmis metonolde pirol ¢ozeltisi
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Sekil 3.17: PETY2C12 kodlu ¢alismaya ait mekanik test dncesi ve sonrasi direng degerlerinin
karsilastirilmasi (A: 1 M pirol konsantrasyonunda &lgiilen hatali dlgiildiigi diisiiniilen
en 2 deger atildiktan sonra diisen direng degerini gostermektedir).

3.5 Fourier Doniisiimlii Kizilotesi (FTIR) Spektroskopisi Goriintiileri
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Sekil 3.18: PPYICI1 kodlu calismaya( [pirol] : 4.0 M, [Fe”] : 2.0 M) ait saf PP, CH;OH ile
yikanmis PP-PPy ve yikanmamig PP-PPy liflerime ait kargilagtirmali FTIR spektrumu.
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Sekil 3.19: PPY2C7 kodlu ¢alismaya [pirol] : 1.6x107 M, [Fe™] : 4.0 M) ait saf PP, CH;OH ile
yikanmig PP-PPy ve yikanmamig PP-PPy liflerime ait kargilagtirmali FTIR spektrumu.
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Sekil 3.20: PETY1C4 kodlu galismaya( [pirol] : 4.0 M, [Fe™] : 2.0 M) ait saf PET ve CH;OH
yikanmis PET-PPy ve yikanmamis PP-PPy liflerinin karsilastirmalt FTIR spektrumu.
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Sekil 3.21: PETY2C8 kodlu galismaya ( [pirol] : 4.0 M, [Fe"] : 16.47x10" M) ait saf PET ve CH;0H
yikanmis PET-PPy ve yitkanmamig PP-PPy liflerinin karsilastirmali FTIR spektrumu.

3.6 Isik Mikroskopu Test Sonug¢lar
Isik mikroskobu ile dncelikle x200 biiyiitme orani ile islem gormemis PP lif (Sekil 3.22 a)
ve PET Iif (Sekil 3.22 b) fotograflar1 ¢ekilmistir.

Sekil 3.22: Islem gérmemis liflerin 151k mikroskobu ile x200 biiyiitiilmiis goriintiileri a) PP b)PET

Sekil 3.23te 151k mikroskobu goriintiileri ayn1 yontemle (1.Yontem, Sekil 3.10) iiretilen
ayni liflerden (PP) c¢ekilmistir. Gorlintiiler ve liflere uygulanan direng test sonuglari

1.Yontem ile PP lifte homojen bir kaplama elde edilemedigini gostermektedir.
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Sekil 3.23: a) PPY1C1 kodlu galismaya ait lifin 151k mikroskobu ile x100 biiyiitiilmiis goriintiisii.
b) PPY1C2 kodlu ¢alismaya ait lifin 151k mikroskobu ile x100 biyiitiilmiis goriintiisii.

Sekil 3.24°te 151k mikroskobu goriintiileri ayn1 yontemle (1. Yontem, Sekil 3.10) iiretilen
ayni liflerden (PET) cekilmistir. Goriintiiler ve liflere uygulanan direng test sonuglari

Yontem 1 ile PET lifte homojen bir kaplama elde edilemedigini gostermektedir.

Sekil 3.24: a) PETY1C4 kodlu ¢aligmaya ait lifin 151k mikroskobu ile x200 biiyiitiilmiis goriintiisii.
b) PETY1C5 kodlu ¢aligmaya ait lifin 151k mikroskobu ile x200 biiyiitiilmiis goriintiisi.

Sekil 3.25°te 151k mikroskop goriintiileri ayn1 yontemle (2.Y6ntem, Sekil 3.11) iiretilen PP
Iif (Sekil 3.25a) ve PET ILif (Sekil 3.25b) cekilmistir. Gortintiilerden ve liflere uygulanan
direng test sonuglarindan da anlasilacagi iizere 2.Yontem ile PP lifte homojen bir kaplama
elde edilememistir. 2. Yontem ile PET’te homojen bir kaplama ve uygun bir iletkenlik

degerine ulagilmistir.
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Sekil 3.25: a) PPY2C7 kodlu ¢alismaya ait lifin 151k mikroskobu ile x100 biiyiitiilmiis goriintiisii.
b) PETY2C8 kodlu ¢aligmaya ait lifin 151k mikroskobu ile x100 biiyiitiilmiis goriintiisii.

