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Fes0q4 hissacikleri mikroelektronikada, mixtelif xesteliklorin mialicesi zamani derman
sistemlerinin dasinmasinda, miixtslif kimyavi prosesloerde semerali katalizator kimi istifade
olunan nanokompozitlerin yaradilmasinda, hamginin elektromaqgnit daldalarini udan
- nanokompozit strukturlarin alinmasinda genis tatbiq olunur. Fe3O4 nanohissaciklarinin sintezi
- zamani onlarin su mahlularinda ¢ékdirilmasi zamani asas problem agreqasiya proseslari va
- daha sonra hissaciklarin kristalitlerinin artma prosesidir. Bu, xtisusen da hissaciyin niivasi ile
- migayisede modifikasiya edilmis sath gatinin maqnit xarakteristikalarinin tamamils farqli ola
bildiyi magnit nanohissacikleri hallarinda shamiyyatlidir va daxili atomlarin xarici atomlarla
- garstligh tesirleri nanohissaciklerin maqnit xassslerinde ciddi dayisikliklara gstirib ¢ixara
biler.Tedgigat zamani xassaleri sabit olan mahsul almaq tg¢ln nanohissacikleri onlarin alds
edilmasi prosesinds stabillasdirmays calisirlar. Aglomeriyasiyani zsiflatmak tgln ¢okdurilme
reaksiyasinin bas verdiyi optimal parametrleri — temperaturu, pH gostericisini, mahlulun
garisdirma sdrstini, stabillegdirici sathi aktiv maddsleri (SAM) dizgin se¢mak lazimdir.
Msahlula disdiikde, SAM molekullari dissosiasiya edir ve hissaciklarin sathinde adsorbsiya
ederak onlarin yapismasina ve sonraki agreqasiya prosesine mane ola biler. Mahlulda SAM-n
ele migdarini segmak lazimdir ki, bu zaman demir oksidin monodispers hissacikleri alinsin.
Nanoodlglll sistemlarin nano reaktor adlanan mshdud kolloid sistemlerinds sintezi son
zamanlar genis yayillmis alinma Usullarindan biridir.Kolloid nano reaktorlari kimi daha gox
cevriimis misellardan,maye kristallardan ,adsorbsiya qatlarindan, Lengmur Blodjet
tebagalerinden, mikro emulsiyalardan genis istifads olunur.

aks mitsellar maye kristallar 0z-0ziina y1gilan tabagalsr ~ Lenqmiir-Blodjet tabagasi
Sakil 1. Kolloid nanoreaktorlari

Nano reaktorlarda hisseciklerin mshdudlasdiriimasinin esas Ustunltyu diger metodlarla. Qetin?




Nanohissaciklerin  sintezi Ugin adeten 2 mikroemulsiya istifade olunur. Birinci
mikroemulsiyanin damcilarinda metal duzunun mahlulu olur, diger mikroemulsiyada ise-
reduksiyaedicinin  mahlulu. Daha sonra 2 mikroemulsiyalar bir-biri ile qarigdirilir.
Nanohissaciklerin sintezi zamani mikroemulsiyalarin damcilari “nanoreaktor” rolunu oynayir ki,
daha sonra bu nanoreaktorlar istenilen maddenin birlegsmasininin sintezi bas verir.
Mikroemulsiyalar broun harakstinds istirak edir, bir-biri ile togqusur ve muibadile olunurlar.
Neticede mikroemulsiya damcilarinda nanohissaciklarin emale gslmasi ile misayida olunan

kimyavi reakiya bas verir.
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Nanohissaciklarin mikroemulsiyalarda amala galmasi sxemi [2,3].

H Fes304damir oksid nanohissaciklarinin kolloid nanoreaktorlar rolunu oynayan sathi-
aktivmaddaler ve aks miseller istirakinda sintezi ve stabillesmasi hayata kegirilmisdir.

Fe3;04damir oksid va ya magnetit nanohissaciklarinin sintezi ve stabillagdirilmasi.

Fe304damir oksid nanohissaciklerinin sintezi li¢iin istifade olunan asas materiallar:

- Damir (Il) sulfat heptahidrat (FeSO4x7H20, PLC, PCode 141362); demir (lll)xlorid heksahidrat
(FeCls-6H20, PLC, PCode 141868); ammonium hidroksid (25%, PLC); setiltrimetilammonium
bromid (Ci9H42BrN, AB 117004, 98% kimyavi tamiz) polietilenglikol6000 (PEG-6000,
HO(C2H40)nH, PCode 163325 PLC); natrium oleat (NaCigH3302, Pcode 113655), natrium
. dodesulfat (C12H25sNa04S, PCode 142363).

Setiltrimetil-ammonium bromid (STABr) seathi-aktivna. madde istirakinda Fe304
nanohissaciklerinin sintezi va stabillagdiriimasi.

FesOs magnit nanohissacikleri Fe3* ve Fe?* ionlarinin birge 3:2 molyar nisbstinds
ammonium mahlulu (NH4OH) ils birge kimyavi ¢okdirilmasi naticesinda sintez edilmisdir.
- FeS04x7H20 ve FeCl3x6H20 duzlari (molyar nisbet Fe®:Fe?*=3:2) 100 ml distile suyunda
- hall edilir. Ayrica olaraq 0,5%-li sethi-aktiv madds olan setiltrimetilammoniium bromid mshlulu
hazirlanir. 250 ml 6l¢i stekanina 50 ml FeCl3x6H20,50 ml FeSO4x7H20 mahlulu va 20 ml
setiltrimetil-ammoniium bromid mahlulu slave edilir, garisiq intensiv sekilde magnit
qarigdiricida 80°C temperaturda qarisdirilir. Daha sonra 100 ml 25% ammonium mahlulu
sUratle iki va li¢ valentlidemir duzlarinin mehluluna slavs edilir ve reaksiya mahlulu pH=11-a
gader catdirilir. Mahlul darhal gara reng alir ki, bu da Fe3zO4-Un amsle galmesini gdsterir.
Qarisiq daha 1 saat arzinds intensiv sakilde garigdinlir. Yaranan gara ¢okintl dekantasiya
metodu ile ayrilir ve lzeri distille edilmis su ile tekraren bir nega dafe yuyulur. Fe3O4
nanohissaciklarini reaksiyaya daxil olmayan FeClz va FeClz duzlarindan tamamils temizlemak
maqsadi ile senrtifuga vasitasi ile nanohissaciklar ssas kutledan ayrilir, sonra ise tekraran bir
nege defe distille suyu vasitesi ile yuyulur. Hissacikler daha sonra ultrasas daldalari vasitesi
ile 10 deq arzinds islenir, daha sonra Petri gabina tékuliir ve 24 saat arzinds qurudulur.
; Fes04 hissaciklarinin ¢ékdirilmesi hamginin aks qaydada da apariimisdir. Tarkibinda

