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OZET

Yiiksek Lisans Tezi

POLI(ETILEN TERAFTALAT) DOKUNMAMIS KUMAS/POLIPIROL/FERRIT
[LETKEN KOMPOZITIN HAZIRLANMASI, KARAKTERIZASYONU VE
ELEKTROMANYETIK DALGA KORUYUCU OZELLIGININ INCELENMESI

Burhan BEYCAN

Ankara Universitesi
Fen Bilimleri Enstitiisii
Kimya Anabilim Dali

Danigman: Prof. Dr. Mehmet SACAK

Bu tez kapsaminda, elektromanyetik dalga sogurucu ozellige sahip manyetik ferrit pargacik (MP) ve
iletken polipirol (PPy) ile kaplanmig dokunmamis poli (etilen teraftalat) (PET) kumas kompozitleri
hazirlandi. Caligmada kullanilan Fe;0,, CoFe,O4 ve MnFe,O, parcaciklari, birlikte ¢oktiirme yontemi ile
sentezlendi ve kristal yapilar1 X-Isinlar1 Difraktometresi (XRD) teknigi ile aydinlatildi. Ornekler iizerinde
PPy kaplama iglemi, MP biriktirilmis PET kumaglara emdirilmis pirol monomerinin, 0,5 M HCI
ortaminda amonyum peroksidisiilfat (APS) yikseltgeni ile in-Situ oksidatif polimerizasyonu ile
gerceklestirildi. Kompozitlerin icerdigi % PPy miktari, % MP miktar1 ve elektriksel yiizey direnci
tizerine APS derisimi ve MP ekleme sirasinin etkisi gibi kosullarin etkisi arastirildi. Buna gére, en diisiikk
yiizey direnci (40 Q/cm?), énce MP (MnFe,0,) sonra iletken PPy ile 0,2 M APS kullamlarak hazirlanmis
kompozit drneginde elde edildi. Ilertken ve manyetik kompozitlerin yapisal karakterizasyonunda ATR-
FTIR, morfolojilerinin belirlenmesinde ise SEM tekniginden faydalanildi. Orneklerin manyetik
ozelliginin tespitinde ise Titresimli Numune Magnetometresi (VSM) teknigi kullanildi. iletken ve
manyetik kompozitlerin elektromanyetik koruma etkinligi (EMSE) ile Yansima (R.) ve Absorbsiyon (Ay)
bagil koruma etkinligi degerleri, 30 MHz - 3 GHz frekans araliginda gergeklestirilen O6lgiimler ile
belirlendi. En yiiksek EMSE degeri, dnce PPy sonra Fe;O, ile kapli kompozitte % 75 oraninda
absorpsiyon esash korumaya karsilik gelen 6,4 dB olarak tespit edildi.

Haziran 2019, 92 sayfa
Anahtar Kelimeler: iletken polimer, manyetik 6zellik, ferrit parcaciklari, iletken

kumas kompozit, elektromanyetik koruma etkinligi



ABSTRACT

Master Thesis

PREPARATION, CHARACTERIZATION AND INVESTIGATION OF
ELECTROMAGNETIC SHIELDING PROPERTY OF POLY (ETHYLENE
TERAPHTHALATE) NONWOVEN FABRIC/POLYPYRROLE/FERRITE

CONDUCTIVE COMPOSITES

Burhan BEYCAN

Ankara University
Graduate School of Natural and Applied Sciences
Department of Chemistry

Supervisor: Prof. Dr. Mehmet SACAK

In the scope of this thesis, magnetic ferrite particles (MP) and conductive PPy coated-nonwoven PET
fabric composites that possess electromagnetic wave absorbing properties, were prepared. The FezOy,
CoFe,0, and MnFe,0, magnetic particles used were synthesized by the co-precipitation method and their
crystal structures revealed with X-Ray Diffraction (XRD) technique. The PPy coating process of PET
fabrics was carried out with the in-situ oxidative polymerization of pyrrole monomer with APS oxidant in
0.5 M HCI medium, in presence of MP deposited-PET fabrics. The effects of APS concentration and
order of MP application were investigated on the PPy amount (%), MP amount (%), and electrical surface
resistivity of the composites. Accordingly, the lowest surface resistivity (40 2/cm?) of the composite was
obtained using first MP (MnFe,0,) deposition followed by conductive PPy coating with 0.2 M APS.
While the ATR-FTIR technique was used for the structural characterization of conductive and magnetic
composites, the SEM technique was used for the determination of the morphology. Vibrating Sample
Magnetometer (VSM) technique was used to determine the magnetic properties of the samples.
Electromagnetic shielding effectiveness (EMSE) of conductive and magnetic composites and relative
shielding efficiency values by Reflection (Re) and Absorption (Ab) were determined in the frequency
range of 30 MHz - 3 GHz. The highest value of EMSE was obtained as 6.4 dB, which corresponds to 75
% of absorption based-shielding in the composite prepared by first PPy coating and then Fe;O,
deposition.

June 2019, 92 pages
Keywords: Conductive polymers, magnetic property, ferrite particles, conductive

ferrite composites, electromagnetic shielding effectiveness
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1. GIRIS

Gelisen teknolojiyle birlikte giinlik hayatimizdaki elektrikli ve elektronik cihazlarin
kullanim1 gittikge artmaktadir. Evlerde siklikla kullanilan mikrodalga firinlar gibi
elektrikli mutfak esyalarinin AC motorlari, televizyonlar, bilgisayarlar, klimalar, is
yerlerindeki ofis ara¢ geregleri, cep telefonlar1 vb. haberlesme araglar1 ve daha bir¢ok
dijital devrelere sahip cihazlar ¢evreye degisik frekanslarda enerji yayilimina sebep
olmaktadirlar. Yasamimizin her alaninda var olan bu cihazlarin kullanimi gilindelik
islerimizi kolaylagtirmakla beraber ayni zamanda “elektrosmog” olarak bilinen
elektromanyetik dalgalarin ¢evreye yaydigi kirlilige de neden olmaktadir. Sekil 1.1°de
giinliik hayatta siklikla kullanilan bazi cihazlarin mesafeye bagli olarak yaydiklari

elektrik ve manyetik alan siddetleri goriilmektedir.

Elektrik Alan Siddeti Manyetik Alan Siddeti
(v/m) L HT)
Elektrikli Cihaz 30 cm uzakhk Elektrikli Gihaz 3 cm uzakhk 30 cm uzaklik
Sag kurutma 6-2000 0,01-7
Stereo radyo 180 makinasi
;‘“ — :;g Elekirikli sipirge 200-800 2-20
uzdolabl Floresan 111 40-400 0,5-2
Mikser 100 Mikrodalga f 73-200 4-8
Tost makinasi 80 fkroda'ga hnn - _
Sag kurutma 80 Elektrikli finn 1-50 0,15-3
makinasi Camagir makinasi 0,8-50 0,15-3
Elektrikli sipiirge 50 i,
Uti 8-30 0,13-3
Elektrikli firn 8 Renkli Tv 2,5-50 0,04-2
Sinir degeri 5000 Sinir degeri 100 pT
a) b)

Sekil 1.1 Elektrikli cihazlardan ortama yayilan elektrik (a) ve
manyetik (b) alan siddetleri (Anonymous 1999)

Elektrikli cihazlar bagka cihazlar tarafindan yayilan elektromanyetik dalgalardan
etkilenerek normal sekilde ¢alismayabilirler ve bu tiir arizalar ticari, askeri vb. alanlarda
kullanilan elektronik cihazlarda kritik etkilere neden olabilmektedir. Ayrica
elektromanyetik dalgalarin insan viicuduna da zararlar1 oldugu bilinmektedir. insan
viiciidu farkli alanlarda ve degisik yogunluklarda elektromanyetik isimalara maruz
kalabilmektedir. Bu 1simalarin frekansina, elektrik ve manyetik alan yogunluklarina,

yoniine ve polarizasyonuna bagli olarak insan hiicrelerine farkli oranlarda zarar



verebilmektedir. Son yillarda yapilan ¢alismalarda termal olmayan mikrodalga ya da
diisik frekansli Elektromanyetik alanlarinin  voltaj kapili kalsiyum kanalim
aktiflestirilmesine sebep olmaktadirlar (Pall 2016). Sekil 1.2°de elektromanyetik
dalgalarin kalsiyum iyon kanalinin aktifliginin bozulmasiyla hiicrede gerceklesen
tepkimeler goriilmektedir. Bu iyon kanalinin bloke olmasiyla depresyon dahil olmak
lizere noropsikiyatrik etkilere de neden olabildigi bildirilmektedir. Elektromanyetik
dalglar insan dokusuna diistiigiinde, gelen dalgalarin bir kismi1 daha derinlere sizarken
geriye kalan biiylik bir kismi ise emilerek viicut sicakliginin artmasma neden
olmaktadir. Insan saghgmi bu tiir tehlikelere karsi korumak ve duyarl elektrikli
cihazlart zarali elektromanyetik girisimlere karsi Onleyebilmek amaciyla koruma

islemlerine ihtiya¢ duyulmaktadir.
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Sekil 1.2 Elektromanyetik dalgalarin kalsiyum iyon kanalina etkisi

Tekstil materyallerin kullanilmasiyla, elektrik-elektronik cihazlardan meydana gelen
zararli 1s1malarin olumsuz etkilerinin azaltilabilmesi amaglanmaktadir. Hafif, esnek ve
ucuz olmalarindan dolay1 tekstil iirlinleri tercih edilmektedir. Tekstil lifler yalitkan
malzemelerden olup elektromanyetik girisimlere karsi koruyucu ozellikleri olmayan
malzemelerdendir. Tekstil ylizeyini elektriksel olarak iletken hale getirebilmek igin
farkli yontemler kullanilabilmektedir. iletken polimerlerle yiizeylerin kaplanmasi bu
yontemlerden biridir. Elektriksel iletkenligin yani sira zararli 1isimalarin manyetik alan
siddetinden dolayr manyetik 6zellikteki malzemeler de polimer matrisine dahil edilerek

kompozitler olusturulabilmekte ve ilave koruma saglanabilmektedir.



Bu tez g¢aligmasinda, énemli tekstil kumaslarindan olan PET (dokunmamig) kumasi,
iletken polimerlerden olan PPy ve farkli MP’ler (Fe3O4, CoFe,O4 ve MnFe;0,) ile

kaplanarak elektromanyetik 1simalara karsi koruyucu ozellikleri olan kompozitlerin

hazirlanmas1 amag¢lanmustir.



2. KURAMSAL TEMELLER ve KAYNAK OZETLERI

2.1 Manyetizma ve Tiirleri

Milattan 6nce 80’li yillarda Doga Tarihi ansiklopedisinde bahsi gecen, Yunan sair ve
fizik¢i Nicander’e gére Magnes adinda bir cobanin ida Daginda siiriisiinii otlatirken bir
kaya pargasinin ayakkabisindaki civileri ¢ektigini ve manyetizma olarak bilinen bu

fiziksel olayin ¢obanin isminden geldigi sdylenilmektedir (Forbes 1972).

Sekil 2.1 Fe304lin kesfi (Lopez Sancho vd. 2005)

Bilinen ilk filozof olan Thales, deneylerinde bir tasin demir cevherlerini cektigini
farketmis ve bu tasin Lidyalilar zamaninda Magnesia olarak bilinen Manisa ilindeki Spil
Dagr’ndan getirildigini 6grenmistir (Parker 1967). Bundan dolayi, Thales bu tasa
magnesia adin1 vermis ve manyetik ismide buradan gelmistir (du Trémolet de

Lacheisserie vd. 2002).

Sekil 2.2 Fe304 tast



4000 yil once Cinli falcilar FesO,4 tagini kehanet araci olarak kullanmiglar ve daha
sonralart bilinen ilk manyetik pusulayr yapmislardir (Hummel 2004). Bu pusulaya Zhe’
nan (Zhe = ug, nan = kuzey) denilmekte olup merkezdeki yuvarlak plaka cenneti temsil
ederken, kare levha ise diinyay1 temsil etmektedir. FesO4 tas1 yontularak kepge haline
getirilmesinin nedeni Biiyiikkayr takimyildizin1 andirmasindan kaynaklanmaktadir.
Biiyiikay1 takimyildizi 7 yildizdan olusur ve kepge seklinde goriiniimii vardir. Kepgenin
sap1 giliney noktas1 gelene kadar donmekte olup kase seklindeki kismi ise manyetik

kuzey tarafindan ¢ekildigi i¢in kuzeyi gostermektedir.

Kutup Yildizi

Sekil 2.3 Antik ¢in pusulasi ve kutup yildizi

Manyetizma, elektrik yiiklerinin hareketi sonucu aciga ¢ikar. Manyetik alan,
elektronlarin ¢ekirdek etrafinda donmesinden kaynaklanan orbital agisal momentum ile
elektronlarin spin hareketlerinden kaynaklanan spin agisal momentum ve bunlara

karsilik gelen manyetik momentler neticesinde meydana gelmektedir (Sekil 2.4).

spin

elektron

cekirdek

Sekil 2.4 Orbital ve spin manyetik momentler (Dionne 2009)



Malzemeler manyetik momentlerin birbirleriyle olan etkilesimleri sonucu farkli
manyetik 6zellik gosterirler ve disardan uygulanan bir manyetik alana karst verdikleri

tepkiye gore siniflandirilirlar. Bes temel manyetizma tiirii bulunmaktadir.

Diyamanyetizma

Malzemelerin elektronik konfigiirasyonuna bakildiginda biitiin elektronlar1 eslesmis ve
bunun sonucu olarak manyetik momentlerin genel olarak birbirlerini yok ettigi
materyallerde diyamanyetizma gozlenmektedir. Diyamanyetik malzemeler negatif

duyarliliga sahiptir ve disaridan uygulanmis manyetik alan1 zayif bir sekilde iterler.
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Sekil 2.5 Diyamanyetizma

Paramanyetizma

Diger manyetizma tiirleri, atomun 3d veya 4f orbitallerinde kismen eslesmemis
elektronlara sahip malzemelerde go6zlenmektedir. Atomik manyetik momentleri
ayrismis materyaller paramanyetizma 6zelligi gosterirler ve kii¢iik bir pozitif manyetik
duyarliliga sahiptirler (Chen 2013). Paramanyetik malzemeler sadece uygulanan
manyetik alan varliginda manyetizma 6zelligi gosterirler. Manyetik alan yoksunlugunda
manyetik momentleri daginik sekilde hizalanir. Manyetik alan varliginda ise, manyetik

momentler ayn1 dogrultuda birbirlerine paralel olacak sekilde hizalanir.
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Sekil 2.6 Paramanyetizma

Biitiin malzemeler sadece Curie sicakligi iistlinde paramanyetik ozellik gosterirler.
Curie sicakligi Gistiinde atomlar uyarildigindan dénme yonelimi gelisigiizel hale gelir

ama manyetik alan uygulandiginda yeniden diizenlenirler.

Malzeme c‘-'":_ S(Ic'qakllgl
c

Fe 1043
Co 1400
Ni 627
Fe 0,4 948
Fed0s 858
NiFe,0, P
CoFe,0, 793
MnFe,0, 573
MgFe,0, 713
CuFe 0, 728
SrFe;2049 723
YaFes0qp 560

Sekil 2.7 Malzemelerin Curie sicakliklari (Haynes 2012)

Ferromanyetizma

Ferromanyetizmaya sahip malzemeler, esit biiyiikliikteki atomik manyetik momentlerle
hizalidir ve kristal yapilar1 aki yogunlugunu kuvvetli bir sekilde arttirabilen momentler
arasinda dogrudan baglanti etkilesimlerine izin verir. Ayrica ferromanyetik
malzemelerdeki hizalanmis momentler, uygulanan bir manyetik alanin yoklugunda

kendiliginden bir miknatislanma saglayabilirler. Uygulanan alanin yoklugunda kalici



miknatislanmaya sahip olan malzemeler sert miknatislar olarak da bilinir.
Ferromanyetik malzemeler Curie sicakligr Tstiine ¢ikartildiklarinda miknatishik

Ozelliklerini kaybederler.
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Sekil 2.8 Ferromanyetizma

Antiferromanyetizma

Antiparalel bir sekilde, esit biiyiikliikteki atomik manyetik momentleri olan malzemeler
antiferromanyetik 6zellik gosterirler. Ferromanyetik malzemelerde goriildiigii gibi,
antiferromanyetik malzemeler de belli bir sicakligin iistiinde paramanyetik hal alir, yani
termal enerji o kadar yiiksek olur ki malzemenin igindeki mikroskobik diizeydeki
manyetik hizalanmanin parcalanmasimna neden olmaktadir. Bu sicaklifa ise Neel

sicaklig1 denilmektedir.

