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Togdim olunan mogalads PVDF+Fe asaslt polimer nanokompozit nimunalorin nanodoldurucunun hacmi miqdarindan
asili olaraq termik stabilliyi tohlil edilmigdir. Mohlulda garigdirma metodu ils alinmis polimer nanokompozitlar nazik tobagalor
formasina salinmigdir. Daha sonra onlarin termofiziki xassalori Termogravimetrik analiz vo Differensial skanedici kalorimet-
riya metodlar: ilo todqiq olunarag bas veron keyfiyyot vo komiyyst doyisikliklori termogramlarda 6z oksini tapmusdir.
Kristallasma daracasi, arimo entalpiyasi va digor xarakteristikalar tayin olunaraq Fe nanohissaciklarinin polivinildenfliorid
polimerinin termodavamligina shomiyyatli tosiri milayyon edilmisdir.
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1. Giris.

Polimerlorin termiki xassalorinin, destruksiyasinin tod-
qgigi elmi ndqgteyi-nozardan ¢ox vacib shamiyyast kasb edir. Bu
xassalor tokca yilksok temperaturun tasirine moruz qaldigda
polimerin 6zlnl neco aparmasini miloyyon etmaklo deyil,
hom do mévcud an uygun materialin segilmasine, hatta bazon
strukturun milayyon olunmast ilo verilmis xassali yeni mate-
riallarin sintezino tokan verir. Tabii va sintetik polimerlor
elm, texnika vo sonayenin yliksok temperaturla igloyan sahe-
lorinda ¢ox genis totbig olunur. Bu materiallar, onlarin emali-
presloma, ekstruziya, tdkmo vo s. zamani temperaturun tosiri-
na tez-tez moruz qalirlar. Bu baximdan polimers istiliyin tosi-
ri zamani1 bas veran fiziki-kimyavi dayisikliklorin keyfiyyat
va kamiyyatca analizi nomlidir [1,2,3].

Qeyri-uzvi nanohissaciklorin polimer matrisaya daxil
edilmasi onlarin termostabilliyino miishat tosir gostora bilir.
Lakin, nanokompozitlords geyri-uzvi nanoslavalorlo polimer
matrisa arasinda oxsar xiisusiyyatlor azdir. Nanohissaciklor
hacma nishaton béyik sath ilo saciyyslonir, buna gérs do mo-
lekullararasi qarsiliqh tosirlor (elektrostatik, magnit vo s.)
mikron 6l¢ulu hissaciklora nishston daha gticli olur. Bu iss
0z ndvbasinda, nanohissaciklorin aqreqasiyasina gatirib ¢ixa-
ra bilor vo gérundiyt kimi nanodoldurucunun polimer mat-
risada dispersiyasi olduqca miirokkob xarakter dastyir. Bu ba-
ximdan metal nanoslavalarin kompozitin termo xassalarine
miishat tasiri miisyyan manada mahduddur. Polimerin termik
stabilliyi asason onun kimyovi qurulusundan kristallagma do-
racasindan vo molekulyar ¢okisindon asilidir. Masalon mo-
lumdur ki, polimer asas zancirindaki aromatik quruluslar vo
tikilmo proseslori onun termostabilliyini artirir, ikiqat rabito
va ya oksigen torkibli quruluslar isa onu yiiksak temperatur-
lara qarst daha davamli edir. Polimerin termik stabilliyi onun
istilik tosirino gars1 dayamiqligi vo verilmis temperaturda
mohkomlik, elastiklik, zorbays davamliq vo s. kimi vacib xas-
soalorini saxlama gabiliyystina deyilir [4, 5]. Polimerin termik
stabilliyi adoton termoqgravimetrik analiz-TQA analizi ils to-
yin edilir. Bu zaman nimunsnin ktls itkisi temperatur funk-
siyasi olaraq izlonilir vo bozi xarakterik Txw (burada x kitlo
itkisi olub x=1%, 3%, 5%, 50% va s.) temperaturlar termo-
gravimetrik profilo uygun olaraq miioyyon edilir [6].