- setiltrimetil-ammonium bromid sathi aktiv madde olan Fe3*ve Fe?* duzlari (3:2 molyar nisbati |
ile yuksek surstle 25%-li ammonium mahluluna slave edilir. Cokdirilmanin qalan gertleri
analoji olaraq saxlanir. FesOs nanohissaciklerinin samsle gslms reaksiyasi ve STABr |
__ istirakinda stabillesdiriimesini asagidaki kimi géstermek olar:
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Sekil 6. FesO4 nanohissaciklarinin dodesil sulfat (C12H2sNaO4S) istirakinda sintezi ve
stabillesdiriimasi.

Fes04 nanohissaciklerinin sintezi analoji olaraq apariimisdir. Stabillasdirici kimi istifads
. olunan natrium oleat (NaC1sH3302)0,5% konsentrasiyada géturalmusdur.

FeSO,7TH,0 + 2FeCly6H,0 + SNHyH0
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Sakil 7. Fes04 maqgnit nanohissaciklarinin natrium oleat istirakinda stabillegmesinin sxe
matik tesuviri.

Fe3;04 maqnit nanohissaciklarinin rentgen struktur analizi.

' Mealumdur ki, kimyevi ¢okdirme Usulu ile alinma zamani reaksiyaninn apariima
. soratinden asili olaraq demirin digar oksidleri (a-Fe203, y- Fe203, a, B,y- FEOOH) amals gale
biler. Damirin bu oksidlarinin magnit xasssleri olmadigindan va ya az magnit xasseye malik
= oldugundan bizim halda onlarin istifadesi perspektivsiz hesab olunur. FesOs4 magnit
nanohisseciklsrinin nanometr élcllerinds birdomenli oldujundan ve superparamagnit xasse
gosterdiyinden elektromagnit dalagalarinin udulmasi tGigiin magnit nanokompozit strukturlarin
alinmasinda mehz Fes0s4 istifadesi zsruridir. Msahz ona gére da sintez edilmis maqgntetit
nanohissaciklerinin rentgen qurulus (XRD) analizi apariimisdir.Magnit nanohissaciklerin
- rentgen difraktogramlari Rigaku Mini Flex 600 difraktometrinde otaq temperaturunda
- Slculmiisdir. Magnit nanohissaciklerin XRD analizi gosterir ki, esas pikler 30.36° (220), 35.68°
- (311), 43.3° (400), 57.36° (511), and 62.95° (440) mshz Fe3Os4 nanokristalina aiddir.
. Difraksiya piklerinin Fe3Os- aid oldugu kart bazasindan aydin goérunir. Kristallitlerin élgtleri
Debay-Serer formuluna uydun olaraq an maksimal intensivliys malik olan pike uygun olaraq
hesablanmisdir [4-15]. Sintez olunan nanohissaciklerin mahz spinel quruluslu Fe3O4 oldugu
XRD difraktogramlardan aydin gérindr.

Cadval 1. Fe304 magnetit nanohissaciklarinin XRD parametrlori.

Ne |20 D(bucaq) Fazanin adi Kimyavi
formula

|1 |30.6061 2.91863 Magnetit, syn(2,2,0) FesO4

|2 |35.79(6) 2.507(4) Magnetit,syn(3,1,1) FesO4

13 | 43.7374 2.06802 Magnetit, syn(4,0,0) FesO4

|4 |57.5758 1.59956 Magnetit, syn(5,1,1) FesO0q4

15 |.63:1313 1.47151 Magnetit, syn(4,4,0) FesO4




1 pm BDU/JEOL 11/19/2
SEM WD 15.0mm 12:56:0

Sakil 10. STABr istirakinda stabillasdirilean Fe;04 nanohissaciklarinin SEM tasviri
(ammonium mahlulunun siiratle damir duzlarina slava edilmasi).
a) SEM rejimi b) COMPO rejimi
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Sakil 11. STABr istirakinda stabillasdirilan Fe;04 nanohissaciklarinin SEM tasviri
(demir duzlarinin ammonium mahluluna alave edilmasi a) SEM rejimi b) COMPO rejimi




Analoji naticaler PEG istirakinda sintez va stabillegsmis nanohissaciklerdeds misahida
- olunmusgdur. Sekil 14-de PEG istirakinda alinmig Fe3Os nanohissaciklerinin  SEM tasviri
- verilmisdir. Sakilden gortinduyu kimi 2-ci halda daha monodispers hissacikler formalasir [4-
15]. Mlsyyan edilmisdir ki, demir duzlarinin ammonium mahluluna siiratla alave edilmasi bir
gedar aglomerasiya ve koaqulyasiya edilmis Fe3O4 nanohissaciklerin amala galmasina gatirib
cixarir. Tayin edilmisdir ki, PEG istirakinda istirakinda sintez edilmis nanohissaciklarin orta
- Olguleri 5-8 nm taskil edir.

: Sakil 15 (a,b)-de natrium dodesilsulfat (a) ve natrium oleat (b) istirakinda sintez edilmis
' FesOs nanohissaciklerinin SEM sakli verilmisdir. Musyysn edilmisdir ki, natrium oleat
istirakinda sintez edilmis Fe3O4 nanohissaciklerinin SEM analizlers asasan 5-13 nm, natrium
dodesilsulfat istirakinda ise 4-8 nm taskil edir.

Sakil 15. Natrium dodesilsulfat (a) ve natrium oleat (b) istirakinda sintez edilmis FezO
nanohissaciklerinin SEM sakli.

10nm JEOL/BDU 2/13/2014
SEM WD 4.5mm 12:22:07 X 160,000  15.0kV SEI

Sakil 16. ©ks misellards stabillasdirilon Fe3O4 nanohissaciklarinin SEM tasviri
Sokil 16-da aks misellards sintez edilmis nanohissaciklarin SEM tasvirlari verilmisdir.