Sekil 2.9 Antiferromanyetizma

Ferrimanyetizma

Ferimanyetikler 1948'e kadar bilinen manyetik malzemelerden ayr1 bir malzeme olarak

goriilememislerdir. Louis Néel 1948 yilinda yayinladigi makalede ferritleri anlamak igin



bir teori gelistirerek ferrimanyetizma ismini vermistir (Néel 1948). Ferromiknatislar
gibi, ferrimiknatislar da manyetik alan yoksunlugunda miknatishik 6zelligini
gosterebilmektedirler. Ferrimanyetik malzemelerde, momentler birbirlerine zit yonde
paralel olacak sekilde dizilirler. Farkli yonlerde hizalanan momentlerin farki sifir

olamadigindan dolay1 kalict manyetizma agiga ¢ikmaktadir.
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Sekil 2.10 Ferrimanyetizma

2.2 Manyetik Ferritler

Ferritlerin yalitkanlik kalitesi manyetik ¢ekirdek olarak kullanilmalarina olanak saglar.
Metalik ferromanyetik malzemeler alternatif manyetik alana birakildiklarinda,
indiiksiyon akimindan dolayr onemli bir miktarda 1s1 kayiplar1 agiga cikar. Ferrit
miknatislar ise yliksek direnglere sahip olmalarindan dolayi bu tiir 1s1 kayiplarini biiyiik
Olgiide azaltirlar. Ferromanyetik metallerin aksine ferritler ¢ok diisiik elektriksel
iletkenlige sahiptirler ve dielektrik katsayilari 10™° ile 10™*? arasindadir (Wang, X vd.
2017). Ayrica uzun dalga boylarinda EM dalgalari sogurma 6zelligine de sahiptirler. Bu
ozelligin sira dis1 olmasmin sebebi ise metaller genellikle 15181 yansitirken yalitkanlar
ise 15181 gecirirler. Ferritlerin kristalite yapilarinda EM radyasyon, manyetik momentin
151k frekansinda donmesine neden olur. Isigin emilim sikligt malzemenin kristalite
yapisina bagli olup polikristalin bir malzeme genis bir radar frekansin emilmesini

olanak saglar.

Kristal yapilar1 ve manyetik 6zelliklerine dayanarak, ferritler spinel (MFe,O4; M=Mn,
Fe, Co, Ni, Zn), garnet (M3FesO1,; M = nadir toprak katyonlari), hekzaferrit (SrFe12019

ve BaFe;,019) ve ortoferrit (MFeOs; M = nadir toprak katyonlar1) olarak siniflandirilir



(Dionne 2009). Spinel olarak adlandirilan kristal yapilar magnezyum aluminat
(MgAl;04) mineralinden gelmektedir. Spinel ferritler, kimyasal formulii AB,O4 (A2+
B> O4) olan homojen materyaller olup A ve B sirasiyla tetrahedral ve oktahedral
kristalografik bolgeye yerlesmis metal katyonlardir. Bu yapiya sahip kristallerde oksijen
atomlar1 yiizey merkezli kiibik yapida yerlesmektedir. A** iyonlar sadece oktahedral
bélgeye konumlanirken, B** iyonlar ise hem oktahedral hem de tetrahedral bolgelerde

bulunmaktadir. Sekil 2.11’de spinel ferritlerin temsili yapis1 goriilmektedir.
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Sekil 2.11 AB,04 tipi kristallerin yapilart (Kefeni vd. 2017)

MFe;O4 formiiliinde M(II) ve Fe(III) katyonlarmin kristalografik bolge tercihlerine gore
lic olast spinel ferrit yapist bilinmekte olup, bunlar normal, ters ve karisik spinel
ferritlerdir. Normal spinel ferrit yapisinda tetrahedral bolgelerinde M(II) bulunurken,
oktahedral bolgelerde Fe(Ill) bulunmaktadir. Ters spinel ferirtlerde, Fe(lll) her iki
bolgede esit olarak dagilirken, M(II) sadece oktahedral bolgelerde bulunur. Karisik
spinel ferritlerde ise her iki metal iyonuda tetrahedral ve oktahedral bolgeleri rastgele
isgal eder. ZnFe;O,4 normal spinel ferrit yapisinda iken, Fe3O4 ve NiFe,O, ters spinel
ferritlere yaygin orneklerdendir. MnFe,;Oy4 ise, 6rnegin, MnggFeg2(MngoFe; )04 gibi

karisik spinel ferrit i¢in iyi bir drnektir (Kefeni vd. 2017).

Sekil 2.12°de Fe30,4, CoFe,O4 ve MnFe;04’lin manyetik momentleri goriilmektedir.
Fe3O,4’lin yapisina bakildiginda iki demir atomu +3 degerlikli iken bir demir atomu +2

degerliklidir. Ug degerlige sahip demir atomlar1 birbirlerine zit yonde olacak sekilde
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hizalandiklarindan dolayr momentleri birbirlerini sontimler. Bu tiir malzemelere
verilebilecek bir baska drnek ise garnet yapisinda olan yitriyum ferrit (Y3FesOy;) kristalidir
(Dionne 2009). Fe3O4’tin net manyetik momenti, +2 degerlikli demir atomundan

kaynaklanmis olmaktadir.

Fev o SR
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Sekil 2.12 Onemli spinel ferritlerin manyetik momentleri
(Lee vd. 2007) (Fuentes-Garcia vd. 2018)

Ferritler ayrica yumusak ve sert olmak {izere iki gruba ayrilabilmektedir. Yumusak
ferritler diisiik koersiviteye sahiptirler. Transformator veya EM ¢ekirdeklerde kullanilan
yumusak ferritler nikel, cinko ve mangan bilesiklerinden olusmaktadir. Diisiik
koersiviteye sahip olmalari, manyetizasyon yoniiniin ¢ok fazla enerji kayb1 yasamadan
kolayca tersine cevirebilmesi olarak diisiinlilmektedir. Ayrica yumusak ferritlerin
yiiksek 6zdirence sahip olmalarindan dolay1 ¢ekirdekteki edi akimindan meydana gelen
enerji kayiplart 6nlenebilmektedir. Mangan-ginko ferrit ve nikel-¢inko ferrit en yaygin
yumusak ferritlerdir. Mangan-ginko ferrit nikel-¢inko ferrite gore daha yiiksek manyetik
gecirgenlige sahiptir. Buna karsin nikel-¢inko ferrit ise daha yiiksek direng degerine
sahiptir. Kalici miknatis olarak bilinen sert ferritler ise yiiksek koersivite degerlerine
sahiptirler. Yiiksek koersiviteye sahip olmalarindan dolayr demanyetizasyona
ugramalarma yliksek mukavemet gosterirler. Bu durum malzemenin sert miknatis
olabilmesi agisindan dnemli 6zellklerindendir. Baryum hekzaferrit, stronsiyum ferrit ve

CoFe,04 yaygin olarak kullanilan sert ferritlerdir.

Malzemelerin manyetik derecelerinin ayarlanabilmesi i¢in son yillarda sert ve yumusak

ferritlerden olusan kompozitler olusturulmaya c¢alisilmaktadir. Kompozitteki sert ve
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yumusak fazlar arasinda gerceklesen degis-tokus etkilesimleri, manyetizasyon ve
koersivite degerlerinin degismesine neden olmaktadir. Sert ve yumusak ferritlere ait

histeresis egrileri Sekil 2.13’de goriilmektedir.

/YumU§ak ferrit
—~F
I {7 Sert ferrit
7

Sekil 2.13 Sert ve yumusak ferritlerin histeresiz egrileri

Notr bir atom elektriksel alan varliginda pozitif yiikler uygulanan alana dogru
yonelirken, yoriingedeki negatif yiikler de elektriksel alanin tersine dogru hareket
ederler. Atomun igerisindeki her yerde bu sekilde olusan dipollere -elektriksel
polarizasyon denir. Ferritler ve yari-iletkenlerde sinir-yiik polarizasyonu goriilmektedir.
Uygulanan elektriksel alana dogru iyonlarin difiizyonundan dolayr olusmaktadir. Sekil

2.14’de uygulanan alan varliginda yiiklerin yeniden dagildig goriilmektedir.

Sekil 2.14 Elektriksel alan varliginda
yiiklerin yeniden dagilimi

2.3 MP Sentez Yontemleri

Son yillarda, manyetik nanoparcaciklar farkli alanlardaki uygulanma potansiyeline
sahip olmalarindan dolay1 ¢esitli yontemlerle sentezlenebilmektedirler. Sekil 2.15°de
kontrollli, kararli ve dar boyuta sahip manyetik nanopargaciklar1 sentezlemek igin

literatiirde tercih edilen yontemlerin yiizdesel degerleri sekilde goriilmektedir.
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Sekil 2.15 MP sentezinde kullanilan yontemlerin
literatiirdeki kullanim yiizdeleri (Ali vd. 2016)

2.3.1 IKkili ¢oktiirme

Manyetik nanopargaciklari (metal oksit ve ferritler) sulu ¢ozeltilerinden sentezlemenin
kolay ve kullanisli yollarindan biri ikili ¢oktiirme ydntemidir. Inert atmosfer altinda ve
oda sicakliginda (ya da daha yiiksek sicakliklarda) bir baz ilavesiyle sentez yapilir.
Ferritler genellikle sulu bir ortamda hazirlanirlar ve olusum reaksiyonlar1 Esitlik 2.1°de

gosterildigi gibidir:

M?" + 2Fe®" + 8OH —> MFe,0, + 4H,0 (2.1)

Bu reaksiyonda metal demir, mangan, kobalt, bakir, magnezyum, ¢inko ve nikel
olabilir. Komple ¢oktiirme oksijen olmayan ortamda demir:metal sitokiyometri oraninin
2:1 ve pH ni 8 ile 14 arasinda oldugu anda gergeklesmektedir (lida vd. 2007). Fe3O4
nanopargaciklar1 ortam sartlarinda ¢ok kararli degildir ve oksijen varliginda kolayca
kahverenginde maghemite parcaciklarina (y-Fe;O3) yiikseltgenmektedirler. Ortamdaki
¢oziinmiis oksijen hidrazin (N2H4.H;O) ile reaksiyona girerek ortamdan
uzaklastirilabilmektedir (Esitlik 2.6) (Hong vd. 2008). Cozelti ortaminda olusan
hidroksilamonyum katyonu ([NHsOH]") demir (II) iyonlariyla reaksiyona girerek
FesO,’tin olusmasim saglarlar (Esitlik 2.7). Esitlik 2.2’de goriildiigi iizere Fe?*
iyonlarmin oksidayonu bitene kadar doniisim devam etmektedir. Bu doniisiimiin
sonucunda suda ¢oOziinemeyen kirmizi-kahvemsi renkte olan Fe(OH)s; olusumu

gozlenmektedir (Esitlik 2.3) (Liu vd. 2004). Maghemit de ferrimanyetik Ozellikte

13



oldugundan manyetik 6zelligin kaybolmasina fazla neden olmaz. Bundan dolay1 Fe;O4
pargaciklarint maghemite doniistiirmek icin bilingli olarak oksidasyonuna maruz
birakilabilmektedir. Bu doniisiim, asidik ortamda MP’lerin dagilmasindan sonra demir
nitrat eklenmesiyle tamamlanmaktadir. Maghemit parcaciklart asidik ve bazik
ortamlarda kararlidir. 300 °C iistiindeki sicakliklarda daha hizli bir reaksiyon sonucu
Fe304 hematite (a- Fe,O3) doniisiir (Esitlik 2.3) (Cornell and Schwertmann 2003).

Fe” sulu cozelt) + % O + % HaO(sutu cozetti) = F€* (sulu cozetti) + OH (sulu cozelti (2.2)
Fe* (ulu cozelti) + 3 OH (sulu cozelt) = FE(OH)s (2.3)
4 Fe304+ 0, — 6 y-Fe,03 (2.4)
4 Fe304+ 0; = 6 - Fe,05 (2.5)
N,Ha.H,0 + H' + % 0, - 2[NH;0H]* (2.6)
3Fe?" + [NH30H]" + 60H — Fe;0, + [NH4]" + 3H,0 (2.7)

Iki adimda ikili ¢oktiirme yontemi gerceklesmektedir. Ortamdaki tiirler kritik doyum
noktasina ulasincaya kadar ilk olarak kiiciik yapidaki c¢ekirdekler meydana gelmekte
olup bunu kristal biiylimesi takip etmektedir. Bu iki adim Sekil 2.16’deki Lamer
diyagraminda goriilmektedir. Cekirdeklesmenin ayni anda olustugu asir1 doymus
cozeltilerde kristal biiylimesinden sonra nanoparcaciklarin boyut dagilimi ¢ok kiigiik
olmaktadir. Parcaciklarin sayisinin belirlenmesinde ¢ekirdeklesme adimi onemlidir.
Cekirdeklesme adimi baskinsa kii¢iik boyutlu tanecikler meydana gelirken, Kristal
biiyiimenin baskin oldugu durumda ise iri boyutlu pargaciklar olusmaktadir (Fu 2012).
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Sekil 2.16 Lamer diyagrami

FesOs parcaciklar sulu sistemlerde hidratlanarak yiizeylerinde Fe-OH gruplar
olugsmakta ve ortamin pH sina gére Fe-OH kenarlar1 hidronyum (H+) ya da hidroksi
(OH-) iyonlanyla tepkimeye girerek yiizeylerinde pozitif veya negatif yiilk meydana
getirmektedirler. Fe;O, pargaciklarin kararliligi, bazi polimerler veya silika ile
kaplanarak elektrostatik ya da surfaktantlar kullanarak sterik stabilizasyonla

saglanabilmektedir.

Sekil 2.17 Farkli pH degerlerinde Fe3O4’iin davranist

MP’lerin boyutu, sekli ve bilesimi baslangic maddesi olarak kullanilan tuzlarin tiiriine
(kloritler, siilfatlar veya nitratlar), M?*:Fe?* oranina, sicaklifa, ortamm pH’sina ve
iyonik kuvvetine, karigtirma hizina ve hatta ortamin inert atmosfer olmasii saglayan

azot gazindan dolayi olusacak baloncuklara da baghdir (Faraji vd. 2010).
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FesO4 pargaciklarin sentezinde kullanilan demir tuzlarinin da pargaciklarin manyetik
ozelliklerinin degismesine neden olmakta olup klorlu tuzlar yerine siilfat tuzlar
kullanildiginda doyum miknatislanma degerlerinin sirastyla 55,4 ve 46,7 emu/g oldugu
goriilmektedir (Tronc vd. 1992, Ziolo vd. 1992). Fe3O4 sentezinde kullanilan demir
tuzlarinmn orami (Fe?*:Fe®* = x ) pargaciklarin seklini, boyutunu, igerigini ve manyetik
ozelliklerin degisebilmesine neden olmaktadir. Sentezde Fe*":Fe** orami arttiginda,
pargaciklarin boyutunun da arttigi gézlenmektedir (Hyeon 2003). Sitokiyometrik oran
(x) ¢ok kiiciik oldugunda ¢6zeltide FeO(OH) olusmaktadir (Babes vd. 1999). Bu oran
0,3 oldugu zaman iki faz ayn1 anda gergeklesmekte olup, bunlardan birinde 4 nm
boyutunda nanopargaciklar olusurken diger fazda ise daha biiylik pargaciklar
olugmaktadir. Bu oran 0,35 oldugunda sadece tek faz olusurken, 0,5’e dogru
yiikseldikg¢e pargaciklar boyut ve kimyasal icerik olarak homojen yapida goriilmektedir.
Fe3O4 parcaciklarin olusumunda sicaklik arttirildiginda olusan pargaciklarin azaldigi
gozlenmektedir (Babes vd. 1999). Ortamin pH’s1 ve iyonik kuvveti pargaciklarin boyutu
tizerinde Onemli bir etkiye sebep olmaktadir. Elektrostatik yiizey ylikiine olan
etkilerinden dolayi, pH ve iyonik kuvvet arttik¢a parcaciklarin biiyiikligli ve boyut
dagilimi azalmaktadir (Tartaj vd. 2006). Sentez sirasinda karigtirma hizi arttiginda,
pargaciklarin boyutunun azalma egiliminde oldugu belirtilmektedir (Massart and Cabuil
1987).

