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Gegis metal oksitleri nano boyutta genis yiizey alanina sahip olabilmeleri, 1y1 bir kimyasal
kararhilik gosterebilmeleri ve elektron hareketliligini maksimum seviyelere ¢ikarabilmeleri dolayistyla
dikkate deger sonuclar gosterebilmektedirler (Sethuraman vd., 2018). Gecis metali oksitleri arasinda
bakir oksitler, 1.2 eV ila 1.7 eV arasinda dar bir bant araligina sahip, yaygin olarak bir yik tastyict
kaynagi olarak kullanilan p tipi bir yari iletkendir (Kaur vd., 20006). Bakir(I) oksit (Cu,O) ve bakur(II)
oksit (CuO) olarak iki bicimde bulunur. Bu iki oksit, farkl fiziksel Ozelliklere ve elektriksel
ozelliklere sahiptir. Ayrica renkler ve kristal yapilarda farkhilik gosteritler (Manjunath vd., 2016).
Disiik maliyetli iretim yontemleri ve iyi elektrokimyasal ozellikleti sebebiyle, CuO'yu elektrik,
optik, algilama vb alanlarda en 1y1 malzemelerden birt yapar (Anderson vd., 1972; Mott, 1968).
Ozellikle nano boyutlu bakir oksit (CuO) mitkemmel katalitik 6zelliklere, ucuza, diisiik sicakliga ve
nanoyapilarinin kolay ayarlanmasina sahip olmalar1 nedeniyle dikkat cekici bir malzeme olarak
gorilmektedir. Yiksek yiizey ve hacim oranlart dolayistyla CuO nanoyapilarinin lityum iyon elektrot
malzemelerinde (Gao vd., 2004; M. Xu vd., 2011), manyetik depolama malzemelerinde (Wang vd.,
2007), gaz algilama sensorlerinde (Choi vd., 2011; Li vd., 2009), fotokataliz reaksiyonlarinda
(Vaseem vd., 2008), giines pillerinde (Sahay vd., 2012; Y. Xu vd., 2005) mitkemmel 6zelliklere ve
umut verici uygulamalara sahiptir (Al-Amri vd., 2014; Jan vd., 2014).

CuO nano malzemelerinin sentezi icin hidrotermal (Dar vd., 2008), elektrokimyasal
biriktirme (Chen vd., 2010), sol-jel teknolojisi (Ray, 2001), termal oksidasyon (Duc vd., 2014) ve
kimyasal buhar biriktirme (Maruyama, 1998) gibi cesitli yontemler 6nerilmis ve arastirtlmistir. Bu
yontemler arasinda elektro-egirme, cesitli kompozisyonlart bir araya getirerek 6nemli uzunlukta
nanolifleri sentezlemek icin basit, ekonomik, verimli, tekrarlanabilir ve ¢ok yonlu bir tekniktir
(Ramazan Erdem & Erdem, 2017).

Elektro egirme ile malzemenin yiizey alanmin ve gozenekliligin arttirlmast dolayisiyla da
malzemenin aktivitenin arttirilmasi ve daha islevsel hale gelmesi miimkiindir. Bu yontem, siringa
ile 1gne ucundaki polimer damlacigma yiiksek voltajin uygulandigt bir islemdir. Bunun icin icerigt
cesitlendirilebilen uygun bir polimer ¢ozeltisi hazirlanarak besleyici initeye baglanmis bir elektrot
(nozzle) yardimiyla elektriksel alan olusturularak ¢ozeltinin bu alana beslemesi yapilir. Elektriksel
alanin etkisiyle damlacik tizerinde olusan yik onu uzatir, damlacik yuzey gerilimini yener asmaz bir
Taylor konisi olusturur ve karsi elektroda (toplayict) dogru uzamaya baslar. Bu uzama esnasinda
¢oziici buharlasir ve ¢aplart nanometre diizeyine inen ince, yikli lif ¢ikintidart toplayict tzerine
birikir (Ciftci vd., 2015) (Sekil 1). Biriken fiberlerin ¢aplari ve morfolojileri; ¢ozeltinin viskozitesine,
iletkenligine, molekil agirhigina, yizey gerilimine, polimer konsantrasyonuna ve kullanilan
¢ozuclye, islem parametrelerine (uygulanan elektrik alan, mesafe, besleme hizi) ve ortam
kosullarina (nem ve sicaklik) bagh olarak degiskenlik gosterir (R. Erdem vd., 2015; Xue vd., 2019).
Boylece bircok alanda kullanilabilen, gelecek vaad eden nanoliflerden olusan yuzeyler elektro
egirme teknigi ile tasarlanabilmektedir.
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Sekil 1. Elektro egirme diizened
Yontem