Sintez zamani sathi aktiv maddanin névind, migdarini, ¢ékdiriicli agentin névini deyismakle
Fes04 nanohissaciklerin  élgllerine nazarst asagidaki cadval 2, 3 ve 4-de
Umumilesdirilmisdir.

Cadval 2.Fe304 magnit nanohissaciklarinin alinmasinda sethi aktiv maddanin tebistinin tasiri.

Sethi-aktiv madde Dxrp (nm) Dsem Daam Maddanin rengi
STABr 2.24 6-15 10-13 Tind gara
PEG-6000 3.28 5-8 10 Tdnd gara
Natrium oleat 0.7 5-13 15 Qara-gahvayi
Natrium 7.8 4-8 5-10 Qara-gahvayi
dodesilsulfat

Cadvel 3. PEG-6000 sathi-aktiv maddenin migdarinin Fe3Os maqgnit nanohissaciklarinin
Olcllerine tesiri.

PEG-6000 Orta diametri (nm) Olgiilara gore Maddanin rengi
miqgdari paylanma
0.5 5 5-8 Qara
1 20 5-100 Qara
1.5 12 5-60 gara
2 30 20-70 Qara-gshvayi
2.5 35 30-90 Qara-gahvayi

Cadval 4. Cokduriicii agentin tebistinin magnit nanohissaciklerinin él¢ilarina tssiri

Qalavi Osasliq Hissaciklerin orta Maddanin rengi
olcllari (nm)

NaOH gucll esas 20 tliind gara

NH;OH zoif osas B tind qara

Belslikle, misayysn olunmusdur ki, tedgigat zamani xassaleri sabit olan mahsul almaq Gg¢lin
nanohissacikleri onlarin slde edilmasi prosesinda stabillesdirmasi zaruridir. Aglomeriyasiyani
zoifloatmek ve hissaciklerin 6lgilerine nazaret etmek Uglin ¢oékdirilms reaksiyasinin bas
verdiyi optimal parametrleri — temperaturu, pH goéstericisini, mahlulun qarigsdirma siratini,
stabillesdirici sathi aktiv maddaslari (SAM) diizgiin se¢cmak lazimdir. Tayin edilmisdir ki, demir
oksid nanohissaciklerinin sintezi zamani istifade olunan SAM-in tabiatini, konsentrasiyasini,
¢okdirlicti agentin tebistini va migdarini, ilkin prekursorlarin konsentrasiyasini, reaksiya
muhitinin pH ve temperaturunu idare etmskle yliksek temizlik derecesine malik, élcilarine

gore bircins va monodispers demir oksid (Fez04) nanohissaciklarini sintez ve stabillesdirmak
olar.

Son zamanlar elektromagnit dalgalarini udan metal va oksidler asasinda nanokompozisiya
materillarinin tedqigi xtisusi maraq kesb edir. ©dabiyyat analizlari g&sterir ki, elektromaqnit
dalgalarini udan kompozisiya materiallarinin yaradilmasi texnologiyasi daim aktual
masalalerden biri hesab olunur. Lakin magnit polimer nanokompozisiya materiallarinin

xassalorinin  deyismesi nanokompozisiyalare teskil edan ayri ayri komponentlarinin
xasselerinden, polimer matrisin Ust molekulyar qurulusundan, nanohisseciklerinin
Olgulerinden, fazalarasi qarsiligh tesir deracesinden, fazalararasi ssrhad tebagslerin

_qalinligindan ve nanokompozisiyalarin alinma texnologiyasinin seraitinden asilidir [18-37].
Odobiyyat icmalinin analizi gésterir ki, bu sahade eksperimental naticelor azligi bu
materiallarin alinmasini ve tedqiqgini zsruri edir. Mehz buna gére de nanokompozit
- materiallarin alinmasi ve strukturunun tadqigi polimer maqgnit nanokompozitlerinde
_ elektromagnit dalgalarinin_udulma mexanizmini_daha aydin basa dusilmesinde genis




‘ qurulusunda bas veran dayisikliklarls izah olunur:_

C zencirinin valent, 1044 sm™ C-CHs rabitssinin valent, 841 sm™ CHs qrupunun struktur, 526

- sm™ -C-C zencirinin deformasiya raqgslerina uygundur.Temiz polipropilenin spektrindan forqli
- olarag Fes3Os-lin slave olunmasi ile daha qisa dala adadine uydun oblastda yeni pikler
. yaranir ki, bu da Fe-O rabitesinin gafes ragslerine uygun udulma zolaglaridir. Fe3Os-in 3%

miqdarinda uzaq infragirmizi oblastda misahide olunan 584 sm™-a uydun udulma xatti

. konsentrasiyanin artmasi ile stiriserak doldurucunun 5% ve 10% miqdarlarinda daha kaskin

udulma xetti olan 591 sm™ -o catir. IQ tedqgiqatlar gésterir ki, nanoélcili doldurucularin
polimer matrise daxil edilmasi ve miqdarinin artmasi ile udulma zoladinin intensivliyi azalir, bu
da nanohissaciklarin slave olunmasi ile  polimerin kimysvi qurulusunda deyil, fiziki
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Sakil 20.PP ve PP+Fe304 asasli polimer nanokompozitlerin 1Q spektrlori

- Sokil 21-de PP+Fe304 asasli polimer nanokompozitlarin SEM tesvirleri verilmisdir. Miisyyan

edilmisdir ki, nanohissaciklerin polimer matrisde nanohissaciklerin paylamasi bircins ve
monodispersdir.  Magnetit nanohissaciklerinin 5% miqdarda PP-de paylanmasi zamani
nanohissaciklarin dlguleri 13-14 nm, 10% miqgdarda ise 16-17 nm teskil edir. Sakil 22-de
PP+Fe304 asash polimer nanokompozitin EDS spektri verilmigdir ve misyysan olunmusdur ki,

- nanokompozit temiz Fe304 nanohissaciklarinden ibaratdir.




: ! : ;
': : 1 :
— gy e | b) o)
Sakil 24. PP+Fe304 asasli polimer nanokompozitin AQM tasvirleri:
a) PP+10%Fe304; b)PP+20%Fe30s4; ¢) PP+40%Fe30a4.
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Sakil 25. PP+Fe304 aasasli polimer nanokompozitin sathinin orta-kvadratik kele-kétirllylnin
histogramlari: a) PP+10%Fe304; b)PP+20%Fe304; c) PP+40%Fe304.