Sentez kolayligi bakimindan ikili ¢oktiirme tercih edilen ydntemlerdendir. Diisiik
reaksiyon sicakligi ve kisa zamanda MP’lerin olugsmasi bakimindan diger yontemlere
gore daha kullanmiglidir. Ayrica ¢evre dostu bir ¢dziicii olan suyun kullanilmast ve
reaksiyon veriminin yiiksek olmasi 6nemli avantajlarindan olmasina ragmen, boyut
dagilimmin dar olmasi ve sekil kontroliiniin saglanamamasi1 bu yontemin olumsuz

taraflari olarak goriilmektedir (Faraji vd. 2010).

2.3.2 Mikroemiilsiyon

Su/yag mikroemiilsiyonu yontemi, benzer boyutlara sahip manyetik nanopargaciklarin
sentezlenmesinde yaygin olarak kullanilmaktadir (Dresco vd. 1999, Liu vd. 2000,
Lopez Perez vd. 1997, Santra vd. 2001). Su ve yag arasindaki ara yiizey gerilimini
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diistiren slirfaktant, ¢ozeltinin seffaf goriinmesini saglamaktadir. Tek boyut dagiliminda
degisik morfolojilere sahip nanopargaciklarin sentezlenebilmesi bu yontemin olumlu
taraflarindan olmasina ragmen c¢ok fazla miktarda ¢oziicii gerektirmesi ve diisiik verim

vermesi olumsuz yonlerindendir.

2.3.3 Termal parcalanma

Yiiksek diizeyde tek boyut dagilimina sahip nanoparcaciklar yiiksek sicakliklarda
baslangi¢c maddelerinin ayrigsmasi sonucu olusmaktadir. Baslangi¢ maddeleri olarak
kullanilan organometalik bilesikler, yiizey aktif maddeleri ve c¢oziiciilerin oranlari
MP’lerin morfolojisini ve biiyiikliigiinii belirlemekte kullanilan degiskenlerdendir
(Tartaj vd. 2006). Sekil 2.18’de reaksiyon sicakligi, zamani ve olgunlagsma asamalari
MP’lerin boyut ve sekil kontroliiniin yapilmasinda énemli rol oynamaktadir (Kwon vd.
2007).
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parcalanma patlamasi odaklanmasi
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Sekil 2.18 Termal par¢alanma yontemiyle
nanopargaciklarin olusumu (Faraji vd. 2010)

2.3.4 Solvotermal yollar

Hidrotermal olarak da adlandirilan, ¢ap1 100 nm nin altinda manyetik nanoparcaciklarin
sentezinde kullanilabilen literatiirdeki sentez yontemlerinden biridir (Giri vd. 2005, Mao
vd. 2006, Wang vd. 2003, Zhu vd. 2007). Reaksiyonda kullanilan ¢6ziicii su oldugunda

hidrotermal, alkol ya da baska bir organik ¢6ziicli oldugunda ise solvotermal yontem
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olarak adlandirilmaktadir. Bu reaksiyonlar sulu ortamlardaki reaktdrlerin icinde ya da
sicakligt 200 °C’nin basinct da 2000 psi’in iizerine ¢ikildigi otoklavlarda
gerceklestirilmektedir. Hidrotermal yontemlerle birgok farkli malzemelerdeki
kristallerin basarili bir sekilde biiyiimesini saglanmaktadir. Ayrica bu yontemle serbest
halde bulunan tek kristal parcaciklarin olusmasi ve bu islem sonucunda olusan
taneciklerin diger sentez yontemlerinden daha 1iyi bir kristalligin olusabildigi

belirtilmektedir.

2.3.5 Sonokimyasal

Diger zaman alic1 yontemlerin aksine, alisilmadik 6zelliklere sahip yeni malzemelerde
ozellikle Fe3O, ve maghemit nanoparcaciklarin sentezinde sonokimyasal yontem
kullanilabilmektedir (Shafi vd. 2001, Shafi vd. 2002). Ultrasonik 1sinlamada, akustik
kavitasyondan kaynaklanan sividaki kabarciklarin olusumu, biiylimesi ve i¢e ¢okmesi

asamalarinin sonucunda nanoparcaciklar meydana gelmektedir.

Baloncuklarin olusmasi ve gelismesi sirasinda ortamla ve disariyla enerji aligverisinde
bulunmazlar. Ortamda olusan kabarciklar ultrasonun daginik enerjisini etkili bir sekilde
biriktirip, i¢e ¢okme asamasindan sonra biriktirilen yiiksek enerjinin agiga ¢ikmasini
neden olurlar. ige dogru patlayarak c¢oken baloncuklar, yerel bolgelerde adyabatik
stkismadan veya sok dalgasiyla gaz fazinda ¢dken baloncuklardan dolay: sicak noktalar

olusturur.

Bu yontemle sentezlenen parcaciklarin bilesimi kabarciklardaki buharin bilesime ile
ayni oldugundan dolay1 olugan nanoparcaciklarin safligin1 kontrol edilmesinde yardimci

olur (Tartaj vd. 2003).
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Sekil 2.19 Sonokimyasal yontemde nanopargaciklarin olusum siireci (Teo 2015)
2.4 Tlletken Polimerler

Geleneksel olarak, polimerler yalitkan olarak diisiiniilmekteydi. Ancak, 1977'de Alan G.
MacDiarmid, Hideki Shirakawa ve Alan J. Heeger ve arkadaglari bu disiinceyi
degistirerek yeni bir arastirma alaninin kapisini araladilar ve 2000 yilinda Nobel
odiiliine layik gosterildiler. Poliasetileni elektron ¢eken AsFs ile doplanmasi sonrasi
iletkenliginin dokuz kat arttifint bulmusglardir. Bu kesifden kisa bir siire sonra,
1970'lerin sonundan 1980'lerin baslarina kadar PPy, polianilin (PANI) ve politiyofen
(PTh) dahil olmak iizere bir dizi kararli iletken polimerler rapor edilmistir. Sekil 2.20°de
dop edilmemis bazi iletken polimerlerin kimyasal yapilar1 goriilmektedir. iletken

polimerler, dogustan ve katkili iletken polimerler olmak iizere iki alt gruba ayrilirlar.
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Sekil 2.20 Dop edilmemis dnemli iletken polimerlerin kimyasal yapilari

Politiyofen
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Konjuge olmus polimerler dogustan iletken polimerler olarak da adlandirilip elektriksel
ve optik ozelliklere sahiptirler. iletkenlik degerleri 10™° ile 10" S/cm arasinda degisen
birgok dogustan iletken polimer sentezlenebilir. Yiiksek elektriksel iletkenlige ve
cevresel karaliliga sahip, kolay sentezlenebilen polimerlerken ayni zamanda zayif

mekaniksel 6zelliklere sahiptirler.

Polimerin iletkenlik 6zelligi tagimast igin iki gerekli sart bulunmaktadir. Konjuge cift
bag olarak adlandirilan, polimer zincirinde birbirini izleyen tek ve ¢ift bag
bulundurulmasi birinci sarttir. Zincirde bulunan sigma baglar1 sert kimyasal baglar olup,
her ¢ift bagda daha zayif olan pi bagi igerir. Baglanma konjugasyonu, polimerin
elektriksel iletkenligini saglamada yeterli degildir. Bu yiizden ikinci kosul olarak
yapidaki elektronlarin g¢ekilmesi (oksidasyon) veya disardan yapinin icine elektron
sokulmasiyla (indirgenme) polimer yapisinin bozulmasi gergeklestirilir. Bu yolla
yapilan islemlere sirasiyla p-doplama ve n-doplama olarak adlandirilir ve bu sekilde
iletkenligi saglanan polimerlerin renk, gézeneklilik, hacim vb. 6zelliklerinin degisimine

neden olmaktadir (Balint vd. 2014, Benhamou and Hamouni 2014, Dai 2004).

Malzemelerin iletkenliklerine gore smiflandirilmis hali Sekil 2.21°de goriilmektedir.
Yalitkan, yari-iletken ve metal olmak iizere iice ayrilmis olup iletken polimerler yari-

iletken kategorisinde yer alabilmektedir.

iletken Polimerler

<« Yiiksiiz Yiiklenmig —
(dop edilmemis) (dop edilmis)

iletken Polimer Kompozitler

- = e e e e e e = = = - -
iletkenlik | | 1 s | S |
Secm?! I I 1 B | I H I 1
1018 101 100 1 10% 102 Too10? 108
Yalitkan : Yari iletken : Metal

Sekil 2.21 Malzemelerin iletkenlik degerleri
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2.4.1 Polimerlerin iletkenlik mekanizmasi

Bant Teorisi; malzemelerin elektronik 6zellikleri yapilari ile belirlenmekte olup bu
yapilarin izahindaki en makul yaklasim band teorisi ile agiklanabilmektedir. Birer
elektrona sahip benzer iki atomun biraya gelmesiyle olusan iki atomlu bir bilesigin (H>)
bag yapmadan Onceki ve bag yaptiktan sonraki elektron enerji diizeyleri Sekil 2.22°de
gosterilmektedir. Bag olusumu sirasinda iki yeni enerji diizeyi meydana gelmekte olup
bunlara, iki elektronun bulundugu bag ve bos olan antibag enerji diizeyleri denmektedir.
Is1 veya 151k etkisiyle yeterli enerjiyi alan bag enerji diizeyindeki elektronlar daha

yiiksek enerjiye sahip antibag diizeyine ¢ikabilmeleri saglanmaktadir.

[ R
~—— antibag
. iletkenlik
= . — band:
= P
& ‘ Ay bant arali
ayr1 atomlar s Ay ant araligl
A
* i * a bag
bag A bandlI
iki atomlu orta buytikliikte biiyiik
kii¢lik molekiil molekiil molekiil

Sekil 2.22 Farkli biiyiikliikteki molekiillerin olusumunda elektronlarin bulundugu enerji
diizeyleri

Birden fazla elektrona sahip karmasik molekiiller arasindaki bag olusumu da ayni
sekilde aciklanabilmektedir. Molekiile her yeni bir atomun katilmasiyla molekiiliin
elektronik yapisinda yeni bir bag ve antibag enerji diizeyleri olugsmaktadir (Sacgak
2002). Molekiil biiyiikligii arttikca bag orbitallerinin sayis1 artarken orbital enerji
diizeyleri arasindaki fark ise azalmakatadir. Bir noktadan sonra birbirinden bariz bir
sekilde ayrilmis enerji diizeylerinin yerini siirekli goriinimde olan bir enerji band:
olusmakta olup bag bandi veya degerlik bandi olarak adlandirlimaktadir. Degerlik
bandinda bulunan elektronlar kolaylikla yer degistirerek band icinde hareket
edebilmeleri saglanmaktadir. Degerlik bandi olusumuna benzer sekilde sayilar1 sonsuza

yaklagan antibag orbitalleri de bagka bir enerji bandi olusturur ve bu banda ise iletkenlik
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bandr denmektedir. Degerlik band: ile iletkenlik bandi arasindaki araliga band esigi ve
bu esigin gecilebilmesi igin gerekli enerjiye ise band esik enerjisi denilmektedir.
Maddelerin elektriksel iletkenlikleri acisindan siniflandirilmasinda band esik enerjisinin
biiyiikliigii 6nem kazanmaktadir (Sekil 2.23). Bandlarin nasil doldurulduguna bagli
olarak malzemelerin elektriksel Ozellikleri belirlenmektedir. Elektriksel iletkenligin
saglanabilmesi i¢in bandlar kismen dolmalidir. Bantlarin tamamen dolu veya bos olmasi
durumunda elektriksel iletkenlik saglanamamaktadir. Metaller kismen dolu enerji
bantlarina sahip olduklarindan dolay: yiiksek iletkenlige sahiptirler. Yalitkan ve yari-
iletken malzemelerde ise enerji bandlar1 tamamen dolu veya bostur. Yalitkan
polimerlerde degerlik bandi dolu iken iletkenlik bandi ise bostur ve genis bir band
esigiyle birbirlerinden ayrilmaktadir. Oda sicakliginda elektronlarin degerlik bandindan
iletken bandina termal uyarim yetersiz oldugu igin yalitkan ozelliktedirler. iletken
polimerlerde ise degerlik bandi ile iletkenlik band1 birbiriyle ortiisdiigiinden dolay1 esik
daha dardir ve yiiksek iletkenliklere sahiptir. iletken polimerlerde doplama islemi

uygulanarak band yapilar1 degistirilebilmektedir.

Genis bant E
aralig Dar bant
= aralii
@
[ =
Lu D u J
Yalitkan Yart iletken iletken

D Degerlik band: D iletkenlik band:

Sekil 2.23 Yalitkan, yari-iletken ve iletken katilarda enerji bandlar

Polaron and Bipolaron Model; band teorisi iletken polimerlerin elektriksel iletkenligi
aciklamada yetersiz kaldigi i¢in kat1 hal fizikgileri tarafindan polaron-bipolaron modeli
ortaya g¢ikartilmistir. Bu modele gore iletkenlik, polimer zincirindeki kusurlu yerler
tizerinden ilerledigi ongoriilen spinsiz iletkenlik kavramiyla yapilir. Yiikseltgenme
yapilan doplama isleminde yapida bosluklar olusurken, indirgenmeyle olusan doplama

isleminde ise elektronlar ortaya ¢ikar ve bunlar yiik tasiyici tiirler olarak bilinmektedir.
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Organik yar iletkenler olarak bilinen iletken polimerler band esigi genellikle 1,5eV’un
tizerindedir ve dogustan iletkenlikleri diisiiktiir. Doplama islemi sonucu iletkenlikleri
yiikseltmek miimkiindiir. Ayn1 zamanda bu modeli kullanarak doplama islemi sonucu
renk degisiminin agiklanmasina da olanak saglar. Kismi delokalize olan radikal katyona
polaron, radikal dikatyona ise bipolaron denir. Polaron ve bipolaronlar hareketlidir ve

polimer zincirleri iizerinde hareket edebilmeleri miimkiindiir.

