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POA/TALC COMPOSITE

CHEMICAL POLYMERIZATION ’

20 °C, 2 HOURS

O-ANISIDINE

Purpose: The purpose of the research is to prepare a conductive POA/talc composite using conducting poly(o-
anisidine) and layered talc clay in the presence of ammonium persulfate as oxidant. After preparation of the
composite a new material with improved properties such as elastic-plastic property and thermal properties was
obtained.

Theory and Methods:

Conductive POA/Talc composite was prepared via the chemical polymerization of o-anisidine in the presence
of'talc particles by using ammonium persulfate as oxidant. 1.0 M aqueous HCl solution (17 mL) was first added
onto talc (1.0+0.001 g) and o-anisidine in a beaker and then the suspension was mixed for about 15 min. The
polymerization was initiated by the addition of aqueous acidic oxidant solution (3 mL) into the mixture. After
2 hours of the polymerization, the mixture was first separated by centrifugation at 1000 rpm and then washed
by distilled water, methyl alcohol and dilute HCI solution, in sequence, to remove unreacted monomer and
oxidant from the composite, as well as to recover dopant anions. As the final step, the composite was dried at
50°C for 24 h under vacuum.

Results:

The polymerization parameters such as the effect of APS/o-anisidine mole ratio and the effect of o-anisidine
concentration on the conductivity and POA amount of the POA/talc composite were investigated. The
structural, morphological and thermal properties of the composite were analyzed by using XRD (X-ray
Diffraction), FTIR (Fourier Transform InfraRed spectroscopy) and TGA (Thermogravimetric Analysis)
techniques; micro-hardness measurement, BET (Brunauer-Emmett-Teller) surface area analysis and SEM
(Scanning Electron Microscopy) analyses. TGA showed that the thermal stability of the conducting polymer
POA increased by the formation of the composite structure with talc clay.

Conclusion:

A POA/talc composite with a POA content of 42.7% and a conductivity of 3.2x10"° S/cm was obtained through
the polymerization conditions of 0.2 M o-anisidine concentration, 1,5 APS/o-anisidin mole ratio and 0.1 M HCI
concentration over 2 hours at 20°C. Micro-indentation analysis indicated that the micro-hardness property of
the talc particles increased after the addition of the conducting polymer to the composite. The coating of the
conducting POA polymer on the talc surfaces was confirmed by the stable places of the peaks in the XRD
patterns and the micrographics in SEM microstructures.
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ONECIKANLAR

e  Hammaddelerinden tamamen farkli, dzellikleri iyilestirilmis yeni bir malzeme hazirlanmasi

e {letken olan polimer ile yalitkan olan inorganik malzemeden, dayanim yiiksek, iletken bir kompozitin elde edilmesi

e  Hazirlanan kompozitte elastik-plastik 6zellikteki artis

Makale Bilgileri

OZET

Gelis: 13.07.2016
Kabul: 24.02.2018

DOI:

10.17341/gazimmfd.416349

Anahtar Kelimeler:

Poli (o-anisidin),
talk,

kompozit,
iletken polimer

Iletken poli(o-anisidin)/talk kompoziti talk partikiilleri varliginda amonyum persiilfat yiikseltgeni kullanarak
o-anisidinin kimyasal polimerizasyonu ile hazirlanmistir. /talk kompozitinin icerdigi Iletken poli(o-anisidin)
miktar1 ve iletkenliginin amonyum persiilfat /o-anisidin mol orani, o-anisidin ve HCI derisimleri gibi
polimerizasyon parametreleri ile degisimi incelenmistir. Talkin mikrosertlik 6zelliginin yapiya katilan
iletken polimer ile arttigi mikro indentasyon analizi ile belirlenmistir. Kompozitin yapisal, fiziksel,
morfolojik ve 1s1l analizleri FTIR, XRD, BET Yiizey Alan1 Analizi, SEM ve TGA teknikleri ile incelenmistir.

