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Modifiye Hummers Yontemiyle Grafen Oksit (GO)

Sentezi ve Karakterizasyonu

Mustafa YAZICI**, Ismail TIYEK?, M. Sabri ERSOY?, M. Hakki ALMA?, Utkay
DONMEZ*, Behzat YILDIRIM?*, Tufan SALAN *, Siikrii KARATAS®, Serhan URUS®,

ibrahim KARTERI’, Kiibra YILDIZ®

Y [lkégretim Boliimii, Egitim Fakiiltesi, KSU, K.Maras,
2 Tekstil Miihendisligi Boliimii, Miihendislik-Mimarhk Fakiiltesi, KSU, K.Maras,
3 Orman Endiistri Miihendisligi Béliimii, Orman Fakiiltesi, KSU, K.Maras,
* Malzeme Bilimi ve Miihendisligi A.B.D., KSU, K.Maras
® Fizik Boliimii, Fen-Edebiyat Fakiiltesi, KSU, K.Maras
6 Kimya Béliimii, Fen-Edebiyat Fakiiltesi, KSU, K. Maras

" Elbistan Teknoloji Fakiiltesi, KSU, K.Maras

Basvuru: 04/05/2016 Kabul: 22/05/2016

oz

Bu ¢alismada modifiye Hummers yontemi kullanilarak grafitten grafen oksit (GO) sentezlenmistir. Literatiirde bilinen diger yontemlere
gore modifiye Hummers yontemi; islem basamaklari agisindan daha basit ve diisiik maliyetlidir. Ayrica Hummers yontemine gore daha
tehlikesiz ve daha c¢evre dostu bir yontemdir. SEM goriintiilerinde katmanl ve ¢ok ince GO yapilart gozlenmistir. EDX/SEM Elementel
analizde oksijen (O) oraninin yaklasik %23,60 olmasi oksidasyon isleminin gerceklestigini gostermektedir. GO yapismnin termal
kararliligt TGA analizinden anlagilmaktadir. XRD analizinde 26 piki, 10,5524° de elde edilmistir. Ayrica, FT-IR spektroskopisi ve
Raman spektroskopisinde ise GO’ya ait karakteristik pikler goriilmistiir. Elde edilen sonuglardan modifiye Hummers yontemi ile grafit
tozundan basarili bir sekilde GO sentezlendigi anlagiimaktadir.

Anahtar Kelime: Grafen, Grafen Oksit Sentezi, Modifiye Hummers Yontemi.

*Corresponding author, e-mail: yazici@ksu.edu.tr.



42 GU J Sci, Part C, 4(2):43-50 (2016)/ Mustafa YAZICI, Ismail TIYEK, M. Sabri ERSOY, M. Hakki ALMA, Utkay DONMEZ,

Behzat YILDIRIM, Tufan SALAN, Siikrii KARATAS, Serhan URUS, Ibrahim KARTERI, Kiibra YILDIZ

SYNTHESIS OF GRAPHENE OXIDE (GO) BY MODIFIED HUMMER’S METHODS AND ITS CHARACTERIZATION

ABSTRACT

In this study, graphene oxide (GO) was synthesized from naturel graphite powder by using modified Hummer's method. In comparison to
the Hummer's method, modified Hummer’s method is safer and more eco-friendly. At the SEM images, foliated and ultrathin GO
structures were observed. Oxygen content of about 23.60 % determined through by EDX showed the occurrence of the oxidation process.
Moreover, the thermal stability of the GO structure could be identified from the TGA analysis. The 20 peak value in XRD was found to
be at 10.5524°. In addition, the characteristic peaks of the GO were observed on the FT-IR and Raman spectroscopies. These results
depicted that the GO was successfully synthesized from graphite powder by using the modified Hummer's method.

Keywords: Graphene, Synthesis of Graphene Oxide, Modified Hummer's Method.