Poliasetilenin n-tipi doplanmasi sonucu iletken yapida olabilmektedir. Polimer
zincirinden bir elektronun uzaklastirilmasiyla radikal katyon, ikinci bir elektronun
uzaklagtirilmasi sonucu ikinci radikal katyon olusmaktadir. Olusan iki radikal katyonun
birlesmesiyle spinsiz dikatyon olusmaktadir. Bu sekilde ilerleyen yiikseltgenme sonucu
spinsiz yiik tasiyan pozitif solitonlar olusmakta ve zincir {lizerinde polikarbonyum
anyonlar1 meydana gelmektedir. Bu solitonlar arasinda bunlari birbirinden ayiran sinir
bolgeler bulunmaktadir. Belirli sayidaki katyonlar zincirler arasima yerlesip yiik
dengelenmesini saglamaktadir. Bunun sonucunda ise negatif yiiklii solitonlar meydana
gelmektedir. Poliasetilenin p-tipi doplanmasinda ise polikarbonyum Kkatyonlari
olusmakta ve bu islem sirasinda belirli sayidaki anyonlarin zincirlerin arasina
yerlesmesiyle yiik dengelenmesi saglanmaktadir. Sekil 2.24’de poliasetilenin p ve n tipi

doplanma siiregleri goriilmektedir.
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Sekil 2.24 Poliasetilenin n ve p tipi doplanmasi
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Elektriksel iletkenlik konjuge polimer zincirleri iizerinden olabilecegi gibi polimerin
yigin halinde de gergeklesmektedir. Bu olay Sekil 2.25’deki atlama (hopping)
mekanizmasiyla aciklanmaktadir. Iletken polimerler kristal ve amorf bolgelerin
bilesiminden meydana gelmektedir. Polimer zincirinde yiik transferi ii¢ sekilde

olmaktadir;

e Kristal bolgelerde zincir iizerinde
e Kiristal bolgelerde zincirden zincire

e Amorf bolgelerde zincirden zincire

Sekil 2.25 Atlama (hopping) mekanizmasi

25 PPy

[k zamanlar pirol siyahi olarak bilinen, pirol/H,0, ¢dzeltisinde ¢dziinmeyen bir siyah
cokelti olarak ilk kez Angeli (1916) tarafindan sentezlenerek literatiire bildirilmistir.
Olusan Triin fiziksel 6zellikleri bakimindan dogal melaninlere benzedigi i¢in dogal
pigmentler i¢in arastirma konusu olarak diisiiniilmiistiir. Ancak PPy’nin yari-iletkenlik
ozellikleri ilk defa McNeil (1963) tarafindan tetraiodopiroliin piroliziyle ortaya
cikmistir. Elektrokimyasal sentezle yiiksek elektriksel iletkenlige sahip filmlerin
olusmasi bu alandaki caligmalara ilgiyi arttirmistir (Diaz and Bargon 1986). Daha
sonralar1  piroliin kimyasal polimerizasyonu sirasinda anyonik siirfaktantlarin

kullanilmasi sonucuyla ¢ozilinebilir PPy filmlerin olusmasi saglanmistir (Lee vd. 1995).

PPy zinciri farkli miktarlarda doplanmis dort farkli elektronik band yapisi sergiler.
Doplanmamis durumda PPy yaklasik olarak 3,16 eV’luk genis bir band araligina sahip

yalitkan o6zellik gostermektedir. Oksidasyon sonucunda yiiksiiz PPy zincirinden bir pi-
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elektron ¢ikarilmasiyla serbest radikal ve spinsiz pozitif bir yliik meydana gelmektedir
(Sekil 2.26). Radikal ve katyon bolgesel rezonanslarindan dolayr birarada eslesmis
olarak bulunan polaron yapilar olusmaktadir. Polaronlar radikal katyon ya da anyon
olabilmektedir. Bu durum i¢in bir dizi kinoit benzeri halka kullanilmaktadir. Polimer
iskeletinde bu durumla olusan yapisal bozukluklarin enerjisi geri kalan kisimdan daha

yiiksek bir enerjiye sahiptir.

Bipolaron

Sekil 2.26 PPy’nin aromatik ve kinoit yapilari ile yiikseltgenmis polaron ve bipolaron
yapilari

Bu kusurlarin yaratilmasi ve birbirnden ayrilmasi i¢in 6nemli miktarda enerjiye ihtiyag
duyulacagindan sinirl sayida kinoit benzeri halkalar olusabilmektedir. PPy durumunda
bu yapisal bozukluk en fazla dort pirol halkasina kadar yayilabilecegi diistintilmektedir.
Polaronlarin iizerinde bulunan eslesmemis elektronlar band araliginda daha diisiik
enerjili bolgesel elektronik diizeyler meydana getirir (Sekil 2.27). PPy’deki polaronlar
band kenarlarina simetrik olarak 0,5 eV’luk bir aralikla yerlesmektedir.
Yiikseltgenmenin devam etmesi durumunda polarondaki serbest radikal sistemden
uzaklagtirilarak bipolaron olarak bilinen spinsiz kusurlu bir yap1t meydana gelmektedir.
Bipolaron olusumu i¢in gerekli enerji iki farkli polaronun birleserek meydana
gelmesinden daha disiiktiir. Yiiksek doplama derecelerindeki polaronun birleserek
bipolaron meydana getirmesi miimkiindiir. Bundan dolay1 polaronlarin yerini

bipolaronlar almaktadir. PPy’de bipolaronlar bant kenarlarina simetrik olarak 0,75
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eV’luk bir aralikla yerlesmektedir. Doplama derecesi arttik¢a bipolaronlar siirekli yeni
bantlar olusturmaktadir. Bipolarin sayisi arttikga da bandlarda genisleme meydana
gelmektedir. Asir1 doplama yapilmis bir polimerde en {ist bipolaron band: iletkenlik
bandi ile, en alttaki bipolaron bandi ise degerlik bandi ile kismi dolu bantlar meydana

getirerek metallere benzer bir elektriksel iletkenligin olusmasini saglar (Le vd. 2017).
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iletkenlik Bandi
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0.4

3.16 eV 3.16 eV 3.16 eV 3.56 eV
0.7 A
0.7
Degerlik Bandi
a) b) c) d)

Sekil 2.27 Elektronik bant yapilari (a) notr, (b) polaron, (c) bipolaron ve (d) asir
doplanmis PPy yapilari

Kimyasal yontemle PPy olusumunun mekanizmasi tartismalidir (Gill vd. 1998, Sadki
vd. 2000). Sekil 2.28’de PPy’nin en yaygin kabul géren polimerizasyon mekanizmasi
olan radikal katyonlarin birlesmesi goriilmektedir (Diaz vd. 1986). Polimerlesmenin
baslama basamaginda pirol monomerin oksidayonu sonucu radikal katyon meydana
gelmektedir. Olusan iki radikal katyonun birlesip yapidan iki proton kaybedilmesiyle
bipirol olan dimer olusturmaktadir (Andrieux vd. 1991). Bipirol yeniden yiikseltgenir ve
bir bagka yiikseltgenmis segment ile birlesir. Biiylime basamaginda yeniden
yiikseltgenme, birlesme ve proton kaybetme siiregleri sonucu oligomerler olusur ve

zincir biiylimesi saglanarak PPy olusmaktadir.
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Sekil 2.29 Pirol monomerlerinin birlesmesi sonucu olas1 dimerlerin yapilari

Yiiksek elektriksel iletkenlige sahip PPy’lerin sentezlenmesi igin piroliin radikal
Katyonlar1 a-o eslesmelerinin olmasi gerekmektedir (Sekil 2.29). Ancak polimerlesme
sirasinda istenmeyen a-f ve P-B eslesmeleri meydana gelerek zincir yapisinda
dallanmalara sebep olur. Bu durumun sonucunda kristal yapida bozulma ve elektriksel
iletkenlikte diislis gozlenmektedir. PPy’ nin dallanmis ve dogrusal zincir yapist Sekil

2.30’da gosterilmistir.
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Sekil 2.30 Dogrusal ve zincir yapidaki PPy yapilari

2.6 Kompozitler

En az iki farkli malzemenin aralarinda kimyasal etkilesim olmadan biraraya
getirilmesiyle olusmus, 6zellikleri daha iyi malzemelere kompozit denir. Kompozitler
matris ve takviye malzemesi olarak iki bilesenden olusmaktadir. Polimerler, metaller ve
seramikler matris malzemeleri olarak smiflandirilirken lifler ve tanecikler takviye

malzemesi sinifina girmektedir.

Manyetik kompozitlerin kataliz, sensor teknolojisi, su aritma ve ila¢ tasima gibi
kullanim potansiyelinden dolayr 6nemi son yillarda ciddi sekilde artmaktadir. MP’ler
silika, kitosan gibi yapilarla cekirdek-kabuk vb. degisik sekillerde kompozitler

olusturmaktadir.

Iletken polimerlerin in-situ polimerizasyonu ile tekstil malzemelerin iizerine
kaplanmasiyla da kompozit olusturulabilmektedir. Kompozit tek veya ¢ift banyolu bir
islemle in situ kimyasal polimerizasyon sonucu gergeklestirilebilmektedir. Tek banyo
isleminde, monomer ve yiikseltgen ¢ozeltileri tek bir beherde karistirilir ve bu esnada
tekstil malzemesi ¢6zeltinin igine daldirilirak polimerizasyon gergeklesmis olur. Cift
banyo isleminde ise tekstil malzemesi énce monomer ¢6zeltisine daldirilir, daha sonra

monomerce zenginlestirilmis tekstil malzeme yiikseltgen maddenin bulundugu ¢ézeltiye

28



batirilir. Polimerizasyon basladiginda bazi polimerler adsorpsiyondan dolayr tekstil
malzeme {iizerinde ¢Okerken bazilart ise yigin halinde ¢o6zeltide bulunur. Tekstil
ylizeyinin ayni zamanda c¢ozeltinin yesilimsi siyah renge doniismesi polimerin
renginden kaynaklanmaktadir (Lin vd. 2005). Sekil 2.31’de farkli tekstil tiirlerinin
pirolle in situ kimyasal polimerizasyonu sonucu olusan PPy mikarlar1 gdriilmektedir.
Tekstil tiirlerinin kimyasal yapilar1 nedeniyle kaplanan PPy miktarlart farklilik
gostermistir (Chatterjee vd. 2017).
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Sekil 2.31 Farkli kumas tiirleri iizerinde PPy birikmesi
2.7 Elektromanyetik Girisim

Teknolojinin gelismesiyle birlikte elektrik ve elektronik sistemlerin kullanilma oram
artmistir. Bu malzemelerden yayilan elektromanyetik dalgalar hem insan viicuduna
zarar vermekte hem de malzemelerin birbirleriyle diizgiin g¢alismalarina engel
olmaktadir. Bu tilir zararlardan insan sagligim1 ve elektronik cihazlarin diizgiin
caligmasin1 saglayabilmek icin elektromanyetik girisime (EMI) karst koruma
yapilmalidir. Istenmeyen elektromanyetik radyasyonu énlemek amaciyla bu dalgalarinin

ozelliklerinin ve davraniglarinin anlasilmasi gerekmektedir.

Elektrik (E) ve manyetik (H) alan bilesenlerinden olusan elektromanyetik dalgalarda bir
voltaj farki ile elektrik alani, hareketli yiiklerden dolayr (yani akim) ise bir manyetik

alan meydana gelir. Elektromanyetik dalgalar enine dalgalar olup elektrik ve manyetik
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alanlar1 birbirlerine diktir (Sekil 2.32). Elektromanyetik dalgalar enerji tasidiklari icin

bu dalgalar1 soguran cisimler 1sinirlar.

Elektriksel alan Elektromanyetik dalga

Dalganin
hareket yonu

Dalga Boyu

Sekil 2.32 Elektromanyetik dalga bilesenleri

Koruma Etkinligi; elektromanyetik 1sinlar bir nesnenin iginden gectiginde, ortamda
bulunan molekiillerle etkilesime girerler. Bu etkilesim {i¢ kisimdan olusmaktadir.
Bunlar yansima, sogurma ve ig¢sel yansimalardir (Sekil 2.33). Dalga formundaki iginlar
iletken bir cisme carptiginda, cisimdeki yiikler gelen 1sinin frekansinda salinim
yapmaya zorlanmaktadir. Bu sekilde salinim yapmaya zorlanan yiikler anten gibi gorev
yaparak yiizeyden yansima yapilmasini saglar. Bu sinyal dalgalari birgok yone yansima
yaparak sinyalin dagimikligina dolayisiyla sinyal kayiplarina neden olmaktadir. Bu
sekilde yansima yoluyla elektromanyetik dalgalarinin zayiflamasi saglanmaktadir.
Sogurma yontemiyle de EMI korunmasi yapilabilmektedir. Salinima zorlanan yiikler
sogrulma sirasinda enerji kaybederek 1s1 enerjisi agiga c¢ikartmaktadir. Bu sekilde
sogurma sayesinde sinyal kayiplar1 saglanmaktadir. Ortam tabakasinin derinligine baglh
olarak da sinyal kayiplar1 olmaktadir. Ardisik i¢sel yansimalar sayesinde
elektromanyetik dalgalarda zayiflamaya neden olmaktadir. Bu tiir kayiplarin etkisi

malzemenin koruma etkinligini belirlemekte rol oynamaktadir.
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Sekil 2.33 Elektromanyetik dalgalarin kalkan malzemesiyle etkilesimi ve kalkanin
kalinligina bagh olarak elektrik-manyetik alandaki degisimi

Sekil 2.33’deki elektromanyetik alandaki zayiflama ya da sogrulma durumu, ortam
icinde indiiklenen akimlar (omik kayiplara) ve malzemede agiga ¢ikan 1sidan
kaynaklanmaktadir. Yansima kaybi ise gelen dalga ile kalkan olarak gorev yapan

malzemenin yiizey empedansi arasindaki uyumsuzluk ile ilgilidir.

Koruma etkinligi (SE) genellikle gelen alanin biiyiikliigiiniin kalkan olarak gérev yapan
malzeme boyunca azalmasiyla 6l¢iilmektedir. Matematiksel olarak SE logaritmik olarak
ifade edilmekte olup gelen 1smin giicii Py (E;, H, ) ve iletilen 1sinin giicti Pt (E1, Ht)
olarak ifade edilmektedir (Esitlik 2.8). Iletilen dalganin giicii gelen dalganinkinden daha
az oldugundan SE negatif bir deger almakta olup birimi desibeldir (dB). Pt/ P, ==0,1
oldugunda -20 dB ile % 99 luk bir koruma saglanirken bu oran 0,0001 oldugunda ise -
40 db’lik % 99,99 luk bir koruma saglanmis olur.

SEr(db) = SEx(db) + SEa(db) + SEm(db) = 10logy, [z—f] 20log 4, [i—f] = 20logy, [’;—f] (2.8)
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EMI Koruyucu Malzeme Tasarimlary; etkili EMI koruma malzemeleri tasarlayabilmek
icin dogustan ozelliklerden olan elektriksel iletkenlik (o), dielektrik gegirgenlik (g) ve
manyetik gecirgenlik (n) ile morfoloji, ylizey alani ve geometri gibi katkili
Ozelliklerinin dengeli bir kombinasyonunu olusturmak gerekir (Colaneri vd. 1992, Joo
and Epstein 1994, Ott 2011, Saini 2013, Schulz vd. 1988, Skotheim 1997). Sekil
2.34°de yansima, sogrulma ve igsel yansimalar yoluyla olusan kayiplarin nelere bagh

oldugu goriilmektedir (Saini 2015).