Synthesis and characterization of conductive poly(o-anisidine)/talc composite

HIGHLIGHTS

e  Preparation of a new material with improved properties that is completely different from its raw materials

e  Obtaining a conductive, toughness material using a conductive polymer and an insulating inorganic material

e  The increase of elastic-plastic property in the prepared composite

Article Info

ABSTRACT

Received: 13.07.2016
Accepted: 24.02.2018

DOI:

10.17341/gazimmfd.416349

Keywords:

Poly (o-anisidine),
talc,

composite,
conductive polymer

Conductive poly(o-anisidine) (POA)/talc composite was prepared by chemical polymerization of o-anisidine
in the presence of talc using ammonium persulfate (APS) as oxidant. The polymerization parameters such as
APS/o-anisidine mol ratio, o-anisidine and HCI concentration on the conductivity and POA amount of the
POA/talc composite were investigated. The increased microhardness property of the talc particles by the
addition of the conducting polymer was examined by micro indentation analysis. The structural,
morphological and thermal properties of the composites were analyzed by using FTIR (Fourier transform
infrared spectroscopy), XRD (X-ray diffraction), SEM (Scanning electron microscopy), BET (Brunauer-
Emmett-Teller) surface area analysis and TGA (Thermogravimetric analysis) techniques.

*Sorumlu Yazar/Corresponding Author: cetinkaya.sevil@gmail.com / Tel: +90 505 567 1933

404


https://orcid.org/0000-0002-6788-3480
https://orcid.org/0000-0001-5421-0474
https://orcid.org/0000-0001-7036-094X
https://orcid.org/0000-0001-9395-8303

Anakli ve ark. / Journal of the Faculty of Engineering and Architecture of Gazi University 33:2 (2018) 403-412

1. GIRIS (INTRODUCTION)

Inorganik malzeme olarak tabakali silikatlar ve organik
malzemeler olan iletken polimerlerin kimyasal veya
elektrokimyasal yontemlerle bir araya getirilmesi ile
hazirlanan iletken nanokompozitler, bilesenlerinin tek basina
gosterdikleri ozelliklerden daha gelismis yeni ozellikler
gosterdikleri igin, son yillarda ilgi ¢eken yeni bir malzeme
siifini olusturmustur [1, 2]. Bu sekilde tasarlanan yapilarla
mekanik 6zelligi gelistirilmig [3, 4], termal kararlilig
arttirtlmug [5] ve elektroreolojik 6zellikleri bilesenlerine gore
iyilestirilmis  iletken  polimer/kil = nanokompozitleri
hazirlanabilmistir [6]. iletken nanokompozitler bahsedilen
bu  Ozelliklerinden  dolay1  optoelektronik  aletler,
biyosensorler, elektromagnetik dalga koruma malzemeleri
ve sliperkapasitorler gibi potansiyel uygulama alanlari
bulduklart i¢in kimya, fizik, elektronik ve malzeme alaninda
calisan arastirmacilarin dikkatini ¢ekmis [7, 8], biyosensor
uygulamalarinda cihazin ucuna takilarak maddeyle
etkilesimi saglanmustir [9].

fletken polimerler arasinda polianilin ve tiirevleri kolay
sentezlenebilen, elektriksel ozellikleri tersinir olarak kontrol
edilebilen, ¢cevresel kararlilig1 iyi olan polimerlerdir. Benzen
halkasina elektron g¢ekici metoksi grubu siibstitiie olmus
POA [10], polianilin ile karsilastirildiginda daha yiiksek
islenebilirlige ve ¢oziiniirliige sahip, kararli elektrokimyasal
[11], elektrokromik [12] ve optik [13] &zelliklere sahip
olmasi sebebiyle en ¢cok dikkat ¢eken tiirevidir. Ancak, biitiin
bu istiin 6zelliklerine ragmen yine de tek basma kullanim
alani sinirl kalmigtir [ 14]. Bu nedenle POA’nin da polianilin
gibi amaca yonelik olarak manyetik nanopartikiil [15], metal
oksit [16], film [17], lif [18] ve inorganik—organik toz gibi
farkli yalitkan/yariiletken materyallerle [19, 20] iletken
kompozit/nanokompozitleri hazirlanmaktadir.