1. GIRiS (INTRODUCTION)

Grafen, hekzagonal yap1 igerisinde diizenli karbon
atomlarmim sp? hibritlesmesi yaptigi ve mevcut tiim
karbon allotroplarmin temel yapitas1 olan tek katmanl
ve bir atom kalinliginda nano boyutta parcaciktir.
Potansiyel uygulama alanlari ile de giiniimiizde
arastirilan en onemli materyallerden birisidir [1, 2]. Tki
boyutlu, tek atom kalinliginda olmasi ve kuvvetli bag
yapist ile egsiz molekiiler bir yap1 olan grafen, ¢ok iyi
elektrik, elektrokimyasal, optik, termal ve mekanik
ozelliklere sahiptir. Yapilan ¢aligmalar tek tabakali
grafenin yaklagik olarak 1100 GPa Young modiiliine ve
130 GPa ¢ekme mukavemetine sahip oldugunu
gostermektedir. Grafen, oda sicakliginda 15.000 cm?
V1 st iletkenligine ve yaklasik 2675 m? g “lik bir
genis yiizey alanina sahiptir [2-5]. Grafen 5000 W m*
K™ termal iletkenligi ile karbon nanotiipler (CNTSs) ile
altin, glimiis ve bakir gibi metallerden daha iyi
iletkenlige sahiptir. Tek tabakali grafenin optik
gecirgenligi %97,7°dir [2, 5-7]. Termal ve elektrik
iletkenliginde, nanokompozitleri giiclendirmede,
saydam iletken filmlerde, ultra ince karbon filmlerde,
elektronik  devrelerde, sensorlerde (kimyasal ve
biyosensorler), ilag ve gen salimm araglarinda, agir
metalleri ayrigtirmada, nanoelektronikte, ekranlar igin
saydam ve esnek elektrotlarda, enerji depolama
cihazlart gibi karbon tabanli malzemelerde grafen
uygulama alanlar1 bulmaktadir [5, 6, 8, 9]. Bu sebeple
grafene olan ihtiya¢ artmakta ve diisiik maliyetli, biiyiik
miktarda grafen iretimi 6nem kazanmaktadir [10, 11].
Geim, Novoselov ve arkadaglar1 yapiskan selobanti
grafit iizerine tekrar tekrar yapistirip kaldirarak tek
katmanli grafen yap1 elde etmislerdir.[12]. Grafen
eldesinde; Kaydirma yontemi, Epitaxial biiyiitme
yontemi, Silisyum karbon yontemi, Kimyasal ayristirma
yontemi [6, 12-14] en yaygmn olarak kullanilan
yontemlerdendir.

Farkli yapilarda, fonksiyonel ozelliklerde ve boyutlarda
grafen materyallerinin gelistirilmesi Ozellikle polimer
kompozit caligmalarinda farkli uygulamalar icin ilgi
alan1 olusturmaktadir. Grafen yiizeyinde bulunan polar
gruplar, polimer  matrisler ile  uyumlulugu
gelistirmektedir. Oksidasyon yontemi ile elde edilen
grafen tiirevleri grafen tabanli materyal/kompozit
iretiminde fonksiyonel gruplar sebebiyle bag yaparak
yiizey olusumuna daha uygundur [7, 8, 10, 11, 15]. Bu
sebepten polietilen (PE) [16], politiretan (PU) [10],
polimetilmetakrilat (PMMA) [10, 16-17], polivinilalkol

(PVA) [10, 16], polibitilensuksinat (PBS) [10],
polipropilen (PP) [11, 16-17], poliakrilonitril (PAN)
[16], termopoliiiretan (TPU) [16-17], poliamid 6 (PAB)
[17] gibi farkli polimerler ile nanokompozitleri
giiclendirme maksatli birgok c¢aligma yapilmistir [10,
16].