SE; = SEg + SE, + SEy,

1\

iletkenlik iletkenlik

yuzey alani
gecirgenlik, € gecirgenlik, € . .
(elektrik alandaki) (elektrik alandaki) gozeneklilik
gegirgenlik, [ gegirgenlik, Y
(manyetik alandaki) (manyetik alandaki)
kalinlik

Sekil 2.34 Yansima, sogurma ve i¢sel yansimalar yoluyla saglanan koruma degerlerini
etkileyen degigkenler

Farkl1 iletkenlik degerlerine sahip malzemelerin temsili EMI koruma mekanizmasi Sekil
2.35’de goriilmektedir. Cok diisiik iletkenlik degeri, gelen elektromanyetik dalganin
biiyiikk kistminin iletilmesine dolayisiyla ¢ok diisiik miktarlarda birincil ve ikincil
yansimalara neden olarak ¢ok diisiik miktarda koruma veriminin olusmasia yol
acmaktadir. Benzer sekilde ¢ok yiiksek iletkenlik degeri, yiiksek miktarda koruma
verimi olusmasina ragmen zayif empedans uyumu ve si1g derinlikten dolayr yliksek
oranda birincil yansimalarin olugmasina neden olmaktadir. Yani kalkan olarak
kullanilan malzemenin kalinlig1 malzemenin derinlik degerinden kii¢iik oldugunda c¢ok
yiiksek SEr degeri ile zayif SEa degeri elde edilmektedir. Dengeli iletkenlik degerinde
ise yeterli oranda yansima degeri ile empedans eslesmesinin 6nemli rol oynadigi

sogrulmanin yeterli degerlere ulasarak EMI diizenlenmesine yardimci olmaktadir.
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Sekil 2.35 Disiik, dengeli ve yiiksek iletkenlikli ~ malzemelerde kalkanlama
mekanizmalari

Kuramsal olarak bakir, giimiis gibi metaller yiiksek iletkenlik degerlere sahip
malzemelerdir ve sadece elekitriksel iletkenlik ve manyetik gegirgenlik Onemlidir.
Yansima yoluyla koruma bu iki degerin oranina bagliyken, sogurma yoluyla koruma ise
carpimlaria baglidir (Saini 2015). Bundan dolay1 yiiksek iletkenlige sahip ve manyetik
ozellikteki metaller yiiksek oranda sogurma ve az oranda yansima olugmasi
beklenmektedir. Nikel gibi ferromanyetik malzemeler, nikel-demir karigimlari, bakir
gibi manyetik olmayanlara gore daha iyi koruma mekanizmasi saglamaktadir. Dengeli
iletkenlik degerlerine sahip malzemelerde ise elektriksel iletkenlik ve manyetik

gecirgenligin yani sira dielektrik gecirgenlik de 6nemli rol oynamaktadir.

Cogu iletken polimer manyetik ozellik gostermediginden dolayr elektromanyetik
dalgalarin zayiflatilmasinda genellikle iletkenlik ve dielektrik gecirgenlik degerleri
sorumludur. Bu nedenle iletken polimerlere manyetik 6zellikteki malzemelerin (ferrit
yapida olan barium hekzaferrit, y-Fe,Os, veya Fe30,) eklenmesi, sogurmanin artmasina
ve buna paralel olarak yansimanin azaltilmasma yol a¢maktadir. Bunlarin yanisira
yiiksek dielektrik sabitine sahip malzemelerin (barium tinnat, ¢inko oksit veya titanym
dioksit) iletken polimer matrisine eklenmesiyle sogurma yeteneklerini gelistirmektedir.
Bu nedenle iletken polimerlere dayali EMI koruyucu malzemeler gelistirmek amaciyla

Sekil 2.36°daki gibi cesitli yapilar ya da bunlarin kombinasyonlari olusturulabilir.
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Sekil 2.36 Kalkanlama gorevi géren malzemelerde {i¢ farkli tasarim yapilar

2.8 Kaynak Ozetleri

2.8.1 1letken polimer/mp kompozitleri

Cekirdek-kabuk seklinde sentezlenen MnFe;O4/Fe30, nanopargaciklari, tiyofen
monerinin FeCl; varliginda polimerlestirilmesiyle olusan kompozitin iletkenlik ve
mikrodalga (8-12 GHz) sogurma ozellikleri incelenmistir (Hosseini vd. 2014). PTh’in
iletkenligi 220 S/cm iken MP’ler ilave edildiginde 60 S/cm ye diistiigli gozlenmistir. Bu
azalmanin sebebi ferritlerin yalitkan 6zellikte olmalar1 ve dolayisiyla iletkenlik yolunun

kismi olarak kesilmesi olarak goriilmektedir.

Tiyofen monomeri sol-jel seklinde sentezlenen Fe3O4 spinel yapidaki ferrit varliginda
in-situ polimerizasyonu ile kompozit olusturularak mikrodalga sogurucu ozellikleri
incelenmistir (Unver and Durmus 2017). Fe3O4 parcacik PTh ile kaplandiginda 6
GHz’de 50,3 db’lik bir korunma sagladig: bildirilmektedir.

FesO4 parcacik ve PPy ¢ekirdek-kabuk seklinde olusturulan kompozitin numune
kalinlig1 artirtlarak yansima kaybi (R ) degerleri bulunmustur (Li vd. 2011). Kompozit
kalinliginin 2,3 mm oldugu zaman 12,9 GHz’de 22,4 dB lik bir yansima kaybiyla

korunma sagladigi bulunmaktadir.

Pirol monomerini manyetik sivi (ferrofluid) varliginda APS yiikseltgeniyle degisen
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ferrofluid/pirol  hacimlerinde ve farkli polimerizasyon siirelerinde olusturulan
kompozitlerin iletkenlik degerleri Ol¢tilmistiir (Turcu vd. 2006). Ferrofluid/pirol
hacimsel oranin 5, polimerizasyon siiresinin 6 saat olugunda en yiiksek iletkenlik
degerine ulasildigi gbzlenmektedir. Ayrica  polimerizasyon ortamina
dodesilbenzensulfonik asit eklendiginde olusan kompozitin elektriksel iletkenligi
arttirmadig bildirilmektedir.

Sol-jel yontemiyle olusturulan BaFe;,019 Ve TiO, pargaciklarini anilin monomeriyle in-
situ polimerizasyonu sonucu olusan kompozitin mikrodalga sogurucu ozellikleri
incelenmistir (Akman vd. 2013). Baryum ferrit manyetik dolgu olarak kullanilirken
TiO; ise dielektrik katki olarak kullanilarak malzemeinin manyetik ve dielektrik
katsayilarint dolayisiyla EM dalgalara kars1 koruyucu 6zelliginin gelismesinde katki
sagladig1 gortilmistiir. Kompozitteki dielektrik katki madde miktarmnin artmasiyla daha

iyi sogurma kapasitesine sahip oldugu oldugu goriilmektedir.

Ikili ¢oktiirme yontemiyle sentezlenen FesO, parcaciklar varliginda pirol monomerinin
polimerizasyonu sonucu olusan kompozit, daha sonra anilin monomeri bulunan ortamda
PANI sentezlenerek Fe3O04/PPy/PANI kompoziti olusturulmustur (Li vd. 2017).
Kompozitin mikrodalga sogurma 6zelligi incelenmis olup 13,45 GHz’de -47,3 db’lik

yansima kaybi saglandig1 bulunmaktadir.

2.8.2 MP ve iletken polimer iceren kumas kompozitler

Fe30,, silika ve polimer ile olusturulan polyester kumas kompoziti sentezlenmistir (Wu
vd. 2013). Polyester malzemeler hidrofilik ve oleofilik oldugundan su ve petrol
malzeme ylizeyinden hizlica emilir. Olusturulan kompozit malzemeye nanoboyutta
sertlik kazandirir. Kompozitin sertlige ve diisiikk yiizey enerjisine sahip olmasindan

dolayi siiperhidrofobik/stliperoleofilik 6zellik kazanmis olur.

35



Keten kumas pirol ile polimerlestirildikten sonra elektrotsuz kaplama teknigi ile nikel
metali kaplanilarak elektromanyetik dalgalara karsi koruyucu kumas elde edilmeye
calistlmistir  (Zhao vd. 2016). Kompozitin  kalkanlama mekanizmasinda
elektromanyetik dalgalar ilk once nikel metale ¢arparak gelen 1sinin biiyiik bir kismi
metal tarafindan yansimaktadir. Geriye kalan dalganin kiiciik bir kism1 metal ve polimer
arasindaki bolgede ¢oklu igsel yansima yoluyla yok edilirken, polimer bolgesine gegen
dalgalar ise sogrulma yoluyla EMI korumasma katki saglamis olmaktadir.
Kumasg/PPy/nikel kompoziti kumas/PPy ve kumas/nikel kompozitlerine gére daha
yiiksek koruma degeri bulunmus olup 20,22-43,51 dB’lik koruma saglanmaktadir.

Pamuklu kumas yiizeyi anilinle polimerlestirildikten sonra Fe3O, ile iki kere kaplanma
islemi yapilarak elektromanyetik dalgalara karsi koruma saglanmaya c¢alisilmistir (Saini
vd. 2012). Ayrica, pamuklu kumas/PANI/Fe3O4 kompozitin iletkenlik degeri 2-9x107°
S/cm olarak Ol¢lilmistiir. Kompozitlerin yansima yoluyla koruma etkileri Ol¢iilmiis
olup, elektromanyetik dalgalara karsi en yiiksek kalkanlama etkisi 19,4 dB olarak
Ol¢iilmiistiir. Bu koruma etkisi % 99 civarinda elektromanyetik dalgalar1 yansima

yoluyla korudugu olarak da sdylenebilir.

Oleik asit ile fonksiyonellestirilmis farli oranlarda nikel ferrit NiFe,O4 MP’leri anilin ile
kimyasal polimerizasyonu sonrasinda poliimit kumas yilizeyine kaplatilarak
elektromanyetik dalgalara kars1 koruyucu kompozit iretilmistir (Wang, Y vd. 2017a).
Kompozitin koruma mekanizmasinda PANI dielektrik kayipla, nikel ferrit pargaciklar
ise manyetik kayip ile mikrodalgalar1 soniimlendirmeye katkida bulunmaktadir. En iyi
yansima kaybi1 42,5 dB ile % 30 nikel ferrit igeren kompozit tarafindan saglanmakta

olup kompozite % 90’dan fazla koruma sagladig: bildirilmistir.

Pamuklu kumas, manyetik katki maddesi olarak kullanilan baryum hekzaferrit ve pirol
cozeltisi ile islem gorerek direng degerleri dl¢lilmiis ve EMI koruyucu kompozit elde
edilmigtir (Onar 2009). Pirol ile kaplanan kumasin direnci 512 ohm iken baryum
hekzaferrit ilave edildiginde direncin 347 ohm’a distigli gbzlenmistir. Pirolle

kaplanmis kumasin koruma degeri 6 dB, baryum hekzaferrit ilave edildiginde ise 3,92
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dB oldugu gozlenmistir.

Anilin monomeri kimyasal oksidatif polimerizasyonu ile sentezlenmis ve olusan PANI
tozu N-metil-2-pirolidon ile ¢ozdiriilereck CoFe,O, MP’leriyle mekaniksel olarak
karistirtlmas1  saglanmistir (Wang, Y vd. 2017b). Sonunda, PET kumasi bigakla
kaplanma yontemi kullanilarak kompozit olusturmusardir. Kompozitin yiizey direnci 73
KQ/sq oOlgiilmiistiir. Yansima kayb1 (R.) 11,5 GHz’de -18,1 dB olarak o6lgiilmiis olup
etkili koruma degeri -10 dB (2,8 GHz) degerini gectigi gériilmiistiir.

Seliilozik liflerden olan liyosel kumas, anilin monemeriyle APS yiikseltgeni varliginda
kimyasal polimerizasyon gergeklestirilmis olup ardindan elektrotsuz kaplama teknigi ile
kobalt-nikel, kumasa kaplanmigtir (Zhao vd. 2017). Olusturulan kompozitin
elektromanyetik dalgalara karsi1 koruma etkinligi incelenmis olup X bandi araliginda
33,95-46,22 dB gorlilmiistiir.
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3. MATERYAL VE METOD
3.1 Kullamlan Kimyasal Maddeler

PET dokunmamus kumas (kiitlesi 130 g/m% kalinligi 0,45 mm) KORDSA (Kocaeli,
Tiirkiye) firmasindan temin edilmis olup ticari deterjan markasiyla yikandiktan sonra
kullanildi.

Pirol (> % 97, d ) (Fluka), NH4S,0g (> % 98, M=228,2 g/mol) (Fluka), NH3 (% 25)
(Atabay Kimya), NaOH (Sigma Aldrich), HCI (% 37, d= 1,19 g/mL) (Merck),
FeCl3.6H,0 (% 97) (Merck), FeCl;.6H,0 (% 97) (Merck), CoCl,.4H,0 (% 97) (Merck),
MnCl,.4H,0 (% 97) (Merck) temin edildigi gibi kullanildi.

3.2 MP’lerin Sentezi

FesO4 pargaciklarin sentezinde ikili ¢oktiirme yontemi kullanilmigtir (Khalil 2015).
Fe;0, sentezinde ilk olarak 0,3M FeCl3.6H,0 (1,18 g) ve 0,15M FeCl,.4H,0 (0,46 g)
20’ser ml sulu ¢ozeltileri ayr1 ayr1 beherlerde hazirlanarak ¢oziinmeleri saglandi. Daha
sonra bu karigimlar iki boyunlu balon jojede 20 dk boyunca azot gazi1 gegirilerek 50
derecede karistirildi. Coktiirme maddesi olarak amonyak ¢ozeltisi (4,5 ml) damla damla
cozelti ortamina eklenerek pH’nin 11 olmasi saglandi. Baz eklendigi anda ¢ozelti
renginin siyah renge dondiigii gorildi. Bir saat boyunca 50 derecede 700 rpm de
karistirtldi. MP’lerin  olusumu Sekil 3.2’de goriildigi gibidir. Oda sicakliginda
manyetik olarak tortusunun ayrilmasi saglandiktan sonra ndotr c¢ozelti (pH=7) elde
edilinceye kadar deiyonize su ile 8000 rpm’de santrifiij (4 kere) yapilarak Fe3O,
pargaciklari elde edildi. Demir iyonlarmin alkalizasyonu sonucu olusan Fe3O4’{in
Onerilen olusum mekanizmas1 Reaksiyon 3.1-3’de goriilmektedir (Olowe and Génin

1991, Refait and Génin 1993).
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FeCI2.4H20 N, gazi

Sekil 3.1 Fe3O4 pargaciklarin sentezi

Fe?* + 20H™ — Fe(0H), (3.1)
3Fe(OH), + %oz > Fe(0H), + 2Fe00H + H,0 (3.2)
Fe(OH), + 2Fe0O0H — Fe;0, + 2H,0 (3.3)

Fe(OH),’nin (demir (II) hidroksit) havadaki ¢6ziinmiis oksijenle kismi oksidasyonu
sonucunda FeOOH (Demir oksihidroksit) olusturuldu (reaksiyon 3.2). Demir
oksihidroksit ile demir (II) hidroksitin dehidrasyonu sonucu igiincii reaksiyonda

gorildigii tizere Fe3Oy4 pargaciklari olusturuldu (reaksiyon 3.3).

Sekil 3.2 Reaksiyon sonrasi ¢oktiiriilmiis ferrit pargaciklar
CoFe;04 ve MnFe;0,4 pargaciklarin sentezleri ikili ¢oktiirme yontemiyle saglandi.

CoFe,0,4 sentezinde 0,3M FeCl;.6H,0 (0,81g) ve 0,15M CoCl,.4H,0 (0,46 g) 10’ar ml

0,5 M HCI ¢ozeltileri ayr1 ayri beherlerde hazirlanarak ¢oziinmeleri saglandi. Daha
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sonra bu karisimlar iki boyunlu balon jéjede 20 dk boyunca azot gazi1 gegirilerek 80
derecede karistirildi. Coktiirme maddesi olarak 1,5 M NaOH (16 ml) damla damla
¢ozelti ortamina eklenerek pH’nin 13 olmasi saglandi. Co6zeltinin siyahimsi bir renkte
oldugu gozlendi. Iki saat boyunca 80 derecede 700 rpm de karistirildiktan sonra oda
sicakliginda manyetik olarak tortusunun ayirimi saglandi. Daha sonra notr ¢ozelti
(pH=7) elde edilinceye kadar deiyonize su ile 8000 rpm’de santrifiij (4 kere) yapilarak
CoFe 04 pargaciklari elde edildi. Benzer sekilde MnFe,O, sentezinde 0,3M FeCl3.6H,0
(0,81g) ve 0,15M CoCl,.4H,0 (0,168 g) 10 ar 0,5 M HCI ¢ozeltileri ayr1 ayr1 beherlerde
hazirlanarak ¢oziinmeleri saglandiktan sonra CoFe;O, icin yapilan islemler uygulandi.
Cozelti pH’sinin 13 olmasi igin gerekli baz miktar1 olan 14 ml damla damla eklenerek
rengin kahvemsi siyah oldugu goézlendi. Cozelti nétr oluncaya kadar santrifiij islemi

yapildiktan sonra kullanima hazir hale getirildi.