Inorganik toz materyaller arasinda, tabakali silikatlar olarak
en iyi bilinen montmorillonit, talk, mika ve hektorit gibi
killer, genis yiizey alanlar1 ve nanokompozit hazirlamasina
elverigli tabakali yapilar1 nedeniyle, kompozit hazirlamada
tercih edilmektedirler [1, 21]. Mg3SisO19(OH)> seklinde
kimyasal formiile sahip bir sulu magnezyum silikat olan talk
tabakal1 yapiya sahiptir ve tabakalar zayif Van der Waal’s
kuvvetleri ile tutuldugu i¢in zayif kayma geriliminde olup
polimer i¢inde kolaylikla dagilabilmektedir. Bundan dolay1
cesitli polimerlerle birlikte dolgu malzemesi olarak
kullanilmaktadir  [22].  Ayrica, polimerlerle birlikte
kullanildiginda, kristallenme yar1 dmriinii azaltmasi sonucu,
kristalligi  artirdigt  ve islem zamanimi disiirdigi
gozlenmistir [23]. Bu &zelliklerinden dolay1 arastirmacilar,
talki farkli yalitkan polimerler ile nanokompozitler
hazirlamak igin kullanmiglardir. Ornegin  Wang ve
arkadaslar1  talk/polipropilen  (PP)  nanokompozitini
hazirladiklarim1 ve bdylece PP’nin hem termal hem de
mekanik 6zelliklerinin gelistirilebildigini rapor etmislerdir
[24]. Bugiine kadar talk kullanilarak iletken polimerler ile
kompozitlerinin hazirlanmasma ydnelik bir caligmaya
rastlanmamistir.  Ancak, talkin ylizeyinin iglenmesinde

polianilin/H3PO4  polimeri  kullanilarak  hazirlanan
malzemenin fizikokimyasal parametreleri incelenmis ve
koruyucu kaplama o6zelligi arastirlmustir [25]. Iletken
polimer/inorganik materyal konpozitlerinin hazirlanmasinda
mikroemiilsiyon [26], emiilsiyon [27] ve redoks
polimerizasyonu [5, 15] gibi kimyasal polimerizasyon
yontemleri ¢ok siklikla kullanilmaktadir. Tabakali yapiya
sahip talkin iletken polimerler ile kaplanmasiyla korozyona
dayanikli bir malzemenin hazirlanarak, talkin ve iletken
polimerin  mekanik  6zelliklerinin  iyilestirilmesinde
kompozitin sinerjik etkisinden yararlanilmistir [28]. Bu
calismada talk ve POA bilesenlerini asidik sulu ortamda, o-
anisidinin kimyasal polimerizasyonu ile bir araya getirerek
iletken polimer/kil kompoziti hazirlamasi amaglanmistir.
Hazirlanan kompozitin iletkenliginin ve POA igeriginin
APS/o-anisidin mol orani, HCI ve o-anisidin derigimi gibi
polimerizasyon parametreleri ile degisimi incelenmistir.
fletken polimerin mekanik ve 1s1l 6zelliklerine ana bilesen
talkin varliginin etkisi, POA’nin da kompozit yapiya
katilmasi ile talkin mekanik, morfolojik, yapisal ve fiziksel
ozelliklerindeki degisimin incelenmesi karsilastirmali olarak
yapilmistir.