- Sokil 26-da magqgnetit nanohissaciklerinin 5% ve 10% miqdarlarinda olan PE+Fe304 ssasli

- polimer nanokompozitlarin SEM tesvirlari verilmisdir. $ekilden goérindiyu kimi, polimer
- matrisaya nanohissaciklerin daxil edilmssi ve maqnetit nanohissaciklarinin konsentrasiyasi
- artdiqca polimer matrisde nanohissaciklerin élgileri ciizi artir. Bele ki, polietilen matrisinds |
- magqgnetitin 3% ve 5% miqdarinda hissacikleri orta élgllari 8-14 nm, 10% ve 40% kiitle |
- miqdarinda ise 11-14 nm teskil edir. Sekil 27-da PE+Fe304 enerji dispersiya spektri

- gOsterilmisdir ve miisyyan olunmusdur ki, nanokompozit temiz Fe304 nanohissaciklerindsn |
ibaretdir. |




formalasdirir.
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Sakil 28. PE+Fe;0,4 asasli polimer nanokompozitinin AbM 2D tesvirleri.
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Sakil 29. PE+Fe;0,4 as-asll polimer nanokompozitinin sathini;i orta kvadratik kale-
kétiirlilyiiniin histoqramiu.

Sokil 30-da temiz PVDF-in ve Fes30Os nanohissaciklerinin va onlar asasinda alinmisg
nanokompozitlerin birge miiqayisali difraktogrammalari verilmisdir. Temiz PVDF tebaqgssinin
dikraktogrammasinda 260 bucaginin 18,83° ve 20,41° giymstinde iki intensiv pik miisahide
olunur. Bu pikler adsbiyyatdan meslum 26=18,4 ve 20=20,8 giymstlerinde mivafiq olaraq
Maller indekslarinin 020 ve 110 giymstlarine uydun gelen PVDF-in a ve B fazalarina aid
xarakteristik difraksiya pikleridir. Bundan slave, PVDF-in difraktogrammasinda 26 bucaginin
- 35,43° derace giymetinds bir pik daha misahide olunur ki, bu pikin do adabiyyatdan 26
- bucaginin 35,7° giymetine uydun ve 200 indeksi ile ifade olunan o fazanin xarakteristik
 difraksiya piki oldugu mslumdur. PVDF ugiin 41,19° bir enli dikrafkisiya xstti daha miigahids |
- olunmusdur. Bunun da o fazanin 002 xattine uygun 39° bucaq altinda misahide olunan |
- xarakteristik xotti oldugu dustnulir. Goérinduyd kimi baxilan halda temiz PVDF matris
kombinasiyali sekilde ham o, hem de B fazadan ibaretdir. Lakin B fazanin payl daha
boylkdir. PVDF+Fe3Os esasli nanokompozit niimunslerin difraktogrammasinda Fe3O4
- nanohissaciklarinin polimerdaki butiin konsentrasiyalari glin Fes3Os-Un xarakteristik piklari
_Mmigahids olunmaqdadir. Belo ki, 28 bucaginin 30,2°; 35,5° 43,2°% 53,5° veo 62,9°




Sekil 32-de PVDF+Fe3Ososasli polimer nanokompozitlerin FezOs nanohissaciklerin hacmi
miqrdarindan asili olarag AQM tesvirlari verilmisdir. Sekil 15-de PVDF+Fe304 asasli polimer
nanokompozitlerin  sethinin orta kvadratik kale-kétirlik histogrami verilmisdir. Miayyan
edilmisdir ki, PVDF+5%Fe304 asasli nanokompozit {i¢iin orta kvadratik ksle-kétiirliik 5-15 nm,
PVDF+10%Fe304 nanokompozit tigiin 10-40 nm, PVDF+40%Fe304 (igiin ise 40-100 nm taskil
edir.
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Sakil 32. PVDF+Fe304 asasl polimer nanokompozitlerin AQM tesvirleri. a)PVDF+5%Fe304;

b) PVDF+10%Fe304, c)PVDF+40%Fe30sa.
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Yuksak tezlikli mikrodaldalari udan ve dielektrik polimer matrisa ve magnit nanohissaciklerdan
ibarat maqgnit kompozit materiallar heam nazari baximdan, hem ds praktiki tatbiq baximindan
gox mihum sahamiyyat kasb edir. Magnit polimer nanokompozitlerde ferromagqnit
nanohissaciklari geyri-maqgnit polimer materialda ferromagnit monodomenler saklinds
paylanirlar. Malumdur ki, nanokompozitlerin st molekulyar qurulugsunun deyismesi onlarin
asas xassalerinin formalagmasinda ¢ox mihum rol oynayir. Lakin eyni zamanda magqnit
polimer nanokompozit materiallarin xasselerinin dayismasi nanokompozitlerin ayri-ayri
komponentlarinin kompleks xassslerinden, polimer matrisin tst-molekulyar qurulusundan,
nanohissaciklerin &lcllerinden, fazalararasi qarsiligh tesirlerin dsrecssinden, serhadyani
fazalararasi tebsaganin qgalinlgindan ve polimer nanokompozitlerin alinma seraitinden asilidir
[38-41].