CuO nanopartikiillerin hazirlanmasi

Bakir (II) asetat [Cu(CH3COO),-H,O)'in sodyum hidroksit (NaOH) ile sulu ortamda
indirgenerek ¢okeltilmesiyle CuO nanopartikulleri, elde edilir. Bu amagla, 0.2 M ve 300 ml bakir
(IT) asetat ¢ozeltisi hazirlandi uzerine 1 ml kadar soguk asetik asit (CH;COOH) ilave edildi ve
manyetik karsstirict yardimiyla kaynama sicakligina kadar wsitildi. Uzerine 15 ml ve 3 M NaOH
cozeltisi lave edildi. Cozelti siyah renge donerken stispansiyon olustu. Reaksiyona 3 saat kaynama
sicakliginda devam edildi. Ardindan oda sicakligina sogutuldu ve santrifiyj edilerek CuO ¢okeltisi
elde edildi. Cokelti suzuliip, birka¢ kez saf su ve etanol ile yikandi. Yikamadan sonra 80°C'de 12
saat kurutuldu (Manjunath vd., 2010).

Elektro egirme ile CuO/PVA nanolifletinin iiretimi

Elektro egirme yonteminde polimer olarak polivinil alkol (PVA, My: 125000) kullanildi. PVA
suicinde ¢ozulerek agirlikca %10 olacak sekilde bir PVA ¢6zeltisi hazirlands, ultrasonik karistiricida
6 saat karstirildi. Bu ¢ozeltiye agirlikga %5 CuO ilave edildi ve 18 saat karistirdldi. Hazirlanan
karistm 5 ml'lik siringaya cekilerek elektro egirme diizenegine beslendi. Elektro egirme esnasinda
uygulanan islem parametreleri; voltaj: 2,1 kV/cm, ¢ozeltinin besleme hizi: 0,2 mI./saat, aluminyum
(A]) folyo sarili toplayict (kollektor) ile igne ucu arasindaki mesafe: 12 cm’dir. Islem tamamlandiktan
sonra toplayict sistemden alindi ve elde edilen fiber ag Al folyodan toplands.

Karakterizasyon

Elde edilen CuO/PVA nanoliflerinin yapisint ve motfolojiletini incelemek icin X-1s1n1
kirnim (XRD), taramalt  elektron mikroskobu (SEM) ve Fourler transform kizilotesi
spektroskopisi (FT-IR) yontemlerine basvurulmustur. Yapimnin safligini ve kristalligini arastirmak

i¢cin XRD, nanoliflerinin olusumunu ve boyutunu gézlemlemek icin SEM, kimyasal yap1 analizinde
FT-IR analizi yapilds.
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Degerlendirme ve Sonug

Yapisal/Morfolojik Karakterizasyon

CuO ve CuO/PVA nanofibetlerinin ktistalin yapisini incelemek amactyla X-ray dagilim
pikleri incelendi (Sekil 2). CuO icin 6zellikle 20=35.8°de gorilen oncii kristalin piki, tek fazli
monoklinik kristal 6rgli yapisinda oldugunu gostermektedir. PVA-CuO nanolif yapisina ait XRD
spektrumunda 1se CuO’nun diger pik tepe noktalarnda genislemeler ve kaymalar gozlenmistir. Bu
durum da CuO’nun polimer zincirine dahil olurken amorf bir yapiya dénistigini ve kristalizasyon
derecesinin dustiguni ancak CuO’nun PV A polimer yapisina dagildigini gostermektedir. Bu amorf
yapi, elektro egirme sirasinda polimer ¢ozeltisinin ¢ok hizli buharlasmast ve liflerin ¢cok hizli
olusumuyla agiklanir (Chai & Wu, 2013).