3.7 Diferansiyel Taramah Kalorimetre (DSC) Test Sonuglar
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Sekil 3.26: PETY2C10 kodlu ¢alismaya ait islem gormemis PET Iif ve 29, 55, 73 saat
polimerizasyon sonrast PET lif birlestirilmis DSC termogramlar1.
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4. TARTISMA VE SONUCLAR

Bu tez ¢alismasi; PP ve PET liflerin iletken hale getirilmesi siirecinde 1. Yonteme goére
Fe” iyonlarmmn Iif yiizeyinde adsorpsiyonu ve piroliin oksidatif kimyasal
polimerizasyonuna dayal1 olarak ve 2. Yonteme gore piroliin adsorbe edildigi lif ylizeyinde
Fe” iyonlari ile pirolin oksidatif kimyasal polimerizasyonuna dayali olarak
gerceklestirilmistir.

Islem gdrmemis liflerin iki farkli yontemle elde edilmis PP/PPy ve PET/PPy kompozit
iletken liflerinin spektroskopik, morfolojik, elektriksel ve mekanik 06zellikleri
arastirilmistir.

Lif/PPy kompozitleri kullanilan yontemlerin ilkinde lif izerinde tutunmus (adsorbe olmus)
Fe™ iyonlar1 ile piroliin polimerizasyonu ile hazirlanmustir (1. Yontem, Sekil 3.10).
Lif/PPy kompozitleri kullanilan ikinci yontemde ise liflerin pirol ile kismen sismesini
saglamak i¢in Oncelikle pirol ¢ozeltilerinde lifler bekletmis ve bu liflerdeki piroliin ¢esitli
konsantrasyondaki Fe™ ¢ozeltilerinde polimerizasyonu ile saglanmistir (2. Yéntem, Sekil
3.11). Ayrica 2. Yontem ile elde edilen liflerin iletkenlikleri tizerine sicaklik ve siire etkisi
de arastirilmistir (PETY2C9, PETY2C10 ve PETY2C11 ).

Bu tezde gergeklestirilen 1ilk deneme olan PPY1Cl nolu c¢alismada pirol
konsantrasyonunun PP/PPy kompozit liflerin yiizey direncine etkisi arastirilmistir (Tablo
3.4). 1.0 M ve 3.0 M pirol konsantrasyonunda, numunelerin biiyiikk ¢ogunlugunun ¢ok
yiiksek degerlere sahip oldugu ve cihazin sinir maksimum degerini gectigi tespit edilmistir.
Bu lifin homojen kaplanmadigini zaten Sekil 3.23’te bulunan PPY1C1 kodlu ¢aligmaya ait
151k mikroskop goriintiisiinden acikga goriilmektedir. Kompozit liflerdeki direnglerin
konsantrasyon degisimi ile orantili olmadigi ancak 4.0 M ve 14.41 M pirol
konsantrasyonlarinda ortalama 10° ohm cm™ seviyelerine kadar diistiigii ve 6l¢iimlerin
tekrarlanabilir oldugu gorilmektedir. Sekil 3.18’de bu caligmaya ait FTIR spektrumlari
verilmistir. Sekilde de goriildiigii gibi PP lif, PPy tarafindan hemen hemen tamamen
kaplanmistr.  Bu, PP ye ait piklerin kaybolmasindan (1377, 1454) veya c¢ok
zayiflamasindan (2852, 2925) ve PPy’ye ait piklerin (1177,1543) ortaya ¢ikmasindan
acikca anlagilmaktadir. Ancak kompozitin bir defa metanol ile yikanmasi bile yiizeydeki
polimer katmanini styirmig PP ye ait pikler ortaya ¢ikmaya baslamistir. Bu da polimer lif
ylizeyinde polimerin zayifca tutundugunu gostermistir. Tablo 3.5 ve Tablo 3.6’da PP/PPy
kompozit liflere uygulanan mekanik test sonrasi direng 6l¢iimleri verilmistir. Uzama ya da

mekanik test sonrast PP/PPy kompozit liflerin direng Ol¢limii degerlerinde artis
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gozlenmekte yani PP/PPy kompozit liflerin iletkenligi {izerinde olumsuz etki
gostermektedir.