3.3 PPy ve MP iceren PET Kumas Kompozitlerin Hazirlanmasi

PET/MP/PPy kompozitin hazirlanmasi

PET kumas yiizeyi Fe3Os ¢ozeltisi emdirilene kadar damlalikla (1 ml) eklendi.
PET/Fe304 kumas kompozitlerin i¢indeki suyun u¢masi i¢in bir miktar hava ortaminda
bekletildikten sonra 50 derecede etiivde bir giin boyunca kurutma islemi yapildi. MP ile
kaplanan kumas kompozitlerin tartim islemine alindiktan sonra direng 6l¢iimleri yapildi.
Daha sonra ayni1 miktarlarda FezO, ile kapli bes PET kumas yiizeyine 0,2 M 1,2 ml 0,4
M HCI igindeki pirol ¢ozeltisi ile emdirildikten sonra sirasiyla 0,20, 0,15, 0,10, 0,05 ve
0,025 M 1 ml 04 M HCI i¢indeki APS c¢ozeltileri eklenerek 2 saat boyunca
polimerizasyon gergeklestirildi. PET/Fe3O4/PPy kumas kompozitler 6nce deiyonize su,
ardindan 0,4 M HCI ¢ozeltisinde yikanma (yeniden doplama) islemi uygulandi. Agik
havada bir miiddet bekletilen kumaslar daha sonra 50 derecede etiivde bekletildi.
Kompozitlerin tartim islemi alindiktan sonra direng Olgimleri yapildi. CoFe,O4 ve
MnFe,O, pargaciklari iginde ayni islemler uygulanarak PET/CoFe,O4/PPy ve
PET/MnFe;O4/PPy kumas kompozitleri iretildi. MP ile kapli PET kumaslarin pirolle

polimerlesmesi Sekil 3.3’de goriilmektedir.

40



/!
)

PET kumas Pirol damlatiimig APS gozeltisi Manyetik pargacik
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Sekil 3.3 PET/MP/PPy kompozitin hazirlanmasi
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(M= Fe, Co, Mn)

Sekil 3.4 PPy ve MFe;Q4 pargaciklarin PET kumas ile kompozitinin hazirlanmasi

PET/PPY/MP kompozitin hazirlanmasi

Bes tane PET kumas ylizeyine 0,2 M 1,2 ml 0,4 M HCI igindeki pirol ¢ozeltisi
emdirildikten sonra sirasiyla 0,20 M, 0,15 M, 0,10 M, 0,05 M ve 0,025 M 1 ml 0,4 M
HCl igindeki APS ¢ozeltileri eklenerek 2 saat boyunca polimerizasyon gerceklestririldi.
PPy ile kapli PET kumaslar once deiyonize su, ardindan 0,4 M HCI c¢ozeltisinde
yikanma (yeniden doplama) islemi uygulandi. Acik havada bir miiddet bekletilen
kumaslar daha sonra 50 derecede etiivde bekletildi. Polimer kapli kumaslarin tartim
islemi alindiktan sonra diren¢ Ol¢limleri yapildi. Daha sonra PPy kapli PET kumas
yiizeyi Fe3O4 ¢ozeltisi emdirilene kadar damlalikla (1 ml) eklenerek PET/PPy /Fe304

kumas kompozitleri iiretildi. Hava ortaminda kompozitler bir siire bekletildikten sonra
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50 derecede etiivde bir giin boyunca kurutma islemi yapildi. Fe3O4 ve PPy ile kaplanan
kumaglar tartim islemi alindiktan sonra direng dl¢iimleri yapildi. CoFe,O4 ve MnFe;04
pargaciklari iginde ayni islemler uygulanarak PET/PPy/CoFe,O4 ve PET/PPy/MnFe,04
kumas kompozitleri iiretildi. PPy ile kapli PET kumaslarin MP’ler ile emdirilerek

kompozit olusturma agamalar1 Sekil 3.5’de goriilmektedir.

.
el

PET kumas Manyetik pargacik Pirol damlatiimig APS gozeltisi
damlatilmig MP/PET kumasg damlatiimig
PET kumas Pirol/MP/PET kumas

Sekil 3.5 PET/PPy/MP kompozitin hazirlanmasi

3.4 Karakterizasyon Cahismalari

3.4.1 Direng olciimleri

Hazirlanan MP ve iletken polimer kapli kumaslarin yiizey direngleri THURLBY 1503

dijital multimetre kullanilarak 6l¢iildii.

342 XRD
Sentezlenen MP’lerin XRD analizleri RIGAKU Ultima-IV X-1s1m kirmim cihazi ile

yapildi. Dalga boyu A=1,54 A olan Cu Ko 1smmasiyla, kirilma agist (20) 2°- 90°
araliginda ve 2°/dak ¢ekim hiziyla gergeklestirildi.
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343 ATR-FTIR

PET kumas, PPy toz 6rnegi ve PPy/PET kompozit ATR-FTIR (Zayiflatilmig Toplam
Yansima-Fourier Déniisiimlii Infrared) Spektroskopisi BRUKER Alpha cihaz

spektrumlar elde edilmistir.

3.4.4 SEM ve enerji dagitic1 X-1s1nlar1 spektroskopisi

Altin-palladyum (Au-Pd) karisimi ile kaplanan numunelerin SEM mikrograflar1 ve
EDX ol¢timleri QUANTA 400F marka taramal1 elektron mikroskopu ile elde edildi.

3.4.5 Titresimli numune magnetometresi

Sentezlenen MP’lerin ve MP ile iletken polimer kapli kumasin manyetik histeresis ve
AC alinganlik dlgiimleri CRYOGENIC Limited PPMS cihazi NbTi miknatisiyla
yapildi.

3.4.6 Elektromanyetik kalkanlama etkinligi 6l¢iimii

EM kalkanlama etkinligi, 30 MHz-3 GHz araliginda ASTM D 4935-89 standartlarina
uygun Rohde-Schwarz ZVL 9 kHz-13 GHz model VNA cihazinda EM-2107A test
sistemine gore Olgiildii. Standartta belirtildigi gibi kompozite gelen (E;) ve kompozitten
gecen (Ep) 1smin elektrik alanina bagli olarak EMSE hesaplamalar1 Esitlik 3.4’e gore
yapilmistir. Numunelerin sogurma ve yansimadan kaynaklanan koruma etkinlik

degerleri Esitlik 3.5’ye gore hesaplandi.

EMSE=20 log (i—t) (3.4)

I=Ab+Re+T (3.5)

S degiskenlerinden faydalanilarak esitlikteki yansima (Re) ve 1smn gecirgenligi (T)
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hesaplandi.

Er|?
Re = | = 1S111% ya da |S,;|?
E¢|? 2 2
T = E_l = [S121* ya da |S,,|

Sekil 3.6 Network analizori
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4. ARASTIRMA BULGULARI VE TARTISMA

4.1 MP’lerin Eklenme Sirasina Gore Hazirlanan Kompozitlerin icerdikleri %
PPy ve % MP Miktarlari ile Bagh Olarak Diren¢ Degerlerinin Degisimi

Farkli APS derisimleriyle hazirlanan PPy-ferrit-kumas kompozitlerin % PPy igerigi, %
ferrit igerigi ve yiizey direnglerindeki degisim takip edildi. Bu amagla kompozite
ferritlerin eklenme sirasina gore 0,2 M pirol ¢ozeltisi damlatilarak ve 0,05-0,2 M
arasinda degisen derisimlerde APS igeren ¢Ozelti eklenerek polimerizasyonlar
gerceklestirildi. Ferritlerin dnce ve sonra eklenme sirasina gore deneylerden elde edilen

sonuglar degerlendirildi.

4.1.1 PET/MP/PPy kumas kompozitleri

PET/Fe;04/PPy

Kiitlece ortalama % 14 Fe;O4 kaph kumaslar yiizeyinde farkli APS derisimlerinde pirol
polimerizasyonu sonucu yiizey direncindeki degisimler Sekil 4.1°de goriilmektedir.
Polimerizasyon ortamindaki yiikseltgen derisimi arttikga kompozitteki % PPy igerigi
artarken, kompozitin direng degerlerinin azaldigi yani iletkenliklerinin arttig1

gortilmektedir.
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Sekil 4.1 Fe304 kapli PET kumaslarin igerdigi % PPy miktarinin ve
kompozit kumasin yiizey direncinin APS derisimi ile degisimi

APS derisiminin artmasi, polimerizasyon hizinin artmasina dolayisiyla konjugasyon
uzunlugunun ve PPy doplama seviyesinin artmasina neden olmaktadir. Zincir uzunlugu
arttikca elektriksel iletkenlik degerinin arttig1 yani PET/Fe3O4 kompozitin yiizey direnci
degerinin azaldig1 Sekil 4.1°de goriilmektedir.

FesO, igeriginin % 14 oraninda olmasi, kompozitin iletkenlik degeri degisiminde
o6nemli bir rol oynamadig1 goziikmektedir. Kompozitin kompakthigiin gelismesine ise
FesO, yardimci olmaktadir. Literatiirde kiitlece Fe3O, miktar1 % 40 oldugunda,
PPy/Fe;0,4 kompozitin iletkenligi PPy’nin iletkenliginden dokuz kat yiiksek bir degere
ulastigi bildirilmistir (Qiu 2005). Kiitlece % Fe3O,4 miktarinin artmasiyla kompozitin
kompaktligin1 gelistirmekte rol oynamaktadir. PPy/Fe;O, kompozitindeki % PPy
iceriginin azalmasiyla da iletkenlik degerinin diistiigii bildirilmistir. Literatiirdeki bir
bagska arastirmada PANI/FesO, kompozitinde kiitlece FesO4 igerigini % 16’ya
ulastiginda iletkenligin en {ist seviyede oldugu gézlenmistir (Aphesteguy and Jacobo
2007). PANI/Fe30,4 kompozitinde kiitlece Fe3O, igerigi arttikea ise iletkenlik degerinin
diistiigii bildirilmistir. Iletken polimerler gibi diizensiz sistemlerde mikroskobik ve
makroskopik iletkenlik kompozitin iletkenligini belirlemede rol oynamaktadir.

Mikroskobik iletkenlik doplama seviyesine ve zincir uzunluguna bagliyken,
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makroskopik iletkenlik ise malzemenin kompaktligi ve mikropargaciklarin yonelimi
gibi bazi1 dis etmenlere baghdir. Kompozit icindeki PPy igerigi diistiikge kompaktliktaki
degisim daha da 6nem kazanmakta olup sistemdeki Fe;O4 igerigi arttikga kompozitin
kompaktligini gelistirmektedir. Sonug olarak, tanecikler arasindaki zayif baglar giderek

diizelmekte olup tane sinirlar1 arasindaki kenetlenmeler daha da giiglenmektedir.

PET/CoFe,04/PPy

Kiitlece ortalama % 18,7 CoFe,O4 kapli PET kumaslara farkli APS derisimlerinde pirol
polimerizasyonu sonucu yiizey direncin degerlerindeki degisimler Sekil 4.2°de
goriilmektedir. Polimerizasyon ortamindaki yiikseltgen derisimi arttitkca kompozitteki
% PPy igerigi artarken, kompozitin direng degerlerinde 6nemli bir degisiklik goriilmedi.
Diisiik APS derisimlerinde kompozitteki PPy igeriginin PET kumas yiizeyine once
PPy’nin kaplandig1 ¢alisma ile karsilastirildiginda daha diisiik goriilmesinin sebebi,
ferrit parcaciklarimin polimerizasyon ortaminda kumas ylizeyinden ¢ozelti ortamina

gecmesiyle aciklanabilmektedir.

20 120
—a&— %PPy .
- 100 ~
15 A --@--Yiizey direnci g
- 80 &
g 5
a 10 o - 60 c
X 2
- 40 2
5 - 8
- 20 2
0 - . . . 0
0 0,05 0,1 0,15 0,2 0,25
[APS] (M)

Sekil 4.2 CoFe,O4 kapli PET kumaslarin igerdigi % PPy miktarmin ve
kompozit kumasin yiizey direncinin APS derisimi ile degisimi
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PET/MnFe,;04/PPy

Kiitlece ortalama % 21,5 MnFe,0,4 kapli kumaslar yiizeyinde farkli APS derisimlerinde
pirol polimerizasyonu sonucu yiizey direncindeki degisimler Sekil 4.3’te goriilmektedir.
Polimerizasyon ortamindaki yiikseltgen derisimi arttikga kompozitteki % PPy igerigi
artarken, kompozitin diren¢ degerlerinde onemli bir degisiklik goriilmedi. Disiik
yiikseltgen derisimlerinde kompozitteki PPy igeriginin PET kumas yiizeyine One
PPy’nin kaplandig1r ¢alisma ile karsilastirildiginda daha diisiik goriilmesinin sebebi
MnFe;0, parcaciklariin polimerizasyon ortaminda kumas ylizeyinden ¢dzelti ortamina

gecmesiyle aciklanabilmektedir.
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Sekil 4.3 MnFe,0,4 kapli PET kumaslarin igerdigi % PPy miktarinin ve
kompozit kumasin yiizey direncinin APS derisimi ile degisimi

4.1.2 PET/PPy/MP kumas kompozitleri
PET /PPy/FE304
PET kumaslara farkli APS derisimleriyle olusan pirol polimerizasyonu sonucu olusan

PET/PPy kumas kompozitin yiizey direnci ve PPy igerigi arasindaki iliski Sekil 4.4’de

goriilmektedir. Yiikseltgen derisiminin 0,15 M oldugu anda kompozitin en diisiik yiizey
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direnci degerine ulagtig1 goriildii. Diisiik APS derisimlerinde kumas yiizeyinde yeterli
miktarda PPy igerigi olmadigindan dolay1 kompozit diisiik iletkenlik degerine sahipken,
yiikseltgen derisimi 0,15 M oldugunda, kompozit en yiiksek iletkenlik degerine
ulagmaktadir. Bu oran arttikca kompozitteki PPy igergi artmasina ragmen iletkenligin
diismesinin sebebi asir1 yiikseltgenmeden kaynaklanmaktadir. Asir1 ylikseltgenme
sonucu olusan karbonil kusurlar1 konjugasyonda kesintilere neden olarak yiik
transferine engel olur. Bundan dolay1 elektriksel iletkenligin azalmasiyla
sonuglanmaktadir. Literatiirde a, p-doymamis konjuge karbonil pik yogunlugundaki

artig elektriksel iletkenlikteki azalmayla iliskilendirilebilmektedir (Najar vd. 2007).
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Sekil 4.4 PPy kapli PET kumaslarin igerdigi % PPy miktarinin ve PET/PPy
kumas kompozitin yilizey direncinin APS derisimi ile degisimi

Farkli APS derigimleri sonucu olusan PET/PPy kumas kompozitlerin iizerine Fe3O4
parcaciklae1 damlatilarak PET/PPy/Fes0, kumas kompozitleri yapildi. tizerine
damlatilan % Fe30,4 ve ylizey direncindeki degisimler Sekil 4.5°te goriilmektedir.
Kompozitteki PPy igerigi azaldik¢a kumas yiizeyine giren Fe304 miktar1 arttidi,
iletkenligin ise azaldigr goriilmektedir. Fe304 parcaciklari 100 S/em iletkenlige
sahiptirler ve bundan dolayi elektronlarin PPy zinciri iizerindeki hareketini kisitlamalar

nedeniyle dolay1 kompozitin iletkenligini azaltmaktadir (Wang, X vd. 2017).
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Sekil 4.5 PET/PPy kompozitlerinin igerdigi PPy miktar1 ile kompozit
iizerine kaplanan % Fe3O4 miktarinin ve PET/PPy/Fe;04
kompozitinin yiizey direncinin degisimi
PET /PPy/CoFe,04