2. DENEYSEL METOT (EXPERIMENTAL METHOD)
2.1. Materyal (Material)

Bu calismada Eczacibasi-Esan Endiistriyel Hammadeler
Sanayi ve Ticaret A.S (Istanbul)’den temin edilen, parcacik
boyutu da 38 um’den kiiciik, kiitlece yilizde bilesimi %61
Si02, %32 MgO, %0,10 Al,O3, %0,40 Fe,03, %0,20 CaO
olan, %5 kizdirma kaybi ile %1,3 safsizlik igeren talk
kullanilmigtir. O-Anisidin (Merck) vakum destilasyonu ile
destillendikten sonra, HCl (Merck), APS (Merck)
kimyasallar1 da hicbir islem uygulanmadan kullanilmistir.

2.2. Iletken POA/talk Kompozitinin Hazirlanmast
(Preparation of Conductive POA/talc Composite)

fletken POA/talk kompoziti hazirlanirken, ilk énce toz talk
(1,0 £ 0,001 g) balon igerisine belli miktarda tartilarak
konulmustur. Uzerine uygun derisimde (1,0 M) hazirlanan
HCI ¢ozeltisinden belli hacimde (17 mL) ilave edilmesi ve
uygun miktardaki o-anisidinin karigima eklenmesi sonrasi 15
dakika karigtirllmigtir. Daha sonra karisim {izerine belli
hacimde (3 mL) asit c¢ozeltisinde ¢oziinmiis uygun
derisimdeki yiikseltgenin ilavesi ile polimerizasyon
baglatilmistir.

2 saat sonunda olugan koyu yesil renkli kompozit 10000
rpm’de yapilan santriifiijle karisimdan ayrildiktan sonra,
yiikseltgen  ve  reaksiyona  girmemis  monomeri
uzaklastirmak, yikama sirasinda yapidan uzaklasan dopant
anyonlarimi geri kazanmak amaciyla iiriin, sirasi ile, distile
su, metil alkol ve seyreltik HCI ¢o6zeltisi ile yikanmustir.
Daha sonra 50°C’de vakum altinda 24 saat kurutulmustur.
Kompozitin icerdigi POA miktar1 Es. 1’e gore gravimetrik
olarak hesaplanmustir.
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POA (%) = [m;nmf))xloo 1)

Burada m, talkin baglangigta alinan kiitlesi, m
polimerizasyondan sonraki kompozitin kiitlesidir.

2.3. Karakterizasyon (Characterization)

Belli kiitlede tartilan toz kompozit 6rnekleri, 98 kPa basing
altinda 4 dakika siireyle tutularak 1,3 cm capinda diskler
seklinde hazirlanmigtir. Kompozit 6rneklerinin direncleri
Thurlby elektrometre ile 2 nokta teknigiyle oda sicakliginda
Olciilmiis ve 10 farkli bolgeden alinan diren¢ degerlerinin
ortalamasi kullanilarak iletkenlikleri hesaplanmuistir.

Orneklerin mikrosertlik &lgiimleri igin CSM Instruments
Nano-Mikro Combi Tester Model 0,03-10 N yiik araliginda,
180 um maksimum derinlikle c¢alisan Nano-Mikro
Indentasyon cihazi kullamlnustir. Indentasyonlarda yiikleme
ve bosaltma zamanlar1 30 saniyeye set edilirken, maksimum
yiiklemede bekleme siiresi 20 saniye olarak calisilmistir.
indentasyon sertligi ve elastik modiiliislerin son degerleri
materyalin farkli noktalarina uygulanan alt1 indentasyonun
ortalamasi almarak elde edilmistir. FTIR spektrumlari
Perkin Elmer Spectrum 400 cihazi ile kaydedilmistir.
Termogravimetrik analizler ise 10 °C /min 1sitma hizi altinda
ve azot atmosferi altinda Shimadzu TAS50 termal analizor
kullanilarak incelenmistir. Kompozitlerin ve bilesenlerinin
XRD analizleri, 40 mA ve 40 kV’da Cu K, (A=1,540600 A)
calisan Bruker AXS D8 Advance Model X-isint
difraktometresinde gergeklestirilmistir. Datalar 0,020 tarama
hizinda toplanmustir. Ornekler altinla kaplandiktan sonra
ylizey morfolojileri 1,2 nm ¢oziiniirliikklii Quanta 400F Field
Emission SEM, yiiksek ¢oziiniirlikli taramali elektron
mikroskobu ile incelenmistir. BET analizlerinde GEMINI
VII Micromeritics model cihaz kullanilmigtir. Numuneler
icin ¢cok noktali BET analizi iglemi oncesinde ornekler