Grafenin aksine yapisinda ¢esitli oranlarda karbon,
oksijen ve hidrojen bulunduran [6, 15] grafen oksit, 19.
yy baglarindan bu vyana Brodie, Staundenmaier,
Offeman ve Hummers yontemleri ile sentezlenmektedir.
Bu yontemler, kuvvetli asit ve oksidantlar ile grafitin
oksidasyonu islemine dayanmaktadir. Oksidasyonun
derecesi kullanilan yonteme, reaksiyon kosullarina ve
grafitin ozelliklerine gore degismektedir [6, 17-18].
Ancak, grafen oksit (GO) iiretim yontemlerinde toksik
kimyasallar kullanilmakta ve proses esnasinda zehirli
gaz ortaya ¢ikmaktadir. Hummers metodunda ise grafit,
potasyum permanganat gibi kuvvetli oksidasyon
ajanlar1 ve yiiksek konsantrasyonlu siilfiirik asit ile
reaksiyona sokulmaktadir [2, 19-20]. Hummers metodu
ile oksidasyondan sonra epoksi ve hidroksil fonksiyonel
gruplart grafit yapisi igerisine yerlesmektedir. Su ve
oksijen igeren fonksiyonel gruplar, karigtirma islemi ile
tabakalar arasina girdirilerek kuvvetli etkilesim
kurdurulur ve tabakalarin birbirinden uzaklagtirilmasi
saglanir. Boylece hidrofobik olan grafit, hidrofilik ve
dagilma gosteren GO’ya doniigsmiis olur [2, 8, 21-22].

GO’nun ¢oziiclilerde kolaylikla disperse olmasi,
dielektrik ozelligi, seffafligi, elektronik ozelliklerinin
ayarlanabilir olmast ve istiin mekanik &zellikleri
sebebiyle kullanim alanlar giin gectikge
genislemektedir. Diger yandan hidrofilik 6zellikli
GO’da sp? baglarmin bozulmasi sebebiyle elektriksel
iletkenlik agisindan yalitkan hale gelmektedir [6, 19].

Grafitte karbon atomlari, iist iiste y1gilmis genis, yasst
levhalar olusturacak bigimde, iki boyutlu diizlemde
birbirlerine baglanmigtir. Ayrica karbon atomlarinin
meydana  getirdikleri  diizlem igerisinde baglar
kuvvetlidir ancak diizlemler arasinda ise baglar zayiftir.
Genis ylizey alanlarina sahip grafit tozlarinin
yiikseltgenler ve oksidantlar ile ekzotermik reaksiyona
girmesi, beklenmedik yiiksek 1silarin ortaya c¢ikmas,
zararli gazlarin olusmasi gibi tehlikeli islemler igeren
Hummers yontemi; modifiye iglemler sayesinde
giivenilir bir GO sentezi yontemine
donistiiriilebilmektedir [10, 23-25]. Grafitin
boyutlarinin  kiigiiltiilmesi, kullanilan kimyasallarin
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miktarlarinin  degistirilmesi, reaksiyon = siirelerinin
degistirilmesi ve farkli kimyasallarin kullanilmasi gibi
islemler yapilan bazi1 modifiye islemlerdir.

Bu c¢alismada, GO iiretmek i¢in kullanilan kimyasal
maddelerin ¢esitleri, oranlar1 ve reaksiyon siireleri
degistirilerek sentez igin en ideal sartlar elde etmeye
calisilmig ve Hummers yontemi modifiye edilmistir.
Literatiirde kullanilan Grafit-H,SO, oran1 1:23 ve 1:20
[26-29] iken bu galismada 1:25 oraninda kullanilarak
oksidasyon igleminin verimi arttirilmigtir.  Ayrica
sentezleme sirasinda kullanilacak deiyonize su miktari
sicaklik artisinin - kontrolinde Onemli bir etki
yapmaktadir. Reaksiyonlar igin sicakligin kontrol
alinda olmasi c¢ok Onemlidir. Beklenmeyen 1s1
artiglarinda istenmeyen patlamalar ger¢ekleserek mor
veya pembe renkli zehirli bir gaz bulutunun olugmasina
sebep olabilmektedir. Uretim miktarmm fazla olmasi,
maliyetinin diisiik olmasi, sentez siiresinin kisalmasi,
patlamalarin olmamasi, zehirli gazlarin olugmamasi
kullandigimiz yontemin avantajli yonleridir.

Modifiye Hummers yontemiyle iiretilen GO’nun
kimyasal indirgeme reaksiyonlar1 ile seri ve fazla
miktarda grafen iretilebilmektedir. Ayrica bu yontemin
maliyeti de daha diisiik olmaktadir. Burada grafenin
istenen Ozellikleri (iletkenlik, mekanik vb.) sergilemesi
i¢in ilk asama olan GO sentezi ¢ok 6nemlidir [6, 25].