Farkli APS derisimleri sonucu olusan PET/PPy kompozitin yiizey direnci ve PPy igerigi
arasindaki iligkiyi gosteren grafik Sekil 4.6’da goriilmektedir. APS derigiminin 0,15 M
oldugu anda en diisiik yilizey direnci degerine ulastigi gozlendi. Yiikseltgen miktarinin
giderek artmasiyla kompozitteki PPy igerigi artmasina ragmen, iletkenligin azalmasinin
nedeni agir1 ylikseltgenmeden kaynaklanmaktadir. Diisiik APS derisimlerinde kumas
yiizeyinde yeterli miktarda PPy igerigi olmadigindan dolayr kompozitin disiik direng
degerine sahip oldugu goriildii.
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Sekil 4.6 PPy kapli PET kumaslarin i¢erdigi % PPy miktarinin ve PET/PPy
kumas kompozitin yiizey direncinin APS derigimi ile degisimi

Sekil 4.7°de farkli yiikseltgen derisimleri sonucu olusan kompozitlerin {izerine
damlatilan % CoFe,04 ve ylizey direncindeki degisimler goriilmektedir. Kompozitteki
PPy igerigi azaldikca kompozitte giren CoFe;O4 miktart arttigt ve buna bagli olarak
direncin de arttig1 goriilmektedir. CoFe,O4 pargaciklari diisiik iletkenlik degerine sahip
oldugundan dolay1 ve iletim yollarinin olusmasimi kismen engelleyerek kompozitin

iletkenligini azaltmaktadir (Prasanna vd. 2015).
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Sekil 4.7 PET/PPy kompozitlerinin igerdigi PPy miktar1 ile kompozit
iizerine kaplanan % Fe3O4 miktarinin ve PET/PPy/Fe;04
kompozitinin yiizey direncinin degigimi
PET /PPy/MnFe,04

Yiikseltgen derisiminin degismesi sonucu olusan PPY/PET kompozitin yiizey direnci ve
PPy igerigi arasindaki iliskiyi gosteren grafik Sekil 4.8’de goriilmektedir. APS
derisiminin 0,15 M oldugu anda en diisiik yiizey direnci degerine ulastigi gozlendi.
Yiikseltgen derisiminin giderek azalmasi sonucu kompozitteki PPy igerigi azaldigindan
dolayr direng degerinin arttigi gozlenmektedir. APS derisiminin 0,2 M oldugu anda
kompozitteki PPy igeriginin yiiksek olmasina ragmen iletkenligin diisiik olmasinin

sebebi asin yiikseltgenmeden kaynaklanmaktadir.
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Sekil 4.8 PPy kapli PET kumaslarin igerdigi % PPy miktarinin ve PET/PPy
kumas kompozitin yilizey direncinin APS derisimi ile degisimi

Yuzey direnci (KQ/cm?)

Sekil 4.9’da farkli APS derisimleri sonucu olusan kompozitlerin iizerine damlatilan %

MnFe;O, ve yilizey direncindeki degisimler goriilmektedir. Kompozitteki PPy icerigi

azaldik¢a kompozitte giren MnFe,O4 miktar1 arttigi ve buna bagli olarak direncin de

arttigi  gozlendi. Ferrit parcaciklarinin yalitkan ozelliklerinden dolayr kompozitin

iletkenligini azaldig1 gortilmektedir.
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Sekil 4.9 PET/PPy kompozitlerinin igerdigi PPy miktari ile
kompozit lizerine kaplanan % Fe30O4 miktarinin ve
PET/PPy/Fe;04 kompozitinin yiizey direncinin degisimi
4,2 XRD

Ug farkli bilsesimde sentezlenen MP’lerin X 1sinlar1 kirmim desenleri Sekil 4.10°da
verilmektedir. Bu desenlerin her birinde gozlemlenen 30,25° (220), 35,53° (311), 43,39°
(400), 53,65° (422), 57,24° (511) ve 62,78° (440) pikleri yiizey merkezli spinel kiibik
kristal yapmin varligini ispatlamaktadir. Bu pikler Fe;0, (JCPDS No. 19-0629),
CoFe,O4 (JCPDS No. 22-1086), ve MnFe;O4 (JCPDS No. 74-2403) standartlar ile
ortigmektedir (Liu vd. 2006). Kirinim desenlerine bakildiginda (113) ve (210) y-
Fe,Os’e (213) ve (210) ise a-Fe,O3’¢ ait piklerdir (Miirbe vd. 2008). Ferritlerin
piklerine bakildiginda ise bu pikler goéziikmediginden, sentezlenen iriinlerde bagka
demir igerikli bilesik bulunmadig1 anlasilmaktadir. FesO4, CoFe;O4 ve MnFe;O4
MP’leri i¢in pargacik boyutlari sirasiyla 11,5 nm, 16,4 nm, 30,9 nm oldugu belirlendi.
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Sekil 4.10 Fe304, CoFe 04 Ve MnFe, Q4 ait X 1sinlart kirinim deseni
43 FTIR
PET kumas ve PET kumas yiizeyinde PPy olusumunu incelemek ve yapilarini
aydinlatmak amaciyla saf PET kumas, saf PPy ve PET/PPy kumas kompozitinin ATR-

FTIR spektrumlar Sekil 4.11'de gériilmektedir. 2970 ve 2912 cm™deki bantlar alifatik
C-H gerdirme titresimiyle agiklanabilirken, 1968 cm™de bant aromatik yapr ile ilgili,

55



1715 cm™de bant ise -C=0 gerilme titresimine atfedilmektedir(Guo vd. 2009). 1247
cm™de gozlenen bant ise ester grubunun -COO- gerilmesine aittir (Malhotra vd. 2015).
PPy'nin FTIR spektrumunda ise 1533 cm™ deki bant, pirolin C=C halka gerilme
titresimiyle ilgilidir. Spektrumdaki 1456 cm™ ve 1286 cm™ bantlar ise sirasiyla C-C ve
C-N gerilmesiyle iligkilendirilmektedir (Boschi vd. 2008). PPy'nin C-H egilme titresim
bantlar1 ise 1141, 1029 cm™dir. PPy kapli PET kumasin spektrumunda ise PPy igin
1533 cm™ gozlenen -C=C halka gerilme titresimi 1528 cm™‘de goriilmektedir. Aymi
zamanda yine PPy icin -C-C ve C-N gerilme titresimleri saf PPy’den biraz farkli olarak
srastyla gerilme titresimleri 1456°dan 1409 cm™’e vel286’den 1334 cm™e kayarak
gozlendi. PET kumasta 1715 cm™*deki gozlenen pikPET/PPy kompozitinde 1714 cm™

goriilmektedir.
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Sekil 4.11 Saf PET, saf PPy ve PET/PPy kompozitine ait ATR-FTIR spektrumlari
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4.4  Yiizey Morfolojisi

APS kullanilarak sentezlenen PET/PPy kompozit ile saf PET’in SEM goriintiileri Sekil
4.12’ de farkli biiylitmelerde karsilastirmali olarak sunulmaktadir. SEM’de saf PET igin
1000 ve 10000, PET/PPy kompozit icinse 1000, 5000 ve 20000 biiyiitmeler yapilmustir.
PPy’nin PET kumas Yiizeyini oncelik film gibi bir tabaka ile kaplamasinin ardindan
kiiresel tanecikler seklinde ayri1 ayr1 ve bir araya gelerek toplanmis gruplar seklinde
yiginlar olusturdugu dikkat ¢ekmektedir. Mikrodalga 1simalarinda kiirecikler yansima
gorevi yaparken, lif izerindeki kiire taneleri arasindaki bolgelerde ya da PPy birikmesi

olmayan yerlerde ise 1s1malarin gegmesini saglar (Velhal vd. 2018).

Sekil 4.12 Saf PET (a-b) ve PET/PPy (c-e) kompozite ait SEM goriintiileri

Ikili ¢oktiirme yontemi ile sentezlenen PET/Fe3Q4, PET/CoFe,O4 ve PET/MnFe,O,
Sekil 4.13’de farkli biiyiitmelerde (1000, 10000 ve 50000) karsilastirmali olarak
sunuldu. Kompozitlerin tane boyutlar1 SEM fotograflarindan tespit edilmekte olup bu

degerler literatiirdeki benzer kosullardaki sentez sartlarinda iiretilen parcaciklarin
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boyutlar1 arasinda korelasyon bulunmaktadir (Harifi and Montazer 2014).

Sekil 4.13 PET/Fe;04 (a-c), PET/CoFe,04 (d-e) ve PET/MnFe,04 (g-1)
kompozitlerine ait SEM goriintiileri

PET/Fe304, PET/CoFe;O4 ve PET/MnFe;O4 kumas kompozitlere ait EDX goriintiileri
Sekil 4.14°de goriilmektedir. PET/MP kumas kompozitlerde ferrit parcaciklarin PET
kumas yiizeyinde oldugunu EDX haritalama goriintiileri ile dogrulandi. PET/Fe304
kompozitindeki demir elementi igerigi literatiirdeki ¢alismayla korelasyon
gostermektedir (Harifi vd. 2014).
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Sekil 4.14 MP’lerin PET kumas ylizeyine emdirildikten sonraki PET/MP
kumas kompozitlerine ait EDX goriintiileri
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Sekil 4.15 PET/Fe;04/PPy (a-c), PET/CoFe;O4/PPy (d-f) ve PET/MnFe,04/PPy (g-1)
kompozitlerine ait SEM goriintiileri

PET/Fe304/PPy, PET/CoFe,O4/PPy ve PET/MnFe,04/PPy kompozitlerine ait SEM
gorlntiileri Sekil 4.15°de farkl biiylitmelerde (5000 ve 50000) karsilagtirmali olarak
sunuldu. SEM goriintiilerinde MP’ler kumasa 6nce damlatildiginda, bu pargaciklar: PPy

kiiresel seklindeki yapilar tarafindan tizerlerinin kaplandigi gortilmektedir.
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Sekil 4.16 PET/Fe;04/PPy, PET/CoFe,;O4/PPy ve PET/MnFe,04/PPy
kompozitlerine ait EDX goriintiileri
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MP emdirilmis PET kumaslarin pirol polimerizasyonu sonucu EDX haritalama
goriintiileri  Sekil 4.16°de goriilmekte olup ferritlerin  kompozitlerdeki varlig

dogrulanmaktadir.

Sekil 4.17 PET/PPy/Fe;0, (a-c), PET/PPy/CoFe,0, (d-f) ve PET/PPy/MnFe;O4 (g-1)
kompozitlerine ait SEM goriintiileri

PET/PPy/Fe;0,4, PET/PPy/CoFe,O, ve PET/PPy/MnFe,O, kompozitlerine ait SEM
gorlntiileri Sekil 4.17°de farkl biiylitmelerde (5000 ve 50000) karsilagtirmali olarak
sunuldu. MP’ler yigimlasmis sekilde ya PET/FesO4/PPy ve PET/MnFe,04/PPy
kompozitindeki gibi PPy kiireciklerinin {izerinde ya da PET/CoFe,0,/PPy kompozitinde

oldugu gibi polimerin igerisine girmis sekilde bulunmaktadir. Bu parcaciklarin yansima
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yoluyla da kalkanlama yapmasi beklenmektedir. Sekil 4.18’de PET/Fe;O4/PPy,
PET/CoFe,0O4 ve PET/MnFe,04/PPy kompozitlere ait EDX haritalama goriintiileri

verilmekte olup ferritlerin kompozitlerdeki varlig1 dogrulanmaktadir.
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Sekil 4.18 PET/PPy/Fe;0,4, PET/PPy/CoFe,04 ve PET/PPy/MnFe,04
kompozitlerine ait EDX goriintiileri
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45 Manyetik Analiz

Sentezlenen ferrit parcaciklar kurutulduktan sonra miknatisa verdigi tepki Sekil 4.19°de

goriilmektedir.

Sekil 4.19 Kurutulmus ferrit parg¢aciklarin disardan miknatisa verdikleri tepki

Ferrit parcaciklarin manyetik 6zellikleri oda sicakligi histeresis egrileri ile incelenmistir.
Titresimli O0rnek magnetometresi kullanilarak Fe3O4, CoFe,O4 ve MnFe;O4
parcaciklarina ait miknatislanma egrileri Sekil 4.20'de goriinmektedir. Miknatislanma
egrilerinde goriildigi gibi Fe3O4, CoFe,O4 ve MnFe,O4 pargaciklarin doygunluk
miknatislanma degerleri sirasiyla 63,87, 16,45 ve 44,2 emu/g olarak bulunmus olup
literatiirdeki degerlere benzer sonuglar gézlenmistir (Blaskov vd. 1996, Karaagac and
Kockar 2012, Vignesh vd. 2015). iri yapili FesO4 parcaciklarin mikntatislanma degeri
90 emu/g iken sentezlenen pargaciklarin SEM goriintiilerinde goriildiigii iizere pargacik
boyutu kiiciildilkge manyetizasyon degerinin azaldigi goriilmektedir (Chikazumi and
Graham 2009). Ferromanyetik demir oksit nanopargaciklarda, miknatislanma degerinin
azalmasinda yiizey ve boyut etkilerine bagli olarak degisebilmektedir. Pargacik
boyutunun kii¢iikliigii, diisitk manyetik alanda doyumlanma miknatisinin yiiksek olmasi
ve remenans Kuvvetinin olmamasindan dolayr ferritlerin siiperparamanyetik 6zellik

gosterme egilimi vardir.

CoFe,04 pargaciklarinin daha diisiik doyum miknatislanmaya sahip olmasinin nedeni

sentezlenen ferritin kii¢lik parcacik boyutuna sahip olmasindan kaynaklanmaktadir.
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Sekil 4.20 Fe30,4, CoFe,O4 ve MnFe,0O4 pargaciklarin
oda sicaligindaki histeresiz davraniglari

Fe304 pargaciklarin kumas tizerine damlatilmasi ve olusan PET/Fe30,4 kompoziti pirolle
polimerlestirildiginde doygunluk manyetizasyon degerindeki degisimler Sekil 4.21°de
goriilmektedir. Fe304 damlatilmis kumas kompozitin doyum miknatislanma degeri 6,92
emu/g olup, saf haldeki Fe3O, pargaciklarindan daha diisiik bir degere sahip oldugu
gorilmektedir. Bu deger literatiideki benzer calismadaki degerin iki katindan fazladir
(Rastgoo vd. 2016). PET/Fe3s04 kompozitin daha diisiik miknatislik degerine sahip
olmasimin nedeni manyetik olmayan maddeler olan PET kumasin kompozitte bulunmasi
nedeniyle manyetiklige katkida bulunan ferrit miktarinin oransal olarak azalmasindan
dolayr kaynaklanmaktadir. PET/Fe3O, kompozitin pirolle polimerizasyonu sonucu
olusan PET/Fe304/PPy kompozitinde ise doyum miknatislanma degeri 0,76 emu/g’a
distiigii gortilmektedir. Literatiirdeki benzer calismalarda da doyum miknatislanma
degerinin azaldig1 gozlenmektedir (Unver vd. 2017). Bu kayda deger azalmanin nedeni

MP’lerin PPy ile kaplanmasiyla agiklanabilmektedir.
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Sekil 4.21 Fe304 pargaciklari ile PET/Fe30,4 ve PET/Fe3O4/PPy
kompozitlerine ait manyetizasyon egrileri

PET/Fes0, kompoziti hazirlandiginda ferrit miktar1 yiizdesi 13 olarak bulunmustur.