1-ci texnoloji Usul kimi magnit polimer nanokompozitler ekstruziya Usulu ile hazirlanmisdir.
Ekstruziya ile hazirlanma metodu ikivintli mikroekstruder (DSM Explore 5 u 15 CC Micro
. Compounder) istifade olunmagla tetbiq edilmisdir. Ekstruziya ve qarigma proseslarinin
parametrlari asagidaki kimidir: spindelin filanma siirati-100 firl/deq, qarisma zamani-2 daq
vo temperatur-170-190°C teskil etmisdir. Ekstruziya termoplastik polimerlerden nazik
tebaqalar, borular, lifler hazirlanmasinda en ucuz istehsal metodlarindan biri hesab olunur.
Orinmis polimeri ekstruderin giris basligina daxil etmskle ekstrudata istenilen forma vermsk
olar. Ekstruziya masininda polimer materialin granula ve ya tozlarini onlari sritmek (gin
oncadan elektrik gizidiricisi yerlasdirilmis silindirden bunkers yiiklenir. Spiral formal firlanan
vint gaynar polimer kutlasinin silindrin bitiin hacmi boyunca harskatini temin edir. Naticads
polimer kitlasinin hareksti zamani firlanan vint ve silindr arasinda siirtinme yaranir ki, bu ise
istiliyin ayrilmasina va belslikle islenan polimerin temperaturunun qalxmasina sabab olur.
Polimer katls harekast zamani ssassn 3 daqiq ayrilmis zonani: sixilma, yiklsnms ve
homogenlasma zonalarini kegir.Yiklanma zonasi polimer kitleni bunkerdsn sixilma zonasina
oturur, adsten bu proses qizdirilma olmadan hayata kecir. Sixilma zonasinda qizdirici
elementlarin hesabina polimer tozlarin asrinmasi bas verir, firlanan vint ise bu zaman onu
basir. Daha sonra pastaya banzar polimer kiitlasi homogenlesme zonasina étiirilir ve burada
vintin xlsusi kasiyi hesabina polimer kitle sabit axin sirsti alir. Msahz ekstruderin bu
hissasinde muayyen tazyiq altinda polimer arintisi ¢ixis hissays 6turdlir ve istenilon formaya
malik materialin formalasmasi bas verir. Bazi hallarda, xiisusen, yiksek 6zlUlukli bezi
polimerler oldugu halda, qarisdiriima effektivliyini artirmaq Gglin “is¢i zona” deyilen bir
zonanin olmasi zerursti yaranir ki, burada polimer misyyen tezyiglere meruz qalir.
Ekstruderden ekstruziya olunmus material ifrat qizmis halda cixir (temperatur 125-den go
350°C-a gader deayisir) ve ekstruziya olubmus materialin formasinin saxlanmasi {i¢lin onun
kaskin soyudulur. Ekstrudat soyuq su ile dolu vannadan kegen konveyer lentine verilir ve
burada polimer kutlesinin barkimasi bas verir. Hamginin ekstrudatin soyumasi {glin onun
soyuq suyla ve havayla soyudulmasi hsayata kecirir. Son mahsul kesilmeys ve hissslere
bdltinmaya maruz edilir [42].

Sekil 35-de ekstruziya usulu ile hazirlanmis polipropilen ve Fez04 asasli maqgnit polimer
nanokompozitlerin SEM tesvirleri verilmisdir. Sakilden gérindiyd kimi, ekstruziya tGsulundan
alinmig polimer nanokompozitierds nanohissaciklerin paylanmasi geyri-bircins ve qeyri-
homogendir. Polipropilen matrisinde FesO4 nanohissacikleri kigik miqdarlarda polimer laylari
arasinda ayri-ayri toplantilar sekilinde paylanir, FesO4 nanohissaciklerinin migdarlari artdigca
nanohissaciklerin paylanmasi gismen vyaxsilasir, lakin eyni zamanda polimer matrisds
aglomerasiya edilmis hissaciklarin sayi da artmis olur.




) il i
Sakil.36. Ex-citu va istidan presslams texnoloji Gsulu ile alinmis polimer nanokompozitlerin SEM
tosvirleri:a) PP+5%Fe304;b) PP+10%Fe30a4.
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Sekil.37 PP+%F304 asasli polimer nanokompozitlerin EDS spekiri.

Hemginin eksrtuziya va istiden presslems Usulu ile hazirlanmis polimer nanokompozitlerin
mexaniki xassaleri tadqiq edilmisdir. Sakil 38-da ekstruziya Usulu ile hazirlanmig PP+Fe304
asasli polimer nanokompozitlerin deformasion qirilma ve ayilma ayrileri verilmisdir. Polimer
nanokompozitlarin mexaniki deformasiya olunma naticsleri Caedval 5-da verilmisdir.
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i$eki| 38. Ekstruziya Usulu ile hazirlanmig PP+Fe30O4 asasli polimer nanokompozitlerin‘;
- deformasion girilma va ayilms ayrilari. |




Codval 6.Istiden presslome isulu ile alinmig PP+Fe3O4 ssash polimer nanokompozitlsrin
mexaniki deformasiya olunma naticalari:

Polimer Axiciliq haddi | Yunq modulu | Qirllma zamani garginlik
nanokompozitlar (MPa) (MPa) (%)

PP+1%Fe304 18.78+1.37 840.10+52.00 281.04+30.52
PP+5%Fe304 19.01£0.19 883.70+29.48 322.14422.81
PP+8%Fe304 18.37+1.85 1075.80+18.63 191.05+61.37
PP+10%Fe304 20.77+1.18 1092.90+53.09 402.50+6.99
PP+20%Fe304 11.134£1.92 673.92+46.02 243.85+50.23
PP+40%Fe304 17.99+1.23 944.49149.94 872.65+65.73

Cadval 6-den goOrindliyl kimi, istiden pressloms (Gsulu ile alinmis polimer
nanokompozitlerdede FesO4 nanohissaciklerinin miqdari artdigca Yung modulunun artmasi,
axicilig heddinin ise praktiki olaraq deyismemasi miusahide olunmugdur. Hamginin misyysn
olunmusdur ki, FesOs nanohissaciklerinin polipropilen matrside hatta ylksek migdarlarinda
(40% gader) bele magnit nanokompozitler yiksak plastik deformasiya gostrarir.

Sokil 40-da PP+Fe304 ssasli polimer nanokompozitlerin TQA ayrilari verilmigdir. Sakilden
gérundiyd kimi, PP 237,04°C-de termooksidlesme destruksiyaya ugrayaraq kutle itkisine
moruz qalir ve bu itki 475,84°C-ys geder fasilesiz davam edir. Polipropilens 5% miqdara
gader FeszOsnanohissacikleri daxil etdikde de baslangic termooksidlesme destruksiya
temperaturu  yluksek temperaturlara qeder suriisersk 306,47°C toskil edir ve bu
nanokompozitler tciin kiitle itkisi fasilesiz olaraq 477,65°C-ye geder davam edir.FesO4
nanohissaciklerinin migdari polimer matrisds artdiqca baslangic termooksidlasms destruksiya
temperaturu daha da yiiksek temperaturlara gadar sirisir. Bele ki, FesO4 nanohissacikleri
polimerde 20%-o qeder oldugda artdigca baslangic termooksidlesme destruksiya
temperaturu 334,24°C-ys qader suriisur ve kitle itkisi 495,6°C-ys gader fasilesiz davam edir.
Belsliklo, Fe3O4 nanohissaciklerinin polipropilen matrisine daxil edilmasi zamani polimerin
termodavamliii artir ve bu termodavamlilig FezO4 nanohissaciklerinin 20% kitle miqdarina
gader davam edir (Cadval 3). Belslikle, Fe304 nanohissaciklarinin polipropilende 20% kaitle
migdarina kimi oldugda polimer nanokompozitin termodavamlihgi 100°C deracs galxir, bu ise
PP kimi senaye polimeri kimi polimer {i¢lin ¢ox yiiksak bir géstaricidir.
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. 3.PP+10%Fe3O4; 4.PP+20%Fes0s.