PPY1C2 kodlu ¢alismanin, kompozit lif sentezleme yontemleri ve kullanilan lif PPY1C1
kodlu denemesi ile ayn1 olmasina ragmen, ayni pirol konsantrasyonlarinda 6lciilen direng
degerleri ayn1 degildir ve direng degerlerinde artis gozlenmektedir. 1.0 M, 2.0 M, 3.0 M ve
4.0 M pirol konsantrasyonunda, numunelerin biiyiik cogunlugunun cok yiiksek degerlere
sahip oldugu ve cithazin maksimum smir degerini gectigi tespit edilmistir. Dolayisiyla hem
deney tekrarlanabilirligi hem de yine lifin homojen kaplanamadigi goériilmektedir. Yine
Sekil 3.23°te bulunan PPY1C2 kodlu g¢aligmaya ait 151k mikroskop goriintiisiindeki
heterojenlik agikca goriilmektedir.

PPY1C3 kodlu ¢alisma yontemi; PPY1C1 ve PPY1C2 kodlu ¢aligmalar ile aynidir. Lifte
homojen kaplama ve tekrarlanabilir sonuclar elde edilmemesi nedeniyle; diger iki
calismada cam cubuklarla deney tiiplerine ittirilerek yerlestirilen lifler daha homojen bir
kaplama elde edebilmek amaciyla ince bir cam cubuga sarilarak cam c¢ubukla birlikte
deney tiiplerine yerlestirilmistir (Sekil 3.12). Lifler cam ¢ubuga sarildiginda
polimerizasyon sirasinda olusan polimer liflerin birbirlerine yapismasma neden olmustur.
Ozellikle en yiiksek konsantrasyondaki lifi cam ¢ubuktan ayirma sirasinda zorlanilmustir.
Tablo 3.10 incelendiginde 0.5 M ve 14.41 M pirol konsantrasyonunda, numunelerin hepsi
cok yiiksek degerlere sahip olup cihazin sinir maksimum sinir degerini gectigi tespit
edilmistir. 1.0 M ve 3.0 M pirol konsantrasyonunda, numunelerin biiyiik cogunlugunun
cok yiiksek degerlere sahip olup cihazin sinir maksimum sinir degerini gectigi tespit
edilmistir. Sonug olarak homojen bir kaplama elde edilememistir. Dolayisiyla liflerin cam
cubuga sarilmasmdan vazgegilmistir.

Tablo 3.11 ve Tablo 3.12°den de anlasilacag: iizere, uzama ya da mekanik test sonrasi
PP/PPy kompozit liflerin direng degerlerinde artis gdzlenmekte yani PP/PPy kompozit
liflerin iletkenligi tizerinde olumsuz etki gostermektedir.

PETY1C4 kodlu ¢alismada, iizerinde fenil ve COO fonksiyonel gruplari ile hem Fe™ hem
de Pirol ile daha 1yi etkilesebilecegi diisiiniilen PET life gecilmistir. Tablo 3.13’teki direng
Ol¢tim sonuglar1 incelendiginde PP life gére PET lif daha iyi iletkenlik degerlerine sahip,
daha homojen sonuclar vermektedir. Fakat 14.41 M pirol konsantrasyonundaki direng
Olciim degerleri daha diisiik konsantrasyondaki degerlerden yiiksek okunmustur. Boyle bir
durum bazi calismalarda da goézlenen bir durumdur. Liu vd., (2017)yapmis oldugu
calismada en yliksek ve en diisiik pirol konsantrasyonundaki lifler yiiksek direng degeri