Bunu dogrulamak i¢in kompozitin tamamu ferrit olsayds;

63,9 emu « 0.045 PET
1 g ferrit I8

kompozit = 2,8755 emu

ferrit

degerinde olacakti. Histeresiz analizinden elde edilen PET/Fe3O, kompozitindeki

manyetik katki ferritten kaynaklanmaktadir. Ferrittten gelen manyetik katki;

6,92 emu PET
0,045 gf

kompozit = 0,03114 emu

—X
1 g kompozit errit

ve deneysel olarak yiizde ferrit orani ise
0,3114 emu

% ferrit = m x 100 =10,8
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% 13 ferrit eklenmesine ragmen kompozitteki gercek ferrit yiizdesi 10,8 olarak
bulunmustur. MP’lerin kumas yiizeyinda yeterli miktarda tutunamasi, polimerizasyon

sirasinda kumas ylizeyinden ortama giden MP’ler bu diisiisiin sebebi olabilmektedir.

46 EMSE

Calismada en diisiik direng 6l¢timiinden elde edilen ve Py:APS oranina gore olusturulan
PET/MP/PPy ve PET/PPY/MP kompozitlerin, ferritlerin eklenme sirasina gore
elektromanyetik dalga koruyucu ozellikleri mikrodalga frekans (30 MHz-3 GHz)
araliginda incelenmis olup % Ab, % Re ve EMSE degerleri Sekil 4.22°de

goriilmektedir.

Sekil 4.22°de goriildiigii izere PET kumasin pirolle poimerizasyonu sonucunda olusan
kompozitin elektromanyetik dalgalara karsin koruma degeri 4,9 dB ve bu kompozitin %
sogurma ve % yansima degerleri sirastyla 67,34 ve 14’diir. Literatiirde PET kumasin
pirolle polimerizasyonu sonucunda 2 dB’lik koruma sagladigi belirtilmistir (Yildiz vd.
2012). Kompozite gelen dalgalarin enerjisini diisiirmede, sogurmanin yansimadan daha

belirleyici oldugu gozlendi.

Ferrit pargaciklar literatiirde 8-12 GHz araliginda c¢alisilmis olup bu pargaciklarla
olusturulan kompozitlerin elektromanyetik dalgalara karsi yiiksek koruma degerleri
gbzlendigi belirtilmistir. Bu calismada ferrit parcacilarla olusturlan kompozitlerin 3

GHz’e kadar ki koruma etkinligi incelenmistir.
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% Sodgurma | % Yansima
EMSE
(Ab) kaybi (Re) S

PPy-PET - 67,34 14 4,9dB

Fes;0, 56 21,2 3,57 dB

PET/MP/PPy | CoFe,0, 49 25 2,92dB
Kompozit

MnFe,0, 62 17,6 3,99dB

Fes0, 74,2 11,42 6,41 dB

PET/PPy/MP | CoFe,0, 68 14,4 51dB
Kompozit

MnFe,0, 63 15,2 3,87dB

Sekil 4.22 Ferritlerin eklenme sirasina gore % Ab, % Re, EMSE degerleri

Sekil 4.23°de PPy ve ferrit (Fe3O4) kapli PET kumagin elektromanyetik dagalara karst
gosterdigi tepki goriilmektedir. Dalgalarin yonlerindeki degigmelere bakilarak giiclinii
hafiflettigi ve bu sayede koruma sagladigi goriilmektedir. Kompozit olustururken
MP’lerin eklenme sirasint EMSE degerleri iizerinde belirleyici bir degisken oldugu

gbzlendi.

i

&

=

o 0 L9 ool o

Sekil 4.23 PPy ve ferrit kapli kumagin elektromanyetik
dalgalarla etkilesiminin genel gosterimi
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FesO, parcaciklarin 6nce ve sonra eklenmesiyle olusan PET/Fe;04/PPy ve
PET/PPy/Fes04 kompozitlerin koruma degerleri sirasiyla 3,57 ve 6,41 dB olarak
olgiildii. PET/PPy/CoFe,O4 kompoziti PET/CoFe,O4/PPy kompozitinden daha yiiksek
koruma degeri saglamis olup EMSE degerleri sirasiyla 2,92 ve 5,2 dB olarak ol¢iildii.
PET/PPy/MnFe,O, kompoziti ile PET/MnFe;O4/PPy kompozitinde benzer koruma
degerlerine sahip olmakta olup MnFe,O, parcaciklarin eklenme sirast EMSE degerlerini
etkilemedigi goriilmektedir. Bunun sebebi MnFe,O4 parcaciklarin kompozit olusturma
sirasinda kumas yiizeyinde fazla tutunamadigindan dolay1 kaynaklanmaktadir. Fe3O,4 ve
CoFe,04 pargaciklarin sonra eklenmesiyle olusan PET/PPy/Fe;O4 ve PET/PPy/CoFe,04
kompozitlerin PET/PPy kompozite gore daha yiiksek koruma degeri sagladigi

goriilmektedir.

MP’lerin  6nce eklenmesiyle olusan PET/Fe304/PPy, PET/CoFe,04/PPy ve
PET/MnFe,O4/PPy kompozitlerin PET/PPy kompozite gore daha diisik koruma
degerini gostermelerinin nedenlerinden biri PET kumas yiizeyine yeterli miktarda PPy
birikmesi saglanamadigindan kaynaklanmaktadir. PET/MP/PPy kompozitlerindeki PPy
miktar1 diistikge % sogurma degerlerinin de distigii Seikl 4.22°de belirtildi. EMSE
degerinin disiik olmasimin diger bir nedeni ise ferrit pargaciklari PPy zincirini
engelleyerek iletkenligin diismesine ve bu nedenle kalkanlama degerinin diismesine

sebep olmaktadir.

MP’lerin kompozitlere ilavesi dielektrik sabiti degerinin artmasina neden olmaktadir.
Bu da empedans eslesme seviyesinin artmasini saglayarak sogurma degerinin artmasina
katki sagladigi bildirilmistir (Gul and Magsood 2008). Mikrodalga sogurmanin
artmasini saglayan diger bir etken ise gelen enerjinin bir miktarinin 1stya donmesiyle
saglanmaktadir (Huo vd. 2009). Bu durum, MP’lerde var olan koersif kuvvetlerin

histeresis kaybina neden oldugundan kaynaklanmaktadir.
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PET/PPyY kumas kompozit

Py:APS oranmin 0,2:0,15 oldugunda en disiik diren¢ degeri olan 126,08 ohm oldugu
kosullardaki PET/PPy kompozitin ve saf PET in Si; degiskenlerinden yararlanilarak
olusturulan EMSE degeri Sekil 4.24’de grafige gecirilmistir. PET/PPy kompozitinde
PPy’nin kiitlece % 22,77 oldugu zaman, 30 MHz-3 GHz frekans araliginda 4,9 dB’lik

koruma sagladig1 goriilmektedir.
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Sekil 4.24 PET/PPy kompozitine ait EMSE degerleri

PET/PPy kompozitin S;, degiskenlerinden yararlanilarak olusturulan sogurma (Ab) ve
yansima (Re) olarak bilinen bagil koruma verimliligi Sekil 4.25’de goriilmektedir.
Sekilde goriildiigii tizere kompozitin elektromanyetik dalgalar1 sogurma yiizdesi 67,34
iken yansima yoluyla ise % 14 likk koruma saglamaktadir. Bu durumda kompozitin ana
koruma mekanizmasi sogurma yoluyla gerceklesmektedir. iletken polimerlerle
hazirlanan kompozitlerin EMSE degerleri incelendiginde daha c¢ok sogurma
mekanizmasi yoluyla koruma sagladigi bildirilmistir (Kim vd. 2002). Sekil 4.12’deki
PET/PPy kompozit yiizeyi kiirecik yapilarindan dolayr gelen dalgalari igsel yansitmalar
yaparak enerjisini azaltmaktadir. Kiiresel yapidaki taneciklerin yiginlagsmasiyla

karnabahar goriintimiindeki yapilar meydana gelmekte olup bu yapilar sayesinde
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elektromanyetik dalgalarin soniimlenmesine katkida bulunmaktadir. Literatiirde APS
kullanilarak sentezlenen PPy filmin % 37 lik sogurma yaptigi goriilmiis olup, bu

caligmada ise gelen 1simayr yaklasik iki kati kadar daha fazla emilim yaptigi
goriilmektedir (Velhal vd. 2018).
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Sekil 4.25 PET/PPy kompozite ait Ab, T ve Re degerleri
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PET/MP/PPy kompozitleri
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Sekil 4.26 PET/Fe304/PPy, PET/CoFe,O4/PPy ve PET/MnFe,04/PPy
kompozitlerine ait EMSE degerleri

MP’lerin  Once eklenmesiyle olusan PET/MnFe,04/PPy, PET/Fe;04/PPy ve
PET/CoFe,04/PPy kompozitlerindeki koruma degerleri sirasiyla 3,99 dB, 3,57 dB ve
2,92 dB olarak &lgiilmiistiir. Once ferrit eklenmesiyle olusan kompozitlerdeki koruma
degerlerinin tamami1 PET/PPy kompozitinden daha diisiiktliir. Bunun sebebi kumas
yiizeyini ferrit pargaciklar1 kaplamasi sonucu polimerizasyon sirasinda yeterli miktarda
PPy igerigi kumas yilizeyine girememesinden kaynaklanmaktadir. Sekil 4.27-29 arasinda
kompozitlerin elektromanyetik dalgalara kars1 bagil Ab, T ve Re degerleri
goriilmektedir. Ferritlerin eklenmesiyle yansima kaybi1 artarken, PPy igeriginin

azalmasiyla da sogurma kaybi1 azalmaktadir.
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Sekil 4.28 PET/CoFe;04/PPy kompozite ait Ab, T ve Re degerleri
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Sekil 4.29 PET/MnFe,04/PPy kompozite ait Ab, T ve Re degerleri
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PET/PPy/MP kompozitleri
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Sekil 4.30 PET/PPY/Fe3;04, PET/PPY/CoFe,O4ve PET/PPY/MnFe,04
kompozitlerine ait EMSE degerleri

MP’lerin sonra eklenmesiyle olusan kompozitlerde en yiiksek koruma degeri 6,41 dB
olup, bu koruma degeri PET/PPY/Fes04 kompozitten elde edilmistir.
PET/PPY/CoFe,O,4 ve PET/PPY/MnFe,0,4 kompozitlerindeki koruma degerleri sirasiyla
5,1 dB ve 3,87 dB’dir. PET/PPY/Fe3;04 ve PET/PPY/CoFe,O4 kompozitlerdeki koruma
degerlerine bakildiginda PET/PPy kompozitinden daha yiiksektir. PET/PPY/MnFe;04
kompoziti ise PET/PPy kompozitine gore daha diisiik bir koruma degerine sahiptir.
Bunun sebebi ferritlerin  yiiksek  dielektrik  sabitine sahip olmalarindan
kaynaklanmaktadir. PPy ve ferritler arasindaki gorece dielektrik sabiti farki sinir-
yiiklerin hareketini saglayarak kompozite gelen dalgalara kars1 sogurmanin artmasini
saglamaktadir. Diger bir sebebi ise, ferritlerin belli bir degere kadar kompozitte
bulunmalari iletkenligi olumlu katki saglamasindan kaynaklanmaktadir (Aphesteguy vd.
2007, Qiu vd. 2006). Sekil 4.31-33 arasinda kompozitlerin elektromanyetik dalgalara
kars1 bagil Ab, T ve Re degerleri goriilmektedir.
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Sekil 4.32 PET/PPy/CoFe,04 kompozite ait Ab, T ve Re degerleri
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Sekil 4.33 PET/PPy/MnFe,0,4 kompozite ait Ab, T ve Re degerleri

PET/Fe304/PPy iist iiste konulmus iki kompozit

Kompozitin kalinligina bagl olarak tek ve iist iiste iki kumasin koruma degerleri

incelenmigstir. Derinlik arttikca EM dalgalara karsi koruma degeri iki katina ¢iktigi

gozlenmistir.
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Sekil 4.34 PET/Fe304/PPy tek ve iist {iste konulmus iki
kompozitlere ait EMSE degerleri
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Sekil 4.35 PET/Fe304/PPy iist iiste konulmus iki
kompozite ait Ab, T ve Re degerleri

PET/PPy/Fe30, iist tiste konulmusg iki kompozit

Ust iiste konulan iki PET/PPy/Fe30, kompozitin elektromanyetik dalgalara karsi
yaklasik 10 dB’lik koruma sagladigi goriilmektedir. Bu da gelen 1simalarin % 90 ik

kismim gecirmeyerek katkida bulunmaktadir.
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Sekil 4.36 PET/PPy/Fe304 tek ve iist iiste konulmus iki
kompozite ait EMSE degerleri
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Sekil 4.37 PET/Fe304/PPy iist iiste konulmus iki
kompozitlere ait Ab, T ve Re degerleri

81



5. SONUC

Bu calismada Fe3O4, CoFe,O4 Ve MnFe,Oy4 pargaciklar: ve PPy’iin PET kumas tizerine
kaplanmasiyla elde edilen kompozitlerin 3 GHz’e kadar ki elektromanyetik dalgalara

kars1 koruma 6zellikleri incelendi.

MP’lerin VSM analizinde parcaciklar siiperparamanyetik 6zellik gostermektedir. Bu
Ozellik pargaciklarin boyutlarimin kiiclik olmasi, manyetik alanda doyumlanma
miknatisinin yiiksek olmasi ve koersif kuvvetlerinin olmamasindan kaynaklanmaktadir.
Ayrica, PET/FesO, ve PET/Fes04/PPy kompozitlerinin  doyum miknatislanma
degerlerinin saf Fe3O,’den daha diigsiik degerlerde olmasi kompozitlerdeki manyetik

ozellikte olmayan malzemelerden kaynaklanmaktadir.

APS derisimi ve ferrit par¢aciklarin eklenme sirasina gore olusturulan PET/MP/PPy ve
PET/PPy/MP kompozitlerinin yiizey direnci degerleri karsilastirilmistir. Ferrit
pargaciklarin once eklenmesiyle olusan PET/MP/PPy kompozitlerinde daha diisiik
yiizey direnci degerlerine ulagilmistir. Bunun nedeni ferrit pargaciklarinin pirol
polimerizasyonu sirasinda kumas ylizeyinden ¢ozelti ortammma gegmesinden
kaynaklanmaktadir. En disiik yilizey direnci 0,1 M APS varliginda PET/MnFe,04/PPy
kompozitinden elde edilmis olup bu deger 40 Q/cm®dir.

PET/MP/PPy ve PET/PPy/MP kompozitlerinin SEM goriintiileri elde edildi. Ferritler
once eklenmesiyle olusan PET/MP/PPy kompozitlerde genellikle PPy MP’leri kapladig:
gorilmektedir. Bu durum manyetik parcaciklarini boyutlarinin kiiciik olmasindan
kaynaklanmaktadir. PET/PPy/MP  kompozitlerin ~ goriintiilerinde ise  manyetik
pargaciklar ylizeyde yigilmalar seklinde oldugu goriilmektedir. Bu durum ferrit
parcaciklarin manyetik dipol kuvvetlerinden kaynaklanmaktadir. Ferritlerin PPy iizerine
eklenmesinde ise MP’lerin boyutlarina gore ya PPy icine ya da PPy iistiinde biriktigi

gozlenmektedir.

PET/MP/PPy ve PET/PPY/MP kompozitlerinin 30 MHz-3 GHz araliginda
elektromanyetik dalgalara karg1 koruma 6zellikleri incelendi. PET/MP/PPy kompozitleri
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PET/PPy kompozitine gére daha diisiik koruma seviyesi goriilmektedir. Bunun sebebi
polimerizasyon sirasinda kompozitlerdeki ferrit pargaciklarin bir kisminin ortama
gitmesinden dolay1r yansima yoluyla korumanin azalmasindan kaynaklanmaktadir.
PET/PPy/Fe;04 ve PET/PPy/CoFe,O, kompozitlerinde ise koruma degeri PET/PPy
kompozitinden daha yiliksek koruma saglanmistir. Bu durum manyetik pargaciklarin
kompozitte sinir-yiik polarizasyonuna neden olmasindan kaynaklanmaktadir. En ytliksek

koruma degeri 6,41 dB olup PET/PPy/Fes0O4 kompozitinden elde edilmistir
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