25°C’de 1 saat ve 80°C’de 5 saat olmak lizere azot gazi ile
degaz isleminden gecirilmistir.

3. SONUCLAR VE TARTISMALAR
(RESULTS AND DISCUSSIONS)

3.1. Yiikseltgen/Monomer Mol Oranin Etkisi
(The Effect Of Oxidant/Monomer Mole Ratio)

Yikseltgen/monomer mol oram1 0,125-2,0 araliginda
degistirilerek gerceklestirilen polimerizasyonlarda
hazirlanan kompozitin igerdigi POA veriminin ve
iletkenliginin degisimi incelenmistir (Sekil 1). Sekilden
goriildiigii gibi artan APS/o-anisidin mol oraniyla POA
iceriginin diisiik oranlarda belirgin bir sekilde arttig1, 1’den
sonra artisin yavaglayarak siirekli artmaya devam ettigi
gozlenmistir. Kompozitin iletkenligi ise artan mol orani ile
1,5 degerine kadar artarak en yiiksek 3,2x10”° Scm™ degerine
ulagirken daha yiiksek oranlarda APS miktarinin artigindan
dolayr distiigii gozlenmistir. Artan yiikseltgen miktar ile
iletkenlikte gdzlenen diislis, asir1 yiikseltgenden dolay:
ortamda ¢ok sayida olusan o-anisidin radikal katyon aktif
merkezlerinin, monomer miktarmin sabit kalmasindan
dolayi, zincir yapisina daha az sayida monomer katmasi
sonucu kisa zincir olusumlarinin neden oldugu diisiik
konjiigasyon ile ac¢iklanabilir [29, 30].

3.2. 0-Anisidin Derigiminin Etkisi
(The Effect of o-Anisidine Concentration)

POA/talk kompozitinin POA igerigi ve iletkenliginin 0,05
M’dan 0,4 M’a kadar arttirilan monomer derisimi ile
degisimi Sekil 2’de verilmistir. En yliksek POA igerigi ve
iletkenligine sahip kompozitin 0,2 M o-anisidin derisiminde
hazirlandigr gézlenmistir. Bu degerden yiiksek monomer
derisimlerinde POA miktarinin diigsmesi sonucu iletkenlik de
azalmustir.

30 4
40 - e
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8l g
g 2 B
5|
TR
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0 . 0
0.0 05 1.0 15 20 25

APE/o-amsidin {mol'maol)

Sekil 1. POA/talk kompozitinin POA igerigi ve iletkenliginin APS/0-anisidin mol oranint ile degisimi ([HCI]: 1,0 M; [o-
anisidin]: 0,2 M; sicaklik : 20°C; polimerizasyon siiresi: 2 saat)
(The change of POA content and the conductivity of the POA/talc composite with APS/o-anisidine mole ratio ((HCI]:1.0 M; [o-anisidine]: 0.2 M;
temperature: 20°C; polymerization time: 2 hours))
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Sekil 2. o-Anisidin derisimi ile POA/talk kompozitinin POA igerigi ve iletkenlik degerlerinin degisimi ([HCI]: 1,0 M;
sicaklik: 20°C; polimerizasyon siiresi: 2 saat)
((The change of POA content and the conductivity of the POA/talc composite with o-anisidine concentration ([HCI]: 1.0 M; temperature: 20°C;
polymerization time: 2 hours))