goOstermis, bunun nedeni pirol konsantrasyonu ¢ok diisiik oldugunda, bunun yavas
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reaksiyon oranlar1 ile sonu¢lanmasi ve pirol konsantrasyonu ¢ok biiylik oldugunda ise,
cozelti icindeki pirol konsantrasyonu lif iizerindeki konsantrasyondan daha fazlasina bagh
olarak ¢ozeltideki polimerizasyon orani lif tizerindeki polimerizasyon oranindan daha fazla
olarak agiklamislardir. Ek olarak reaksiyon ¢dzeltisinde biiyilk miktarda polipiroliin atik
olarak biriktigini belirtmislerdir. Ayrica, bilindigi lizere oksidatif kimyasal polimerizasyon
mekanizmas1 iki farkli reaksiyon mekanizmasi tizerinden yiirlimektedir. Bu sonug
polimerizasyonun iki farkli mekanizma {izerinden yiiriimesinden kaynaklanabilir. Ornegin,
polimerizasyonda zincir sonlanmast gerceklesip kisa zincirli bir polimerizasyon
gerceklesmis ise, iletkenlik zincir uzunluguna bagh olarak diisiik olacaktir. Bu ¢alismaya
ait FTIR spektrumu Sekil 3.20°de goriilmektedir. Grafikten de goriildiigii gibi metanol ile
yikanmamus lif izerinde PPy ait pikler goriilmektedir. Ancak yine de saf PET e ait piklerde
siddetli sekilde goriilmektedir. Metanol ile yikama sonrasinda da anlamli bir degisiklik
olmamasina karsin PET e ait 2925 ve 2854 pikleri zayif olarak goriilmektedir. Bu durum,
PET {izerindeki PPy’nin yikama ile uzaklagmadigini gostermekte ancak iletken polimerin
PET ylizeyinde PP yiizeyine gore daha siki etkilestigini gostermistir. Yine PETY 1C4 kodlu
calismada

Tablo 3.14’te mekanik test sonrasi diren¢ degerlerinde azalma gézlenmektedir. Bu durum,
PET liflerinin dokusundan kaynaklanmis olabilir.

PETY1C5 kodlu ¢alisma, PET liflerinin 1. Yontem kullanilarak polimerlesmesinin
tekrarlanabilirligini kontrol etmek i¢in gerceklestirilmistir. PETY1CS5 kodlu ¢alismada,
kompozit lif sentezleme yontemleri ve kullanilan lif PETY1C4 kodlu denemesi ile ayni
olmasina ragmen, ayni pirol konsantrasyonlarinda 6lgiilen direng degerleri ayni1 degildir ve
diren¢ degerlerinde artis goézlenmektedir. 0.5 M, 1.0 M, 2.0 M ve 3.0 M pirol
konsantrasyonunda, numunelerin biiyiilk cogunlugunun ¢ok yiiksek degerlere sahip olup
cthazin sinir maksimum sinir degerini gectigi tespit edilmistir. Dolayistyla hem deney
tekrarlanabilirligi hem de yine lifin homojen kaplanamadig1 goriilmektedir. Sekil 3.24°te
PETY1C4 ve PETYI1CS5 kodlu caligmaya ait 151k mikroskop gorintiileri direng 6l¢iim
sonuglarint dogrulamaktadir. PETY1C5 kodlu ¢alismadan sonra daha homojen bir lif/PPy
kompozit elde etmek icin 1. Yontem terk edilip 2. Yontem’e gecilmistir. Ayrica, 2.
Yontemde tlizerinde fonksiyonel grup bulunduran PET lif’e yogunlagilmistir.

PETY2C6 ve PETY2CS8 kodlu calismalar birbirinin devami niteligindedir. PETY2C6
calismasinda kullanilan Fe™ konsantrasyonunun (1.6x10° M — 5.12x10™ M) diisiik olmas1
nedeni ile istenilen hizda polimerlesmenin gerceklesmemesi {iizerine daha yiiksek

konsantrasyonlarda (2.56){10"2 M - 1.647 M) PETY2C8 calismas1 yapilmistir.
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Polimerlesme ilk olarak 0-5°C’de baglatilmis sonrasinda yeterli polimerlesme
gozlenmeyince oda sicakliginda 5 giin boyunca polimerlesmeye birakilmastir.

Sekil 3.13’te PETY2C6 ve PETY2C8 kodlu calismalarin Fe® konsantrasyonuna karsi
direng Ol¢iimiiniin birlestirilmis grafigi bulunmaktadir. Grafikteki verilerden de goriildiigi
gibi veriler birbirlerini tamamlar niteliktedir. Tablo 3.17, Tablo 3.21 ve Sekil 3.13
incelendiginde Fe™ konsantrasyonu 1.60x10° M ve 3.20x10° M iken yiiksek direng
degerleri gdzlenirken 6.40x10” M ve 5.89x10> M Fe™ konsantrasyonu araliginda ciddi bir
direng degisimi gozlenmemistir. 5.89x102 M’den daha yiiksek Fe konsantrasyonlarina
¢ikildiginda artan Fe™ konsantrasyonu ile birlikte diren¢ degerlerinde azalma yani yiiksek
iletkenlik elde edilmistir. Sekil 3.25b’deki PETY2CS8 kodlu ¢alismaya ait 151k mikroskop
goriintiisii cihazdan okunan yiiksek iletkenligi dogrulamaktadir.

