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SUPERKAPASITORLER ICIN MXene (TizC2Tx) VE MnFe204 KATKILI
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Enerji depolama alan1 giin gectik¢e daha 6nemli hale gelmektedir. Siiperkapasitorler
ise riski az olmasi ve diisiik maliyetle {iretilebilmesi sebebi ile tercih edilen 6nemli
cthazlardir. 2D yapili MXene ve bazi metal oksitler ise genis yiizey alani ile yiiksek
iletkenligin ~ sinerjik  birlesimini  saglayarak bu cihazlarin  performansim
tyilestirmektedir. Bu calismada ise bu bilgiler 1s18inda siiperkapasitorlerde anot
malzemesi olarak kullanilmak {izere mangan ferrit (MnFe204) ve TizAIC2 (MXene)
bazli elektroaktif maddeler kullanilarak bir siiperkapasitor elektrotu gelistirilmesi
amaclanmistir. Bu baglamda, bahsi gegen elektroaktif maddeler, akim toplayici nikel
koptik yiizeyinde hidrotermal yontem kullanilarak sentezlenmistir. Sentezler, katkisiz
mangan ferrit ve sirastyla 5 mg MXene, 10 mg MXene ve 20 mg MXene katkili
mangan ferrit olacak sekilde gergeklestirilmistir. Uretilen elektrotlarin 6ncelikle
karakterizasyonlar1 ardindan elektrokimyasal performanslar1 Olgiilmiistiir. XRD,

FTIR ve SEM analizleriyle gergeklestirilen karakterizasyon sonuglarina gore,



mangan ferrit bilesiginin nikel kopiik ylizeyinde MXene ile birlikte 2D geometride
basarili bir sekilde olustugu ve duvar kalinliginin yaklasgik 50 nm oldugu
gozlemlenmistir. Ancak, diisiik miktarda MXene eklenmesi durumunda mikroyapida
MXene varligi tespit edilmemistir; miktar bakimindan en diisik 10 mg MXene
eklemesi mikroyapida belirgin hale gelmistir. Ayrica, MXene ilavesi arttik¢a mangan
ferrit kristallerinin boyutunun kii¢iildiigii ve topaks1 bir yapida i¢ ice ge¢mis plaka
goriiniimiliniin  olusmaya basladigi gozlenmistir. Elektrokimyasal performans
ol¢iimlerinde en yiiksek spesifik kapasitansin 1273 mF/cm? oldugunu ve enerji-gii¢
yogunlugunun yaklasik 15,9 mWh/cm?-150 mW/cm? ile 20 mg MXene ilaveli
mangan ferrit elektrodunda meydana geldigi gozlenmistir. Bu degerler, katkisiz
mangan ferrit bazli elektrota kiyasla spesifik kapasitans bakimindan neredeyse li¢
kat, enerji yogunlugu bakimindan ise yaklasitk %83 daha yiiksek oldugu
hesaplanmistir. MXene partikiillerinin yiiksek iletkenlik ve muhtemelen genis yiizey
alaniyla iligkilendirilerek elde edilen bu artis, literatiirle karsilastirildiginda

stiperkapasitorlere umut vadeden bir elektrot sunmaktadir.

Anahtar Kelimeler: MXene (TizC2Tx), MAX (Ti3Al2C3), MnFe204, Stiperkapasitor
Bilim Kodu: 91520
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The field of energy storage is becoming increasingly crucial, and supercapacitors
stand out as significant devices due to their low risk and cost-effective production.
2D MXene structures and certain metal oxides contribute to enhancing the
performance of these devices by providing a synergistic combination of large surface
area and high conductivity. In this study, aiming to serve as an anode material for
supercapacitors, an electrode is developed using electroactive materials based on
manganese ferrite (MnFe204) and TizAIC, (MXene) in light of these insights. In this
context, the mentioned electroactive materials were synthesized on the current
collector nickel foam surface using the hydrothermal method. The syntheses were
carried out with pure manganese ferrite and manganese ferrite with respective
additions of 5 mg MXene, 10 mg MXene, and 20 mg MXene. After the production,
the electrodes were first characterized and then their electrochemical performances

were measured. According to the characterization results obtained through XRD,

Vi



FTIR, and SEM analyses, the manganese ferrite compound successfully formed in a
2D geometry with MXene on the nickel foam surface, with an observed wall
thickness of approximately 50 nm. However, in the case of a low amount of added
MXene, the presence of MXene in the microstructure was not detected, becoming
noticeable with a minimum addition of 10 mg MXene in terms of quantity.
Additionally, it was observed that as the amount of MXene increased, the size of
manganese ferrite crystals decreased, and a granular structure with nested plate
appearance began to form. In the electrochemical performance measurements, the
highest specific capacitance was observed at 1273 mF/cm?, and the energy-power
density was approximately 15.9 mWh/cm?2-150 mW/cm? in the electrode with 20 mg
added MXene. These values were calculated to be nearly three times higher in
specific capacitance and approximately 83% higher in energy density compared to
the electrode based on pure manganese ferrite. This increase, likely attributed to the
high conductivity of MXene particles and possibly their large surface area, presents a

promising electrode for supercapacitors when compared with the literature.