3.3. XRD Desenleri (XRD Patterns)

Talk, saf POA ve POA/talk kompozit 6rneklerinin XRD
spektrumlar1  Sekil 3’de  gorlilmektedir. POA/talk
kompozitinin XRD kirilma deseninde 26=9,5°, 19,5°, 28,6°
ve 36,3°’de gozlenen keskin pikler saf talkin karakteristik
pikleridir [31]. 26=25°’de bulunan genis amorf difraksiyon
piki ise POA polimer zincirlerine dik konumlanan frekansa
baglanabilir [15]. Saf talk ve kompozitin XRD spektrumlari
karsilastirildiginda kompozit piklerinin titresim
siddetlerinde azalma oldugu goriilmektedir [32]. POA/talk
kompozitinde goriilen bu pik siddetlerinin diigme sebebi
olarak talka kaplanan polimerden dolay1 diigiikk sacilma
oldugu soOylenebilir [33]. Aymt zamanda talkin 26
=9,433°de Yar1t Maksimum Genisligi (FWHM) =0,301 ve
kristal boyutu = 294 A iken, kompozit i¢in 20 =9,468°°¢
kaymis olup, FWHM=0,288 ve kristal boyutu 307,2 A olarak
belirlenmistir. Bu sonuglardan FWHM degerinin kristal
boyutuyla ters orantili olarak degistigi, POA kaplama ile
kristal boyutu arttikca pik genisliginin azaldig1 gézlenmistir.

3.4. FTIR Spektrumu (FTIR Spectra)

Sekil 4 talk, iletken saf POA ve %42,7 POA igeren POA/talk
kompozit 6rneklerinin FTIR spektrumlarini gdstermektedir.
POA/talk kompozitin spektrumunda 1580 cm™ ve 1488 cm-
de gdzlenen pikler POA nin kinon ve benzenoid halkalar
i¢in sirastyla C=N ve C=C gerilmelerine aittir [34]. 1135 cm’
Pdeki pik ise kinoid halkasinin diizlem i¢i C-H biikiilme
hareketinden dolayidir [35]. 1454 cm"’deki pik de -OCH;
grubunun C-H egilmesinden kaynaklanmaktadir [36].
Kompozit yapida talkin varligin1 3676 cm™’de gozlenen ve
Mg-OH titresimleri ile ilgili pik gostermektedir. Diger bir
belirleyici absorpsiyon band ise 1007 cm™’de goriilmekte ve
Si-O-Si baglariyla iligkilidir [37]. 668 cm™ ve 460 cm™"’de
gozlenen pikler ise sirastyla OH egilme titresimi [38] ve Si-
0O-Si baglarinin titresiminden kaynaklanmaktadir [39].

3.5. Termogravimetrik Analiz (Termogravimetric Analysis)

POA/talk kompozitin 1s1l davranigi bilesenleri ile birlikte
termogramlar1 (TGA/DTG) alinarak karsilastirmali olarak
Sekil 5°de verilmistir. 138 °C’ye kadar gozlenen %1,2’lik
kiitle kaybi suyun uzaklagmasindan, 205 °C'ye kadarki
%4°1ik kiitle kayb1 ise POA’nin doplanmasindan gelen CI
anyonu gibi ugucu bilesenlerin  uzaklagsmasindan
kaynaklanmaktadir. iletken saf POA 118 °C’ye kadar
polimer matrisinde bulunan su kaybindan %4 ’liik kiitle kayb1
gosterirken, saf talk bu sicaklik araliginda %0,751ik kiitle
kayb1 gostermistir. Saf POA i¢in ikinci bozunma araligi olan
205 °C’ye kadar kiitlesinin %14,5’lik kismin1 kaybederken,
bu sicakliktan sonra baglayan kayip ise polimer zincirinin
bozunmasina baglidir. POA/talk kompoziti 380 °C’de POA
polimer zincirlerinin par¢alanmasindan kaynakli belirgin bir
kiitle kayb1 gosterirken kompozitin ana bileseni talk yapisi
882 °C’ye kadar 1s1l dayanim gostermis ve ikinci bilesen
POA ise 205 °C’de bozunma siirecine baglamistir [19, 40].