PETY2CS8 kodlu caligmaya ait FTIR spektrumu Sekil 3.21°de goériilmektedir. Saf PET in
FTIR spektrumunda gozlenen 2925, 2854, 1715, 1244, 1097, 725 cm” deki piklerinin PPy
kapli PET ler lizerinden alman FTIR spektrumunda pik siddetlerinin ¢ok azaldig:
goriilmektedir. CH3;OH ile yikanmis kurutulmus PPy kaplh yikanmis PET' in FTIR
spektrumuna bakildiginda yeni 3225 cm™’de ve 2925-2853 cm™ araligina yayilmis PPy’ye
ait yayvan pik baskin sekilde goriilmektedir. Ayrica 1543 cm’, 1177 cm™, 1040 cm™’de
PPy’ye iliskin pikler goriilmektedir. Sekil 3.21°den de kolayca anlasilacagi gibi yikama
sonrasinda bile PET iizerindeki PPy tabakasi uzaklasmamistir. Yikama prosesinden sonra
piklerin siddetindeki azalma ylizeyde tutunamayan PPy’lerin varligini gostermektedir.

Her iki calisma icinde mekanik test sonrasi direng Ol¢giim degerlerinde ¢ok anlamli bir
degisiklik gozlenmemistir (Tablo 3.18 ve Tablo 3.22).

PPY2C7 kodlu ¢alismada ise PETY2C6 ve PETY2(CS8 kodlu ¢alismalarin polimerizasyon
yontemi ile ayn1 yontem kullanilmig olup lif tiiriinde degisiklik yapilmistir. PPY2C7 kodlu
calismada, 2. Yontemde PP lifin iletkenlik davranisi incelenmistir. Tablo 3.19 ve Tablo
3.20 incelendiginde liflerin biiyiik ¢ogunlugunun ¢ok yiiksek diren¢ degerlerine sahip olup
cthazin maksimum smir degerini gectigi tespit edilmistir. Sonu¢ olarak homojen bir
kaplama elde edilememistir. Sekil 3.25a’daki PPY2C7 kodlu calismaya ait 151k mikroskop
goriintiisi. homojen olmayan yiizeyr gostermektedir ve yiiksek direng degerlerini
dogrulamaktadir. Sekil 3.19°da bu calismaya ait FTIR grafikleri verilmistir. PPY1C1
calismasinda elde edilen FTIR ile bu ¢alismaya iliskin FTIR karsilastirilirsa PP lifin hemen
hemen hi¢ PPy ile kaplanmadig1 goriilmektedir. Metanol ile yikama sonrasinda da anlamli
herhangi bir degisiklik olmamustir. Iki calismanin iletkenlik degerleri de karsilastirildiginda
sonuglar FTIR grafiklerini desteklemektedir ( Tablo 3.4, Tablo 3.19). iki calisma arasinda
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temel fark ise kullanilan yontem oldugundan 2. Yontemin PP icin uygun olmadigi
goriilmiistiir. Sonug olarak; 2. Yontemle PP/PPy kompozit lif elde etmek amaci ile PP lif
yilizeyinin yiizey modifikasyon yontemleri ile aktive edilmesinin gerekliligi de ortaya
konulmus ve ayrica polimer-¢oziicii (PP-Pirol) etkilesmesinin yeterli olmadigini
gostermistir.