2. MATERYAL VE METOT (MATERIAL AND
METHOD)

2.1.Materyal (Material)

Modifiye Hummers yontemi ile GO sentezi i¢in gerekli
malzemelerden grafit tozu (<20 um), hidrojen peroksit
(H,0,) ve silfiurik asit (H,SO4) Sigma Aldrich
firmasindan, sodyum nitrat (NaNOs) ve potasyum
permenganat (KMnO,) ise Merck firmasindan temin
edilmistir.

2.2.Grafen Oksit Sentezi (Synthesis of Graphene
Oxide)

Sentez isleminin ilk agsamasinda buz banyosu igerisinde
5 g toz grafit, 2,5 g sodyum nitrat (NaNQO3), 115 mL
%96,4°1iik siilfiirik asit (H,SO,) ilave edilmis ve 1 saat
karistirilmistir. Hazirlanan banyo igerisindeki karigima
15 g potasyum permanganat (KMnO,) yavasca
eklenmistir. Bu esnada ekleme islemi siiresince
sicakligin 5 °C’nin altinda olmasma dikkat edilmistir.
Karigim  buz  banyosundan  ¢ikartilip 2 saat
karistirtlmistir.  Bu  iglemler esnasinda  karisgim
sicakliginin 35-40 °C araliginda olmasi saglanmustir [7,
26]. Sentez isleminin ikinci agamasinda karigima
yavasca 500 mL deiyonize su eklenip 1 saat
karistirilmaya devam edilmistir. Karisima 8,4 mL
hidrojen peroksit (%35,7), karigim sicakligi 40 °C’yi
gecmeyecek sekilde, eklenip 2 saat karigtirtlmigtir. Bu
asamada karisimin renginin siyahtan kahverengiye

doniistiigii gézlenmistir. Daha sonra karigim deiyonize
su ile pH=7 oluncaya kadar yikanmig ve filtrelenmistir.
Filtreleme isleminden sonra kalan malzeme 50 °C’de
etiivde 24 saat kurutulmus ve toz halinde GO elde
edilmigtir [30].

2.3.Grafen Oksitin Karakterizasyonu
(Chracterization of Graphene Oxide)

Elde edilen GO yapist igerisindeki fonksiyonel
gruplarin tespiti igin Perkin Elmer Spectrum 400 (ATR)
cihaz1 ile 900-3700 cm™ arahginda FT-IR analizi
yapilmustir. Grafit yapidan GO yapiya gegisteki diizenli
diizensiz yapilari incelemek igin Raman spektroskopi
analizi, numuneler pelet haline getirildikten sonra 785
nm objektif lens ve >300 mW lazer giiciinde i-Raman
Plus cihazinda gergeklestirilmistir. Taramali elektron
mikroskobu (SEM, Zeiss EVO LS10) ile numunelerin
goriintiileri ve EDX (Bruker 123 eV Quantax
Microanalysis System) cihazi ile elementel analizi
yapilmstir. Sentezlenen GO’nun literatiirde var olan
karakteristik 1s11  Ozellikleri ile kiyaslamak igin
Shimadzu TGA-50 marka cihazda, 10 °C/dk’lik sicaklik
artis hizinda, 100 mL/dk azot ¢ikis hizinda ve 0-800 °C
sicaklik araliginda Termogravimetrik (TG) analizi
yapilmustir. Sentez oncesi ve sonrast
kristalin atomik ve molekiiler yapidaki ~ degisiklikleri
incelemek icin XRD analizleri ise dalga boyu A=0,154
nm olan CuKa radyasyonu ile 40kV ve 30 mA altinda
Philips X’Pert PRO diffractometer cihaz1 ile
incelenmistir.

3. BULGULAR VE TARTISMA (RESULTS AND
DISCUSSION)

3.1. SEM Analizi (SEM Analysis)

SEM cihazi ile 2 pm (5.00kx), 300 nm (30.00kx) ve 1
um (30.00kx) yakinlastirilarak katmanli GO yapilarinin
goriintiileri  elde  edilmistir  (Sekil 1). SEM
fotograflarinda goriilen tabakali haldeki GO yapilarinin
literatiirle uyumlu olarak birka¢ katman ile bazen de
daginik halde {ist iiste binmis GO yapilar1 oldugu
gozlenmektedir. [13, 24].Yaptigimiz bu ¢alismada 5 g
grafit tozundan 8,37 g GO elde edilmistir.