QHs) mikrodalgalarini udulma faizi 15,5-22,7% arasinda dayismisdir. Cadval 10-da ekstruziya
Usulu ile ile alinmis PP+Fe304 asasli nanokompozisiyalarin yikssk tezlikli mikrodalgalari
udma naticaleri goésterilmisdir. Cadval 6-dan goérinditi kimi, eksruziya tsulu ule alinmig
polimer nanokompozitlerin mikrodaldalari udulma faizi uydun olarag 6-14% arasinda
deyismisdir. Gorundiyl kimi, istiden presslems Usulu ile alinmis polimer ferromagnit
nanokompozitler  yiksek tezlikli mikrodalgalari  ekstruziya Gsulu ile  alinmis
nanokompozitlerden daha yaxsi udur, bu ise ekstruziya usulu ile alinmig nanokompozitlerden
mikrodalgalarin maniyesiz kegmasi ile izah olunur.

Cadval 9. Istiden presslome Usulu ils alinmis PP+Fe3;04 asasli nanokompozisiyalarin yiiksak
tezlikli mikrodalgalari udma naticaleri.

Ne Polimer Nanokompozit lo (nA) I (nA) Mikrodaldalari
nanokompozitler tebaqgalerin udma faizi(%)
galinhgi (mkm)
1 PP+5%Fe304 400 260 220 156
2 | PP+10%Fes04 400 275 2325 15,56
3 | PP+20%Fe304 400 275 230 16,3
4 | PP+40%Fe304 400 275 2127 22,7

Cadval 10. Ekstruziya Usulu il alinmig PP+Fe304 asasli nanokompozisiyalarin yiiksek tezlikli
mikrodalgalari udma naticaleri.

Ne Polimer Nanokompozit lo (LA) I (nA) Mikrodalgalari
nanokompozitler tebagalerin udma faizi(%)
galinhgi (mkm)
1 PP+10%Fe304 400 270 254 6
2 PP+20%Fe304 400 270 244 10
3 | PP+30%Fes04 400 270 238 12
4 PP+40%Fe304 400 270 232 14

Belslikle, Fes04 ferromagnit nanohissecikliar daxil edilmis polimer nanokompozitlarin muxtlif
texnoloji tsullarla alinmasi hayata kegcirilmis, hamginin hazirlanmis bu texnoloji Usullarin
polimer nanokompozitlerin qurulusu, mexaniki ve termiki xassalerina tesiri tadqiq edilmisdir.
Muisyyan edilmisdir ki, har bir texnoloji tsul tayinatindan asili olaraq 6z tstunliklerine malikdir.
istiden pressleme (isulu nanohissaciklarin polimers daxil edilmasinin en defektsiz tisullarindan
hesab olunur. Bu usul zamani nanohissacikleri cox boylk hacmi migdara gader polimer
matriss daxil etmsk mimkindlr. Dispers doldurucunun sarhad miqdar kompozitin
xasssalarinin dayisme deracesi ile, kompozitin reoloji xasseleri ila, tokrar islanmasi ils,
hamginin 6zlulik haddi ile miisyyen olunur. Nanohissaciklerle polimerds yiiksek dolma
ekstruziya ve tezyiq altinda tokme dsullar ile nail olmag mimkin deyil. Bu Usullardan
polimerde yalniz 20-25% qader dolmaya nail olmaqg olar. Hemginin, ekstruziya ve tazyiq
altinda tékme Usullari zamani hatta nanohissaciklerin polimerde kicik miqdarlarinda bele
defektsiz kompozit strukturlar almag mumkin deyil. istiden presslome (sulu osasen3
parametrle- tezyiq, temperatur ve nimunani tazyiq altinda saxlanma muddati ile tayin olunur.
- Tozyiq, temperatur ve zamani idare etmokle yiiksek effektivli defektsiz magnit polimer
- nanokompozitler hazirlamaq olar. Kompozitin presslems temperaturu polimerin srime |
temperaturu, axicilig haddi ve kompoziti pressin altinda saxlanma seraiti ile teyin olunur.
- Kompozitlerin hazirlanmasi zamani niimunaler polimerin arime temperaturunda presslanir,
tezyiq optimal saviyysys gader galdirilir ve mileyyen zaman erzinds tozyiq altinda kompozit
nimunaler mixtlif siretle soyudulur. Istiden presslems iisulu ile polimer nanokompozitlerin |
diger metodlarla miuiqayiseds asas Ustiinliiyli ondan ibaratdir ki, doldurucu polimer matrisde
- homogen paylanir ve defektsiz kompozit strukturlar almag miumkindir. Hemginin misyyan |
_ olunmusdur ki, istiden pressleme tsulu ile alinmig polimer ferromagnit nanokompozitler |
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Sok.42. PP+Fe304 asasli nanokompozit nimunanin dielektrik nifuzlugunun (e) tezlikden
astliigi: 1) PP, 2)PP+3%Fe304, 3)PP+5%Fe304, 4)PP+7%Fe304, 5)PP+10%Fe304
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Sek.43. PP+Fe304 asasli nanokompozit nimunanin dielektrik itkilari bucaginin tangensinin
tezlikden asilihgi: 1) PP, 2) PP+3%Fe304, 3) PP+5%Fe304, 4) PP+7%Fe304, 5)
PP+10%Fe30a.