3.6. Mikrosertlik élciimii (Microhardness Measurement)

Talk’da gozlenmeyen mikro-sertlik 6zelligin talk yapisina
katilan POA miktar1 ile degisimi, POA/talk kompozitin
indentasyon sertligi (Hir [MPa]), ve elastik modiiliisii (Eir
[GPa]) degerleri dikkate alinarak incelenmis ve sonuglar
Sekil 6’da grafige gecirilmistir. Sekilden POA miktarinin
belli bir dereceye kadar (%30 POA) talkin yapisina
katilmasiyla kompozitin mikrosertliginin arttig1
gozlenmekle birlikte, kompozite katilan POA miktariin
artmasiyla, organik-inorganik ara ylizeyinde partikiiller arasi
yapisma ile sinerjik etki gosterdiginden dolay1, daha yiiksek
POA igeren kompozitin mikrosertlik degerlerinin diiserek
saf POA’nin degerine yaklastigi gorilmektedir [34, 41].
Ornegin, %6,34 POA igeren kompozitte sirastyla 157,522
MPa ve 2,884 GPa olarak okunan Hir ve Eir degerleri,
kompozitin POA igeriginin %30,0 degerine artmastyla,
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Sekil 3. a) Talk, b) iletken saf POA ve c) %42,7 POA igeren POA/talk kompozit i¢in XRD desenleri
(X-ray diffraction patterns of Talc, conducting POA and POA/talc composite containing 42.7% POA)

347,269 MPa ve 6,609 GPa olarak gozlenmistir. Saf
POA’nin degerleri ise 291 MPa ve 4,700 GPa olarak
okunmustur. Bu durumda kompleks bir yap1 ici 6zellik olan
mikrosertligin artmasi ile POA/talk kompozitinin elastik-
plastik 6zelliginin artt181 sdylenebilir [42].

3.7. BET Analizi (BET Analysis)

Talk, saf POA ve POA/talk kompozitlerinin BET yiizey
alani, gozenek-boyut dagilimlar1 ve gézenek-hacmi verileri
Tablo 1’de goriilmektedir. Tablodan goriildiigii gibi en
kiiciik gdzenek boyutuna (22,1074 nm) sahip talkin yiizey
alaninin (8,7201 m? g') en bilyilk oldugu bulunmustur.
POA’ nin gézenek boyutu (30,7179 nm) en biiyiik ve yiizey
alani (1,1565 m? g!) ile talkdan yaklasik 8 kat kiigiiktiir. Talk
yapisina POA’nin katilmastyla olusan kompozit yapinin
gbzenek boyutunun da talka yakin, ylizey alanin ise POA’a
yaklastig1 belirlenmistir. BET analizinde yiizey alaninin
biiylik olmasi ylizeyde bol miktarda bulunan agik delikler,
kusurlar anlamina geldigi icin [43], kompozit yapida talk ile
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karsilagtirildiginda yiizey alaninin ve gdzenek hacminin
belirgin bir sekilde azalmasi ve POA’nin degerlerine yakin
olmasi bu yerlerde POA’nin olustugu anlamina gelmektedir.
Kompozitin SEM goriintiileri de bunu desteklemektedir
(Sekil 7c¢).