Uretilen GO’nun elementel analiz sonuglarinin verildigi
Tablo 1°’de oksijenin varligr, GO yapist igerisinde
fonksiyonel gruplarin olustugunu gostermektedir. Bu
durum karbon yapinin yani sira oksidasyon islemi ile
bagka yapilarin olustugunu gostermektedir. EDX
elemental analizi sonucu karbon ve oksijen oran
literatiire gore farklilik gostermekle birlikte C/O orani
2,11 literatiir ile uyumlu sonug vermistir [7, 20, 31, 32].
Bu degerler modifiye Hummers yontemi ile bagarilt bir
sekilde GO elde edildigini gostermektedir. Ayrica, SEM
cihazina entegre olan EDX cihazi elemental analiz
sonuglar1 ile tespit edilen karbon, oksijen ve diger
elementler miktar1 ile karbon/oksijen orani Tablo 1’de
verilmistir.


https://tr.wikipedia.org/wiki/Atom
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Sekil 1. GO SEM goriintiileri a) 2 pm-5.00kx b) 300 nm-30.00kx ¢) 1 pm-30.00kx
(SEM images of GO a) 2 um-5.00kx b) 300 nm-30.00kx c¢) 1 um-30.00kx)

Tablo 1. Elde edilen GO’nun elementel analiz sonuglar1 (Results of the elemental analysis of the GO)

Elementler Ortalama (% Agirhk) Standart Sapma

Karbon (C) 48,35 +6,12

Oksijen (O) 23,60 + 6,40

Diger Elementler (H, N, S) 28,05 +12,50

C/O 2,11 +0,34
3.2. FT-IR Analizi (FT-IR Analysis) gerilmeler  grafen  oksidin  olustugunu  ortaya
Grafitten tozundan GO sentezlendiginde goriilmesi koymaktadir [3, 7, 33, 34].
gereken FT-IR frekanslari, alinan FT-IR Sekil 2 incelendiginde grafitin spektrumundan farkl
spektrumlarinda gozlemlenmistir (Sekil 2). olarak 3675-3000 cm™ dalga sayis1 arasindaki bant O-H

gerilmelerinden kaynaklanmaktadir. Bu sonu¢ GO
yapisinin hidrofilik oldugunu géstermektedir [24]. FT-
IR ile tespit edilen GO’nun yapisinda bulunan
fonksiyonel gruplar ve dalga sayilar1 Tablo 2’de
verilmistir [3,7, 33, 34].

i S,';;‘f“ Tablo 2. FT-IR spektrumunda tespit edilen GO’nun bag
g o-ryse C=011713 yapilari ve dalga sayilar1 (Wave numbers and bonds
E c=c /1613 they determined the spectrum FT-IR for GO)
s C-O Epoksi / 1215
= .
Grafit Fonksiyonel Bag Yapist Dalga Sz_llyllarl
C-0/1042 Grup cm
Hidroksil O-H 3116
Karbonil _
3500 3000 2500 2000 1500 1000 (Karboksil) ¢=0 1713
D Sezamfend’) Aromatik c=C 1613
Sekil 2. Grafit ve GO’ nun FT-IR spektrumlar1 (FT-IR Epoksi c-0 1215
Spectrum of Graphite and GO) Alkoksi c-0 1042

GO’nun FT-IR spektrumunda 6nemli olan karboksilik
asit gruplarmin, hidroksil gruplarinin, epoksi ve alkoksi
gruplarinin ~ gézlemlenmis  olmasidir.  Karboksil 3.3. TGA Analizi (TGA Analysis)
gruplarina ait olan C=0 gerilmesi 1713 cm™ de ve yine
karboksil gruplarma ve hidroksil gruplarina ait olan O- - . . .
H geril melge ripd e 3116 cm de gézglerglenmistir Ayrica degredasyonun oldugu gozlemlenmektedir (Sekil 3).
. gl _ o, s s )
okside olmus grafen yapisinda olmasi gereken epoksi 2? 80 °C ara.llglnda GO’ya adsortze olmu § suyun %3,8
gruplarima ait olan C-O gerilmesi 1215 cm™ de genis bir kutleokaybl 1lve yap l.d anouzaklas,t%gl gvorul‘l.n cktedir, 8.0_
pik verirken, alkoksi gruplarina ait olan C-O gerilmesi 170 °C araligmda ise %11,9 “lik bir kiitle kaybr ile
ise 1042 cm™ de genis bir pik vermektedir. Tiim bu

GO’in termal ozellikleri incelendiginde, dort asamali
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hidroksil gruplarinin koptugu gézlemlenmektedir [13,
30].