Temiz polipropilen nimuna uglin dielektrik itki bucaginin tangensinin tezliyin logorifmik
giymetinden asliiq eayrisinde 10 kHs-100 kHs araliinda relaksasiya piki misahide
olunmusdur. Fe3O4 nanohissaciklarinin daxil edilmssi relaksasiya proseslarinde dayisiklik ile
misahide olunur. Bele ki, yuxar tezlik oblastinda temiz PP-den ferqli olaraq ikinci bir
rezonans maksimumu geyds alinmir ve nanokompozitin butiin konsentrasiyalari Gg¢lin
dielektrik itkilori bucaginin tangensinin giymsti temiz polipropilenle miiqayisede daha yuxari
olur. Melumdur ki, dielektrik itki bucaginin tangensi materialda bas veren eneriji
dissipasiyalarini xarakterize edir. Nano &l¢ili slavenin daxil edilmasi ile yuxar tezlik
oblasinda dielektrik itkilarinin artmasi onunla izah oluna biler ki, magnetit nanohissaciklarin
polimera daxil olunmasi ile polimerdaki daxili sahe modifikasiya olunur, naticade yuxari
tezliklerda xarici sahanin giymstinin deyismasi zamani, polimerds bu dayismalars cavab veran
rezonans maksimum itir, eyni zamanda dissipasiyalarin migdari artmis olur. Sakil 44-ds
PP+Fe30s4 osasli polimer nanokompozitlerin dielektrik itki bucaginin tangensinin
konsentrasiyadan ashliq eoyrisi verilmigdir. Syriden ds gérinduyd kimi asag!
konsentrasiyalarda dielektrik itkilari, yani enerji sepilmalari azalir, konsentrasiyanin sonraki
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Sok.46.PP+Fe304esasli nanokompozit nimunalerin xtisusi miilgavimatinin temperaturdan
asilihgr.1) PP+3%Fe3042) PP+5%Fe304 3)PP+7%Fe304

Polimerasasli kompozitlerin genis temperatur-tezlik intervalinda dielektrik xassslarinin tadqiqi
polyar polimer ssasinda alinmis kompozitlerin xarici elektrik sahssinin parametrlerindan
keskin asili olmasi bele materiallarin dielektrik xassalerinin &yranilmasinin shamiyyatini
artirmis olur. Polyar polimerler ssasinda alinmis nanokompozitlerin dielektrik xassalarinin
arasdiriimasi, onlarda geden polyarlagsma prosesinin mexanizminin miayyan olunmasi ve
yikssk izolyasiya qabilliyystine malik materiallarin alde olunmasi baximindan oldugca
vacibdir. Umiimi sekilde yanasildigda polimerlarin dielektrik xassalerini adekvat sakilds tasvir
edan bitkin bir nazeriyye mévcud deyildir. Ona gére de bitin eksperimental naticelar bir
gayda olaraq emprik sokilds fiziki, mexaniki ve molekulyar xarakteristikalarla korelyasiya
olunur. Qeyri-polyar dielektriklarin molekullarinda dipollarin elektrik momenti xarici elekitrik
sahasinin tesiri ile yiklerin molekulda hisse-hisse paylanmasi (deformasiya polyarlagsmasi)
hesabina induksiya olunur. Bu zaman yaranan elektrik momenti deformasiya xarici sahanin
giymeti ile miitenasib olur. Polyar dielektriklorin molekullari ise xarici saha olmadiqda bels
sabit dipol momentina malik olurlar, lakin onlar bitiin matrisada xaotik paylanir. Ona gére de
xarici sahenin tesiri ilk névbads artiq mévcud olan dipollarin oriyentasiya etmasi ile misahids
olunur. Bu nov polyarlasma oriyentasiya ve ya dipol polyarlasmasi adlanir. Deformasiya
polyarlasmasindan farqli olaraq oriyentasiya polyarlasmasi zamandan asli olarag daha da
artir ve temperaturdan-istilik harskstinin intensivliyiden aslidir. Bu onunla baghdir ki, sahads
dipolun istiqametlenmasi molekulun ve ya onun hansisa bir fragmentinin yerdayismasi ila
baghdir. Bunun Uglin ise miisyyan zaman teleb olunur, istilik haraketi ise bu prosese mane
olur. Nanodlgulii doldurucularin polimer matrise daxil edilmesi alinmig nanokompozitds
relaksasiya proseslerine tesir ederak elektrofiziki parametrin dayismesinae ssbab olur. Bu
baximdan nanokompozitin elektrofiziki parametrlenin éyranilmasi qurulus dayisikliklerinin izah
etmak baximindan shamiyyatlidir. PVDF+Fe304 niimunalerin elektrofiziki xassalari o ciimladan
dielektrik nifuzlugu ve dielektrik itkileri bucaginin tangensinin tezlik, temperaturashhg: «E7-
20» cihazi vasitssiile 50 Hs-den 1 MHs-a gadar tezlik intervalinda ve 293 K-den 430 K-s
geder temperatur intervalinda aparnimisdir. Sakil.6-da temiz PVDF ve PVDF+Fe304
nanokompozitin dielektrik niifuzlugunun tezlikden asliliq grafiki verilmisdir.

Sokil 47-den da goérinduyld kimi temiz polimer ve PVDF+Fe304 nanokompozitin dielektrik
nifuzlugunun tezliyin loqarifmik giymetinden asliliq syrisi qurulmusdur. Misyyan olunmusdur
ki, dielektrik niufuzlugunun qiymati nanohissaciklerin konsentrasiyasindan asili olaraq
ekstremumla deyisir, bele ki, FesOs nanohissaciklerinin 7% kutle miqdarinda dielektrik
nufuzlugu maksimum giymet alir.
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Sok.49. PVDF+Fe304 nanokompozitlerinin dielektrik ntifuzlugununun temperaturdan asliliq
ayrileri: 1)Temiz PVDF 2)PVDF+7%Fe304, 3)PVDF+3%Fe304, 4)PVDF+10%Fe304.

Belslikle, termoplastik polimerle 6&rtilmis nanodlcgilil ferromaqgnit nanokompozitler sintez
olunmus va onlarin elektrofiziki xassslari tedqgiq edilmisdir. Misyyan olunmusdur ki, polyar ve
geyri-polyar polimerler asasinda alinmis nanokompozitlerin  dielektrik xassalerinin
arasdirilmasi, onlarda gedsn polyarlasma prosesinin mexanizminin misyyan olunmasi va
yuksak izolyasiya qabilliyyetine malik materiallarin alde olunmasi baximindan olduqca
vacibdir.