PETY2C9 ve PETY2C10 kodlu ¢alismalarda direng iizerine siire etkisini belirleyebilmek
icin yapilmis birbirinin devami niteliginde olan calismalardir. Bu caligmalar sirasinda;
PETY2C6 ve PETY2CS calismalari dikkate almarak sabit ve optimum Fe™ (7.16x10™ M)
konsantrasyonu ve optimum pirol (4.0 M) konsantrasyonu secilmis ve polimerizasyon
sicaklig1 tiim polimerizasyon boyunca 0-5 °C de sabit tutulmustur. Caligma 73 saate kadar
cesitli zaman araliklarinda izlenmistir. Tablo 3.23’ten gorildiigii gibi 150-360 dk siire
araligindan itibaren anlamli direng degerleri Glciilmeye baslanmig fakat homojen bir
polimerizasyon elde edilememistir. 1770.dk’den itibaren iletkenlik degerlerinde artis
gdzlenmistir. 10°-10°ohm/cm bandinda direng degerleri elde edilmistir. Genel olarak bu
calismada polimerizasyon siiresi arttikca iletkenlikte artis gézlenmektedir. Mekanik test
sonrast liflerin iletkenlik degerlerinde anlamli bir degisiklik meydana gelmemistir.

Sekil 3.26’da PETY2C10 kodlu ¢caligmaya ait islem géormemis PET Iif ve 29, 55, 73 saat
polimerizasyon sonras1 PET life ait birlestirilmis DSC termogramlar1 yer almaktadir.
Liflerin yapis1 nedeni ile DSC numune kaplarina yeterince numune konulamadigindan 1s1
akis degerleri diistik kalmistir ve bu ylizden DSC egrileri birbiri ile uyumlu bir sekilde elde
edilememistir.

PETY2C11 kodlu calisma, PETY2C9 ve PETY2C10 kodlu ¢alismalarin polimerizasyon
yontemi ile aym1 yOontem kullamilmis olup polimerizasyon oda sicakliginda
gerceklestirilmistir. Sekil 3.14’te PETY2C9 ve PETY2C10 ve PETY2CI11 kodlu
calismalarin farkli polimerizasyon sicakliklarinda zamana kars1 direng degerlerini gdsteren
birlestirilmis grafigi bulunmaktadir. Grafikten gorildiigii gibi 0°C’de gerceklestirilen
polimerlesme reaksiyonu 25 °C’de gergeklestirilen polimerlesme reaksiyonuna gore daha
yavas ilerlemektedir. 25 °C’de gergeklestirilen polimerlesme reaksiyonu yaklasik 400
dk.’de tamamlanmig olup bu dakikadan sonra diren¢ degerlerinde anlamli bir degisme
gozlenmemigtir. 0 °C 1500 dk. civarinda elde edilen direng degeri, 25 °C’de yaklasik 400
dk.’de yakaladigr icin polimerizasyon oda sicakliginda gerceklestirilebilir ve
polimerizasyon i¢in yaklasik 400 dk. yeterlidir. Genel olarak; ¢alisilan her iki sicaklik i¢in

zamanla iletkenlikte artis gozlenmektedir. Mekanik test sonrasi sonuglar incelendiginde;
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Sekil 3.15’ten de anlasilacagi lizere mekanik test oncesi direng degeriyle mekanik test
sonras1 diren¢ degerlerinde anlamli bir degisiklik meydana gelmemistir.

PETY2C12 kodlu ¢alismada; onceki caligmalardan elde edilmis optimum ¢alisma sartlar1
(t=0-5 °C, [Fe"™] = 7.16x10" M) dikkate almarak 4 giin sonunda pirol konsantrasyonunun
iletkenlik {izerine etkisi arastirilmistir. Tablo 3.27°den goriildiigii gibi 0.5 M
konsantrasyona kadar iletkenlik degerleri istenilen seviyeye ulasmamistir. 1.0 M’den sonra
daha 1yi iletkenlik degerleri elde edilmistir. 2.0 M ve lizeri konsantrasyonlarda anlamli
iletkenlik degisimleri elde edilmemistir (Sekil 3.16). Bu calismanin sonucunda 1.0 M pirol
konsatrasyonunda c¢alisma ile daha yiiksek konsantrasyonlarda pirol ile ¢alisma arasinda
anlamli bir fark olmadig1 goriilmustir (Sekil 3.16). Yiksek iletkenlik elde etmek i¢in 1.0
M pirol konsantrasyonunun uygun oldugu bulunmustur.