Grafen Oksit;
S
2
S
X
2
=
80
<
%3.8  %11.9 %38.1 %16.4
L) Ll L)
0 200 400 600 800

Sicaklik (°C)
Sekil 3. GO’ nun TGA egrisi (TGA curve of GO)

GO  yapisindaki  diger  fonksiyonel  gruplarin
degredasyonu ise 170-360 °C araliginda %38,11’lik bir
kiitle kayb1 ile gergeklesmektedir [19, 13]. 360 °C
sonrasindaki kiitle kayb1 ise GO igerisindeki diizenli
olmayan karbon yapilarinin pirolizinden
kaynaklanmaktadir. Bu araliktaki kiitle kaybi ise
%16,4°diir [13, 19, 25]. Bu degerler elde edilen
numunelerin normal sartlarda kararli yapiya sahip GO
olduklarim1 gostermekte ve literatiir ile uyusmaktadir
[13, 30, 35].

3.4. RAMAN Spektroskopisi (RAMAN Spectra)

GO’nun yapisal ozellikleri Raman spektroskopisi ile
analiz edilmigtir. Sekil 4’de grafitin sentezlenmesi ile
elde edilen GO’nun yapisindaki degisimi gosteren
Raman  spektroskopisindeki G (sp?)  band:
diizenli/aromatik yapilari ifade ederken D (sp®) bandi
ise aromatik yapidaki diizensizliklerini, amorf yapilar
ve oksidasyon sonucunda olugan alifatik yapilar
gostermektedir [24, 33, 34].

D 1330

Siddet (a.u.)

w

T T T T T T T T T T 4
1200 1300 1400 1500 1600 1700 1800
Raman Shift (cm")

Sekil 4. Grafit ve GO’ya ait RAMAN spektralari
(RAMAN spectra for Graphite and GO)

Raman spektrumunda beklendigi gibi D piki 1330 cm™
ve G piki de 1601 cm™ de goriilmektedir. D pikinin
siddeti (Ip) diizensiz yapilarin derecesini, G pikinin
siddeti (Ig) diizenli yapilarin siddet degerini

vermektedir. Literatiirde belirtildigi gibi karbon esash
materyallerin Ip/lg orani 0,95-1,22 araliginda olmasi
beklenmektedir [36, 37]. Calismamiz da ise GO
yapisinin Ip/lg orani 1,12 bulunmustur. Dolayisiyla,
Raman spektroskopisi, sentezlenen GO yapisini
dogrulamaktadir.

3.5. XRD Analizi (XRD Analysis)

XRD analizi, malzemenin tabakalari aras1 degisikligi ve
kristal ozelliklerini incelemek amactyla
kullanilmaktadir. Sekil 5°de grafit ve GO’nun XRD
grafigi verilmistir.

3
C
k=3
=
=2
s
J L Grafit
e, I\
A e Grafen Oksit
T T T T T T T T T
10 20 30 40 50 60
20 (Derece)

Sekil 5. Grafit ve GO’ya ait XRD grafigi (XRD
Graphes for Graphite and GO)

XRD spektroskopisinden karakteristik pikler; Grafit i¢in
26=26,4636° ve GO i¢in 26=10,5524° degerlerinde
goriilmektedir. Grafit yapisinda var olan 26,4636°
pikinin oksidasyon sonrasinda GO’da goriilmemesi,
bunun yerine 10,5524° pikinin olugmasi literatiirdeki
sonuglarla uyusmakta ve GO yapmnin diizglin olarak
elde edildigini gostermektedir [4, 13, 23]. Diizlemler
arast d-mesafeleri grafit i¢in 0,33 nm ve GO igin ise
0,83 nm olarak tespit edilmistir. Bu degerler grafit
yapisinin yiiksek oranda yonlendirilmis karbonik bir
malzeme oldugunu gostermektedir [4, 13,23, 25].