Misayyan olunmusdur ki, polivinilidenfliiorid (PVDF) polimeri yarimkristallik polimerdir ve
Ozunun istiliya davamliligina ve kimyavi dayanigliina gére ferglenir ve ylksak piroelektrik ve
pyezoelektrik xassalerine malikdir ve bu xassalerina gbra diger polimerlardan keskin farglenir.
Bitln bu xasseler, yikssek elastiklik, nisbi seffafliq ve iglenmanin sadsliyi bu materiallar
muxtelif texnoloji isler G¢lin ¢ox yararli edir. Matrisaya muxtelif 6l¢ili nanohissacikler daxil
etmakle onlarin kegiricilik ve diger kompleks xassalarini doldurucunun tebistini ve xassalerini
deyismekle yaxsilasdirmaq olur.Bu cir kompozitlerin son xasseleri asasen hissaciklarin
Olcllerindan, hazirlanma texnologiyasindan va onlarin polimer matrisada paylanmasindan
aslil olacaq.

Ucfazal yeni polimer nanokompozitlerin alinmasina baxilib ve PVDF, magnit nanohissacik
(Fes04) ve coxlayli karbon nanoborularindan istifade edilib (KNB). Bu cir qurulugsa malik
nanokompozit goxfunksional material kimi KNB-nin, va magnit nanohissaciyinin(Fes04) magnit
xassalerini 6ziinde saxlamagla hem da polimer matrisanin PVDF-in istismar xasssalarine malik
olur. Ug fazali polimer nanokompozit sistemi olan PVDF+Fe3;04+KNB sintezi ex-situ
texnologiyasi ils yerina yetirilir. ©vvalce PVDF+DMF polimer mahluluna 3-5nm o6l¢uli mixtalif
konsentrasiyada magnetit nanohissacikleri Fe304 daxil edilir ve 2 saat middatinda qarigdirilir.
Sonra PVDF+DMF+ Fe304 polimer mahluluna ¢oxlayl karbon nanoborusu daxil edilir ve 4
saat muiddstinde qarisdirilir ve homogen mahlul alinir. Sonra ise nanokompozit nimuns
almaq Gg¢un mahlul grudulur, sonra ise istide presslema Usulu ile nanokompozit nimunaler
alinir.

Sekil 50 -da PVDF+Fe304, PVDF+UNT vea PVDF+Fe304+UNT osaslhi  polimer
nanokompozitlerin difraktoqramlari verilmisdir. Muayyan edilmisdir ki, Gglncu faza qgisminds
PVDF+Fe304 polimer nanokompozit sistemine karbon nanoborulari slave edilmssi PVDF-in
a-fazalar Ggun xarakterik olan piklsrin intensivliyinin 26 = 17.8°, 18.5°%, 20° ve 26.8°
giymatlerinde artmasi misahide olunur. Hamginin misayyan edilmisdir ki, UNT —nin PVDF

matrisasina daxil edilmssi ile PVDF-in B-fazasina uygun olan 20,6° pikin intensivliyi artir.
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Sakil 53 PVDF+Fe304+UNT asasli nanokompozitin EDS spekiri.
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Sekil 56. PVDF + UNT wosash polimer nanokompozitlerin dielektrik nufuzlugunun
temperaturdan asililigi: 1. PVDF+5%UNT; 2. PVDF+10%UNT.

Hemgcinin PVDF+Fe304+UNT esasli ligfazali polimer nanokompozitlerin elektrofizik xassaleri
da dyranilmisdir. Sakil

-do PVDF+Fe304+UNT ssasl polimer nanokompozitler Ggln dilektrik ntfuzlugunun (a) ve
dilektrik itkisi bucaginin tangensinin (b) tezlikden asilili veriimisdir.

Sekil 57 (a) -dan gorindiyl kimi PVDF+Fe3O4+UNT asasl polimer nanokompozitlerin
dielektrik ntifuzlugu tezlikden asili olaraq keskin azalir. Bu onunla izah olunur ki, tezlik artiqca
nanokompozitlerde poliyarizasiya prosesleri pislesir. Sokil 57 (b)-den goérindiyd kimi,
PVDF+Fe304+UNT asasli polimer nanokompozitlerin dielektrik itkisi tangensi 1kHc tezliklerine
gader azalir, lakin bundan sonra dielektrik itkisinin artmasi miisahids edilir. Bu asililigdan bels
bir naticays gelmak olar ki, verilmis ticfazali nanokompozitlerden galacekds genis diapazonda
radiodalgalari udan materiallar kimi istifade etmak olar.
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Puc.57. PVDF+Fe304+UNT asasli polimer nanokompozitler Gigiin dilektrik ntfuzlugunun (a) va
dilektrik itkisi bucaginin tangensinin (b) tezlikden asilihgi:
1. PDF+5%Fe304+5%UNT;2.PVDF+5%Fe304+10%UNT;
3. PVDF+5%Fe304+15%UNT.

Sakil 58-de PVDF(1) ve PVDF+UNT (2), PVDF+Fe304 (3) vo PVDF+Fe3O4+UNT (4) osasli
nanokompozitlerin dielektrik niifuzlugunun tezlikden asililii grafikleri miqgayiseli verilmisdir.
Gorunduyu kimi, Ucfazali nanokomozitler iciin dielektrik nifuzlugu butin tezliklarde temiz
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yaradilacaq ferromagnit nanokompozit tebaqgslerin elektromagnit daldalarini  udma
xUsusiyyatini genis diapazonda variasiya etmak mimkun olacaqdir.

2. Layihanin naticelarindan galacak tadqiqatlarda istifads perspektivlari

Naticalorin istifadasi perspektivleri (fundamental, totbiqi ve axtarig-innovasiya yonli elmi-
tadqiqat layihs ve proqramlarinda; dovlst proqramlarinda; dévlet qurumlarinin sahs tedqiqat
proqramlarinda; ixtira ve patent {i¢lin verilmis arizalards; beynslxalq layihslerds; ve
digarlarinda)

Muixtslif nov ferromagnit nanohissacikler sintez olunmus, yiksek tezlikli elekromagnit
dalgalarinin kompozitlerle garsiligh tesirinin xtsusiyystleri misyyan edilmis, hamginin ifrat
ylkssak tezliklor diapazonlarinda elektromaqnit daldalari ils effektiv manipulyasiya olunan KBN
ve magnit nanohissacikleri terkibli kompozitlerin imumi istifade konsepsiyasi isleanmisdir.
Alinan neticeler antistatik ortiiklerin, effektiv ekran ve uducularin ve elasca de aerokosmik
istifadesi Gictin coxfunksiyali materiallarin istehsalinda ve islenmeasinds istifads edilo bilar.
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