Sekil 3.17°de ise PETY2C12 kodlu ¢alismaya ait mekanik test 6ncesi ve mekanik test
sonras1 direng degerleri karsilastirilmas: gosterilmektedir. Tablo 3.27 ve Tablo 3.28’de
bulunan 4.0 M pirol konsantrasyonuna karsilik gelen diren¢ degerleri Sekil 3.17°de yer
almamaktadir. Ciinkii 4.0 M konsantrasyonundaki pirol ¢dzeltisi polimerizasyondan 1
hafta 6ncesinde hazirlanmistir. Taze pirol ile ¢calismanin onemini vurgulamak igin tabloya
eklenmigtir. Sekil 3.17°deki A egrisi; Tablo 3.28’de 1.0 M pirol konsantrasyonunda
muhtemelen hatali 6l¢iilen iki direng degeri atildiktan sonra ortalama diren¢ degerindeki
degismeyi gostermektedir. Hatali 6l¢iilen direng degerleri géz oniinde bulundurulmazsa,
grafikten de anlasilacagi tlizere mekanik test sonrasi iletkenlik degerlerinde anlamli bir

degisme gozlenmemektedir.
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5. GENEL SONUCLAR
1. 1.Yontem; hem PP lif/PPy hem de PET lif/PPy kompozit lif elde etmede homojen

kaplama ve tekrarlanabilir sonu¢lar vermemistir. 1. Yontemde, FeCls polimer liflerin i¢ine
diffiizlenemeyeceginden polimerizasyon yiizeyde tutulan FeCl; ile gerceklesmistir.

2. Genel olarak; 1.Yontemde PPy’nin, sadece PP ve PET liflerin yiizeyine fiziksel olarak
tutundugu diistiniilmektedir. Ciinkii 1.Yontemle elde edilen liflere elle dokunuldugunda
iizerinde toz toz dokiilmeler gozlenmis, yikama sonucuna ise lif ylizeyleri ¢iplak hale
gelmistir.

3. 2.Yontem PET lif i¢cin homojen kaplama ve yliksek iletkenlik sonuglar1 vermistir. PP 1if
2.Yontem 1. Yontem kadar bile basarili olmamistir. Dolayisiyla, 2.Yontemle PET Iif ile
elde sonuglar dikkate alindiginda, PP/PPy kompozit lif elde etmek icin PP lif ylizeyi yiizey
modifikasyon yontemleri ile aktive edilmeli sonucuna ulagilmistir.

4. 2.Yontem’de polimerizasyonun tamamlanabilmesi i¢in 1. Yonteme gore ¢ok daha uzun
reaksiyon zamanlarina ihtiya¢ oldugu goriilmiistiir. Bu da polimerizasyonun yalnizca
yilizeyde degil kismen polimer lifin i¢ kisminda ger¢eklestiginin kanitidir.

5. 2.Yontem ile elde edilen iletken PET lifleri mekanik test sonrasinda bile iletkenlik
degerlerinde anlamli bir degisme olmamasi, PET-PPy etkilesiminin 1yi oldugunun ve
PPy’nin yalnizca yiizeyde bir kaplama seklinde bulunmadigiin kanitidir.

6. Literatirdeki c¢ozelti fazinda ve homojen sistemlerde gergeklestirilen pirol
polimerizasyonu sirasinda ortam sicakliginin 0-5°C olmasmin elde edilen iletken polimerin
iletkenligi acisindan Onemli bir faktdr olarak gosterilmesine karsin, heterojen fazda
gerceklestirilen caligmalarimizda bu sicakligin 6nemli olmadigi oda sicakliginda da benzer
sonuglarin elde edilebilecegi, PETY2C9 ve PETY2C10 ve PETY2CI1 kodlu
calismalardan goriilmiistiir.

7. PETY2C11 kodlu ¢alisma sonucu elde edilen verilerden, 1.0 M pirol konsatrasyonunda
calisma ile daha yiiksek konsantrasyonlarda pirol ile ¢alisma arasinda anlamli bir fark
olmadig1 goriilmistiir (Sekil 3.16). Yeterince yliksek iletkenlik elde etmek i¢in ¢alismadaki
diger reaksiyon sartlar1 ayni kalmak kosulu ile 1.0 M pirol konsantrasyonunun yeterli
oldugu bulunmustur. Bu sonug; 1if/PPy iletken lif {iretimi siireci sanayiye aktarildiginda,

ekonomik tiretim agisindan 6nemli bir bulgu olacaktir.
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