2.Tacriibi hissa
Todgigat obyekti olaraq polimer matrisa gismindo poli-

vinildenfliiorid polimeri (M~530000, Sigma Aldrich), Uzvi
halledici- dimetilformamid (kimyavi tomizliyi 98% PLC) va
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dispers nanodoldurucu olarag Fe nanohissaciklori gétiril-
miigdir (arqon atmosferinds elektrik partlayisi tisulu ilo alin-
mus, inert mithitdo qablagdirilmus, 6l¢ulori 20-100 nm togkil
edir).

2.1. PVDF+Fe nanokompozitlarinin alinmasi

PVDF+Fe asasli nanokompozit materialinin alinmasi
asagidaki ardicilligla aparilmisdir: polivinilidenfliiorid tozlar
lizvi holledicisi olan dimetilformamidds (DMF) otaq tem-
peraturunda hsll edilmisdir. Hall olunmug polimer sistemino
hissaciklarinin 6lgulari 20-100 nm olan Fe nanohissaciklari
alavs edilmis vo 30-40° C temperaturda 2 saat arzinds magnit
garigdiricida intensiv sokilds qarigdirilmigdir. Alinmis poli-
mer vo nanohissacik mahlulu 1 sutka orzinds dimetilforma-
mid buxarlandirildigdan sonra, nanokompozit kilgalor aldo
edilmigdir. Holledicini polimer matrisin hacmindon tam bu-
xarlandirmaq mogsadi ilo nanokompozitlor vakuum sobasin-
da 24 saat arzindo qurudulmugdur. ©ldo edilon nanokompozit
kiilgalardan polivinildenfliiorid polimerinin arims temperatu-
runda 10 MPa tozyiq altinda miixtslif qalinligli nanokompozit
tobagolori alinmigdir.

2.2. Todgiqat metodlar:
Termogqravimetrik analiz (TGA)

Polimer nanokompozitlorin termogravimetrik analizi
Seiko Exstar 6000 TG/DTA 6300 markali cihazda
apartlmisdir. Olgmolor niimunoloerin azot miihitinds 25°C-den
600°C-o temperatura gadoar qizdirilmagla yerine yetirilmisdir.
Termogravimetrik analiz xtsusi termotarazilardon — nimuns-
ni qizdirmaq {igiin soba, tozyiq Vo temperatur nizamlayicisi,
torozi, kitlo vo temperatur sensorlarindan ibarat qurgudur.
Olgmo zamam qarigiglarn termiki xarakteristikalar1 materia-
lin xarakteristikalarindan forglondiyindon termoqramda qari-
siglarin xassalorindon meydana ¢ixan komiyyat vo keyfiyyot
dayisikliklori meydana gixir.

Diferensial skanedici kalorometriya (DSC)

Nanokompozit tabagalorin diferensial kalorimetrik ana-
lizi DSC 6100 (Seiko Instruments Japan) kalorimetrinds apa-
rilmigdir. DSC analizi zamam faza kegidlari temperaturla-
rinm Olgiilmasi prinsipi “istilik seli-temperatur” ayrisinin
monotonlugdan kenaragixma néqtasinin tayini ilo miayyan
olunur. Bu néqts syrinin asag1 temperaturlu hissasinin pikinin
baza xattina ekstropolyasiyasi ilo tayin olunur.
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3. Naticalar va muzakirasi

PVDF+Fe asasli nanokompozitlarinde nanohissacikle-
rin hacmi migdarinin onlarin termiki xasssloring tosirinin tod-
qiqi magsadilo onlarin termoqravimetrik metodla analizi ye-
rina yetirilmisdir. Termogqravimetrik metod niimunslarin ter-
modavamliliq xiisusiyyatini qiymotlondirmok {i¢ilin totbiq
olunur. TQA oayrilari kiitls itkilorinin temperaturdan asilili-
gin1 oks etdirir. Sokil 1-do PVDF+Fe polimer nanokompozit-
larinin TGA oyrilari verilmigdir. TGA ayrilorindon gérindi-
yu kimi, PVDF-in m kiitlosi ti¢iin termooksidlogdirici parga-
lanmanin baslangici1 417,42°C doaraca taskil edir. 0,1% hocmi