Grafit ve GO ig¢in XRD spektroskopisinden (002)
diizlemine ait kristal biiylikligii Esitlik 1°de verilen
Scherrer denklemi kullanilarak, katman sayisi ise kristal
biyiikliigii ve diizlemler aras1 d-mesafesine bagli olarak
Esitlik 2’ye gore hesaplanabilmektedir [38-40].

(= K. O
B.cosd
t
Katman sayis1 = EC )

XRD spektroskopi degerleri ve hesaplanan analiz
sonuglart Tablo 3’de verilmistir. XRD grafiginden,
oksidasyon islemi sirasinda olugan ve grafit tabakalar
ile bag yapan fonksiyonel gruplari ve su molekiileri,
grafit katmanlar1 arasina niifuz ederek d-mesafesinde
artisa (0,334 nm’den 0,838 nm’e) sebep oldugu
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anlagilmaktadir. Literatiirde tek katmanli GO yapilar
1,140,2 nm boyutlarinda oldugu ifade edilmistir [32,

41].

Tablo 3. Grafit ve GO’nun XRD piklerine ait analizler (Analysis of XRD peaks of graphite and GO)

Pik Pik Yan (002) Kristal Grafen

Materyal Pozisyonu Yiiksekligi Yiikseklik d-mesafesi Kalinhg: Katman
(20)002) (cts) Genisligi (°) (nm) (nm) Sayisi
Grafit 26.4636 3791.97 0.3542 0,334 2,27756 67,70
Grafen Oksit 10.5524 252.21 0.5510 0,838 1,431283 17,09

Tablo 3 incelendiginde, grafit yapisindaki katman sayisi
yaklasik olarak 67 katman iken GO {iretimi sirasinda bu
katmanlarin ayrisarak 17 katmanli bir yapiya doniistiigii
tespit edilmistir [13, 25, 29]. Elde edilen GO yapilarinin
15,3 - 22,1 nm kalinlik araliginda oldugu sdylenebilir.

4. SONUCLAR (Conclusions)

SEM analizinde katmanli GO yapilarinin goriintiileri
elde edilmis ve katmanli yapilar tespit edilmistir. EDX
Elementel analiz sonucunda yapisinda %48,35 karbon,
%23,60 oksijen elementlerinin bulunmasi, GO yapisi
igerisinde fonksiyonel gruplarimn olustugunun
gostergesidir. Ayrica C/O oranin yaklagik 2,11 olmast
literatiir ile uyumludur. TGA analizinde 80-170 °C ve
170-360 °C sicaklik araliginda yaklagik %53,81 kiitle
kaybinin olusu hidroksil ve oksijen iceren gruplarin
bozunarak yapidan ayrildigini gostermektedir. Raman
spektroskopisinde GO’ya ait karakteristik pikler
goriilmiis ve Ip/lg oran1 1,12 olarak elde edilmis, FT-IR
spektroskopisinde  GO’nun  Kkarakteristik  pikleri
goriilmiis yani beklenen bag yapilari tespit edilmistir.
XRD analizinde GO’da goriilmesi beklenen 20 =
10,5524° piki elde edilmistir. Bu sonuglar grafit
tozundan modifiye Hummers yontemiyle basarili bir
sekilde GO sentezlendigini gostermektedir.

Modifiye Hummers yontemiyle daha kolay ve fazla
miktarda sentezlenen GO’nun Yyapisinda oksijen
bulunduran fonksiyonel gruplart igermesi, GO’nun
potansiyel uygulamalari igin daha fazla imkéan
saglayacaktir. Bu ¢alisma, daha sonra yapilacak olan
GO ve grafen ile ilgili galigmalarina referans olacaktir.

5. SEMBOLLER VE KISALTMALAR (Symbols
and Abbreviations)

t; :Kristal bitytikligii (kalinlig),
K: Scherer sabiti,

A: Dalga boyu,

B: Pik yar1 yiikseklik genisligi,
0: Bragg acisi,

d: Diizlemler aras1 mesafedir.
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