Intensity (a.u.)

2theta (degree)
Sekil 2. XRD spektrum: (a) CuO partikiilii, (b) CuO/J PV A nanolifi

PVA ve PVA-CuO nanoliflerin absorpsiyon ve titresim bantlarma bagh olarak yapisal
analizleri icin FTIR spektrumlart 600-4000 cm” frekans bolgesinde kaydedildi (Sekil 3). PVA
nanoliflerine ait 3500-3000 cm™ deki genis absorpsiyon bant araligi alkol yapisindaki —OH
iyonlarint isaret eder. 1670 C=O, 1440 cm™ deki pik CHy’lerin vatligimni gosterir. Yapiya CuO’nun
katilmastyla yine PVA'ya ait 1750 ve 1650 cm deki karakteristik bantlarinda hafif kaymalar
gozlemlenmistir. Ayrica FTIR spektrumunda Cu-O’ya ait 511 ve 670 cm™ deki karakteristik piklerin
varligl, CuO’nun PVA polimer yapisina katildigint gosterir.
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Sekil 3. P17 A ve PV.A-CuO nanoliflerinin FTIR spektrumn
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CuO nanopartikillerinin ve elektro egirme yontemi kullanilarak kiitlece %010’luk PVA ve %5
CuO katkili PVA c¢ozeltisinden elde edilen nanoliflert yuzeylerinin morfolojik analizi i¢in 50000x
buyutmedeki SEM goruntilert Sekil 4’te verilmustir. SEM goruntilerine gore, CuO’nun ortama 80
nanometre araligmdaki boyuta sahip parcaciklardan olustugu, partikiil ayriminin bazi noktalarda
kismen ayrlmadign gozlenmistir. PVA  liflerine eklenen CuO nanopartikillerinin - SEM
goruntilerine bakildiginda da nanoliflerin morfolojik yapismin diizgiin oldugu, boncuk olusumu
gerceklesmeden kesiksiz liflerin elde edildigi goralmustir. Lif caplarinm ortalama 650 nm civarinda
oldugu tespit edilmistir. Ayrica nanopartikillerin lifler arasina heterojen olarak dagildigi, duzgtin bir
sekilde ayrildigi ve aglomerasyondan ¢ok fazla etkilenmedigi gorulmektedir.

- ©
Sekil 4. SEM goriintiileri: (a) CuO nanopartikiilii, (b) PV A, (c) CuO/ PV A nanolifleri

Sonug olarak, bircok alanda ilgi géren CuO metaloksitinin etkinligini ve aktivitesini arttirmak
tuzere PVA polimeri ile uygun ¢Ozeltisi hazirlanarak elektro egirme yontemiyle nanofilm yizey
basar1 ile elde edilmistir. Konvansiyonel yontemlerle hazirlanan CuO yapisinda partikil
aglomerasyonu ¢ok daha fazla ve parcacik ayrim pek iy1 degilken polimer ¢ozelti ile hazirlanan
nanofilm yapisinda CuO’nun dagihm gosterdigi, aglomerasyondan uzak oldugu goézlenmistir.
Karakterizasyon calismalarinda CuO’nun tek fazli monoklinik 6rgu yapisinda oldugunu ancak PVA
polimeri ile nanolif yapisinda kristalinitesinde diisiis oldugu, amorf bir yapinmn olustugu
g6zlenmistir. Ancak ayrintili incelenen analizler sonucunda CuO nanopartikilinin elektro egirme
yontemiyle nan boyutta fiber ag yapismna katddigi, yuzey alani genis, etkinligi arttirilmis
nanofilmlerin eldesi basartyla saglanmistir. Uretilen CuO/PV A kompozit nanoliflerin bu 6zellikleri
sayesinde bircok alanda ozellikle de supetiletkenler ve/veya sensor uygulamalarinda etkin rol
oynamalart beklenmektedir.
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