miqdarinda Fe nanohissaciklerin PVDF matrisine daxilI
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edilmaesi ilo pargalanma baslangic temperaturu 410,92°C-yo
gadar azalir. Damir nanohissaciklorinin hocmi miqdarinin art-
mast ilo baslangic par¢alanma temperaturu daha asagi tem-
peraturlara dogru siliriismoays baglayir. Bels ki, Fe nanohisss-
ciklorinin 1% vo 5% hocmi miqdarinda nanokompozitlarin
baslangic par¢alanma temperaturlart uygun olaraq 409,63°C
vo 402,80°C miloyyon olunmusdur. Buradan belo gonasto
galmak olar ki, Fe nanohissaciklorin polivinildenfliiorid mat-
risind daxil edilmasi PVDF asasli nanokompozitlorin termo-
stabilliyinin azalmasina gotirib ¢ixarir va polimer strukturu-
nun dagilma prosesinin siiratlonmasine sabab olur.
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Sakil 1. PVDF+Fe nanokompozitlorinin TGA ayrilari.

Bundan basqa isdo PVDF+Fe asasli polimer nanokom-
pozitlorinin diger termik analizi-DSK analizi aparilaraq ter-
mogqramlari alinmus, kristallasma daracasi (1) ifadasins uygun
olaraq hesablanmisdir (polivinildenfliiorid polimeri {iigiin
AHy-1n qiymati 105 C/q gétiiriilmiisdiir). PVDF + Fe nano-
kompozitlorinin kristallasma doracssi qurulusundaki kristal-
lik hissonin payindan asili olan orims entalpiyasindan istifado
olunaraq (1) dusturu ils hesablanmisdir:

Kristalliklik = AH x 100%
ristallikli =AM, 0

Burada, AH — nlimunanin arims entalpiyasidir. AHy — codval
giymoti olub 100%-lik kristallik quruluslu polimerin arimo
entalpiyasidir.

Diferensial Skanedici Kalorometriya metodu ils aparil-
mis tadqiqatin naticasi olaraq termoqramlar sokil 2 va sokil 3-
do verilmisdir.

Sekil 2-do PVDF vo PVDF+Fe nanokompozitlorinin
kristallasma temperaturlart oks olunmugdur. DSK spektrlo-
rindon goriindiiyt kimi, saf PVDF polimeri tigiin kristallagma
temperaturu 110,34°C toskil edir. Fe nanohissaciklerinin
PVDF matrisaya daxil edilmasi ilo kristallasma temperaturu
artarag PVDF+1% Fe nanokompoziti Ugin 120,96°C,
PVDF+5% Fe nanokompoziti {igiin iso 127,17°C olunmus-
dur. Nanodoldurucunun daxil edilmasi ilo kristallasma piki-
nin saga dogru siirlismasi onun kristallasma 6zayi rolunu oy-
nayaraq strukturun kristallasma qabiliyyatinin vo naticads
termik olarag davamligini tomin etmosi ilo slagodardir [7, 8].
Homginin, PVDF vo PVDF+Fe nanokompozitlarinin Fe kon-
sentrasiyasindan asili olaraq temperatura géroe arime piklari
sokil 3-do toqdim olunmusdur.

Cadval 1.
Fe nanohissaciklorinin PVDF polimerinin termodavamligina tosir gostaricilori

Nimuno PVDF |PVDF+0,1% Fe| PVDF+1% Fe | PVDF+5% Fe
Baslangic destruksiyast 417,42 410,92 409,63 402,80
temperaturu, °C
Yarim (kiitla itkisinin) 482,68 481,64 484,21 409,61
destruksiya temperaturu, °C
f°” destruksiya 507,99 499,92 499,92 609,32
emperaturu, °C
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Sakil 2. PVDF vo PVDF+Fe nanokompozitlorinin DSC spektrlorindon miioyyon olunmus kristallasma temperaturlari:

PVDF; PVDF+1% Fe; PVDF+5% Fe.
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Sokil 3. PVDF va PVDF+Fe nanokompozitlarinin DSC spektrlorindon miiayyan olunmus arims temperaturlari: PVDF;

PVDF+1% Fe; PVDF+5% Fe.

Cadval 2.