3.8. SEM Goriintiileri (SEM Micrographs)

Kompozit ve onun bilesenlerinin SEM goriintiileri Sekil 7°de
verilmistir. POA’nin SEM gorintiisiinde, yuvarlak sekilli
yapilarin ayr1 ayri1 ve yiginlar halinde bir araya geldigi
goriilmektedir (Sekil 7b). Talkin SEM goriintiilerinde (Sekil
7a) ise, partikiillerin piiriizsiiz yiizeye sahip plaka seklinde
yapilar oldugu dikkat cekmektedir. En yiliksek miktarda
(%42,7) POA igeren kompozitin (Sekil 7c¢) SEM
goriintiistiniin talk ve POA’dan ¢ok farkli oldugu, talkin
plaka seklindeki yapilarinin keskin hatlarinin kayboldugu ve
yiizeylerinin bir tabaka ile kaplandig1 ancak, kaplamanin da
POA’da oldugu gibi piiriizlii bir yiizey seklinde oldugu
gozlenmektedir.
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Sekil 4. Talk, iletken saf POA ve %42,7 POA igeren POA/talk kompozitinin FTIR spektrumu

(FTIR spectra of talc, conducting POA and POA/talc composite containing 42.7% POA )

Tablo 1. Talk, POA ve POA/talk kompozitinin azot adsorpsiyon/desorpsiyon metoduyla hesaplanan parametreleri
(The parameters of the Talc, POA and POA/talc composite by the nitrogen adsorption/desorption method)

Omek Adi Talk POA POA/Talk Kompoziti
BET spesifik yiizey alan1 (m%.g')  8,7201 1,1565 1,3020
Gozenek-boyutu® (nm) 22,1074 30,7179 22,5200
Gozenek-hacmi® (cm’.g™") 0,109096 0,026467 0,024766

a) BJH (Barrett-Jayner-Halenda) Adsorpsiyon ortalama gozenek genisligi (4V/A)
b) 1,7000 nm and 300,0000 nm genislik arasinda BJH Adsorpsiyon gozeneklerin kiimiilatif hacimleri
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Sekil 5. Talk, HCl ile doplanmig POA ve %42,7 POA igeren POA/talk kompozitinin termogramlart
(Thermograms of Talc, HCI doped POA and POA/talc composite containing 42.7% POA)
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Sekil 6. POA/Talk kompozitleri i¢in indentasyon sertligi ile elastik modiiliisii
(Indentation hardness and elastic modulus for POA/Talc composites)
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Sekil 7. SEM goriintiileri a) talk, b) iletken saf POA ve (c) %42,7 POA igeren POA/talk kompoziti (20.000 biiyiitme)
(SEM micrographs of (a) talc, (b) conducting POA and (c) POA/talc composite containing 42.7% POA at a magnification of 20.000x)

4. SONUCLAR (CONCLUSIONS)

En yiiksek POA igerigi (%42,7) ve iletkenlige (3,2x107
S/cm) sahip POA/talk kompoziti APS/o-anisidine mol
oraninin 1,5, o-anisidin derisiminin 0,2 M, HCI derisiminin
0,1 M olarak kullanildig1 ¢ozeltide 20 °C sicaklikta, 2 saat
stirdiiriilen kimyasal polimerizasyonla elde edilmistir. XRD
sonuglarindan talk yapisina %42,7 oraninda katilan POA
yigin halinde amorf yap1 gostermesine ragmen, kompozit
yapt icinde iken piklerin yerinin korunmasindan ve yalnizca
siddetlerinde go6zlenen azalmadan dolayi, talkin kristal
yapisinin bozulmadigi ve POA polimerinin talk yiizeyine
kaplandigi sonucuna ulagilmistir. SEM goériintiileri de talk
tabakalar1  yiizeyine POA’nin  kaplandigini  agikga
gostermistir.  POA’nin 1s11  dayanmimi  kompozit
bilesenlerinden talk ile arttirilirken, yapiya katilan POA ile
talka mikrosertlik 6zelligi kazandirildi ve artan POA miktar1
ile POA’dan daha yiiksek mikrosertlik degerlerine ulasildig1
icin talk ve POA bilesenlerinin sinerjik etki gosterdigi
belirlenmistir.
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