Saf PVDF vo PVDF+Fe nanokompozitlorinin DSK analizindon alinan naticalor

orima Kristallasma orimoa Kristallagsma
Nimune temperaturu temperaturu | entalpiyast, doracasi
(0 (°C) mC/mg (%)
PVDF (saf) 164,37 110,34 91,9 38,57
PVDF+1% Fe 151,31 127,17 88,3 44,28
PVDF+5% Fe 159,60 120,96 99 41,61

Orima spektrlarinin analizindan gériindiiyii kimi, Fe na-
nohissaciklorinin polivinildenfliiorid matrisine daxil edilmasi
ilo arims temperaturunda azalma miisahids olunur. PVDF+Fe
nanokompozitlorinin DSK analizindon alinmis tocriibi natico-
lor, homginin bu noticolor osasinda toyin olunmus pa-
rametrlor-kristallasma daracasi, arima entalpiyasi va s. cadval
2.-do verilmisdir.

NOTICO

PVDF+Fe nanokompozitlorinin termogqravimetrik ana-
lizi zaman1 Fe nanohissaciklorinin hocmi miqdarinin artmasi

Hilo baglangic parcalanma temperaturunun daha asagi tempe-

raturlara dogru stirismaSi milayyen olunmusdur. Polimer na-
nokompozitlorinin termostabilliyinin diferensial skanedici
kalorimetrik usulla tadqiqi naticasinds nanodoldurucunun da-
xil edilmasi ilo kristallasma temperaturunun artmast onun
kristallagsma 6zayi rolunu oynayaraq strukturun kristallasma
gabiliyystinin vo noticads termik olaraq davamligini tomin
etmasi ilo olagolondirilmigdir. Homginin, PVDF vo PVDF+Fe
nanokompozitlorinin Fe hocmi migdarindan asili olaraq tem-
peratura goro orima piklori toqdim olunmus va bu nanohis-
saciklarinin polivinildenfliiorid matrisino daxil edilmasi ilo
arime temperaturunda azalma miigsahide olunmusdur.
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THERMOPHYSICAL PROPERTIES OF PVDF+Fe DISPERSED NANOCOMPOSITES

The objective of the presented paper is to analyse the thermal stability of PVDF+Fe-based polymer nanocomposite
samples in relation to the amount of nanofiller volume. Polymer nanocomposites obtained by solution mixing were moulded
into thin layers. Subsequent to this, their thermophysical properties were studied by thermogravimetric analysis and differential
scanning calorimetry, with the qualitative and quantitative changes occurring in them reflected in thermograms. This included
the degree of crystallisation, enthalpy of melting, and so forth. Through characterisation, it was established that there was a
significant effect of Fe nanoparticles on the thermostability of polyvinylidene fluoride polymer.

Jx.P. CyaranoBa

TEIIO®U3UYECKUE CBOMCTBA JUCIEPCHO-HATIOJTHEHHBIX
HAHOKOMITIO3UTOB IIBJI®+Fe

B npezcrapiaeHHOM cTaThe MPOaHATN3HPOBAHA TEPMOCTAOUIBHOCTS 00Pa3II0B MOJMMEPHOTO HAHOKOMITO3HTa Ha OCHOBE
[IBI®+Fe B 3aBHCHMOCTH OT KOIM4YecTBa 00beMa HaHOHANOMHUTEA. [lomMepHble HAHOKOMITO3UTBI, TIOJTy4Y€HHbIE METO0M
PacTBOPHOTO cMenIeHHs, (JOPMOBAIM B TOHKHE cloN. B mampHeiimem ux Terodusmdeckue cBOWCTBA U3YJaIUCh METOJaMHU
TepMOTPaBIMETPUIECKOT0 aHAIH3a U AndepeHnnaabHON CKaHUPYIOIEeH KaTOPIMETPHH, a IPOUCXOAAIINE B HUX KAUeCTBEH-
HBIE ¥ KOJIMYECTBEHHbBIC U3MEHEHHSI OTPAXallCh Ha TepMorpaMmax. CTereHb KpUCTAIM3ALUY, SHTAIbINS IUIABJICHUS U T. 1.
ITytem ompeneneHus XapakTEepHCTHK yCTAHOBJICHO CYIIECTBEHHOE BIMSHNE HaHOYAacTHI Fe Ha TepMOCTaOHIBHOCTD MONNUBH-
HWJIMACH()TOPHUIHOTO MOJIUMEpA.
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