Key Word: MXene (TizC2Tx), MAX (TisAl2C3), MnFe2O4, Supercapacitor
Science Code: 91520
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BOLUM 1

GIRIS

1.1.ENERJIi DEPOLAMA SiSTEMLERI

Enerjinin ihtiya¢ aninda kullanimi i¢in rezerve edilmesi siirecine enerji depolama adi
verilmektedir. Enerji kullanim alanlarinda, atik materyallerin depolanmasi yoluyla
enerji depolama yontemleri uygulanabilmekte; ayni zamanda belirli periyotlarda,
yenilenebilir enerji kaynaklarindan elde edilen enerjinin depolanarak mevcut enerji
potansiyelindeki farkin diizenlenmesi hedeflenmektedir. Diinya genelinde ve Tiirkiye
Ozelinde enerji kaynaklarinin kisith hale gelmesi, enerji depolama konseptinin
Oonemini artirmistir. Elektrik depolama, kimyasal depolama, biyolojik depolama,
kinetik enerji, potansiyel enerji, kiitlecekimsel potansiyel enerji gibi yontemler,
enerji depolama alaninda ¢esitli bilimsel yaklasimlar1 igermektedir (Kozak ve Kozak

2012).

Enerji depolama sistemleri, ekonomik agidan avantajli olan ve talep yiikiiniin etkili
bir sekilde kontroliinii saglayabilen, kendini desarj edebilen enerji depolama
sistemleridir (Denholm vd, 2010). Ulkemizde niifusun artmasi ve sanayilesmenin
etkisiyle, enerji talebi mevcut kaynaklarla karsilanamamaktadir. Bu durum, enerji
tiretimi ile tiikketimi arasindaki farkin her gecen giin artmasina neden olmaktadir. Bu
artan enerji ihtiyacini karsilayabilmek i¢in, yenilenebilir enerji kaynaklarindan elde
edilen enerjinin etkin bir sekilde depolanmasi ve uygun doniisiimlerin gelistirilmesi

yoluyla talebin karsilanabilir hale getirilmesi 6nem arz etmektedir (Sar1 2011).

Elektrik enerjisi, genellikle diisiik maliyetle temin edilebilen ve genis bir erigim
saglanabilen bir meta olarak 6ne ¢ikmaktadir. Ayrica, uzun bir siiredir toplumun
ortak bir tiiketim mali haline gelmistir (Hussein 2008). Giinlimiizde, elektrik tiretimi

genellikle merkezi sistemlere dayanmaktadir. Yiik dengelemesi, baslangigta giinliik



ve mevsimsel talep dalgalanmalarini kargilamak tizere, tiretim kisitlandiginda termik
ve hidrolik santraller gibi ikincil kaynaklarin avantajindan yararlanmaktadir. Bu
tesisler, depolanan enerjiyi pompalayan depolama tesislerinden suyun yani sira
termik santrallerde kullanilan fosil yakitlart da kullanmayr amacglamaktadir.
Yerellestirilmis elektrik iiretimi ve degisken, dalgali kaynaklarin (6rnegin, riizgar
tirbinleri, giines enerjisi vb.) piyasaya entegrasyonu, esasen arz ve talep
dengesizliginden kaynaklanan elektrik sebekesinin dengelenmesini zorlastirmaktadir.
Bu nedenle, enerji {iretme, doniistirme, iletim ve depolama yeteneklerinin
gelistirilmesi, elektrik enerjisinin depolanmasini, 6zellikle normal durumlarin

Otesinde, daha zorunlu hale getirmistir (Rudell 2003).

Elektrik enerjisi depolama, giinliik hayatimizda diziistii bilgisayarlar, cep telefonlari,
kameralar, iPad’ler gibi bircok uygulama alaninda merkezi bir rol oynayarak
insanlarin hayatin1 kolaylastirmaktadir. Ornegin, sarj edilebilen piller, elektrikli
araglarda i¢ten yanmali motorlarin yerini alarak giic saglamaktadir. Ayrica, elektrik
dagitimmi dengelemek ve riizgar, giines ve dalga gibi yenilenebilir enerji
kaynaklarindan elde edilen kesintili elektrik arzin1 ¢6zmek amaciyla sebeke enerjisi
depolama sistemlerine biiyiik bir ihtiya¢ vardir. Farkli pil tiirleri i¢in, elektrik enerjisi
depolama cihazlar1 daha kisa sarj siireleri, daha yiiksek 6zgiil kapasiteler, daha uzun
pil dmrii ve yiiksek hizda performans kapasitesi gibi 6zelliklere ihtiya¢c duymaktadir.
Bu ihtiyaglar kargilamak adia gelisen nanoteknoloji ve nanobilim, yeni ve devrim
niteliginde olanaklar sunarak bu alandaki hedeflere ulasmada O6nemli bir rol

oynamaktadir (Mai 2015).

1.2.SUPERKAPASITORLER

Stiperkapasitorler, elektrolit-elektrot ara yiizeyindeki ara tabakaya yiik transferi
yoluyla elektrik enerjisi depolanmasini saglayan enerji depolama cihazlardir.
Elektrokimyasal kapasitor ya da ultra kapasitorler diye de tanimlanabilirler (Halper
ve Ellenbogen, 2006; Sahay ve Dwivedi, 2009). Siiperkapasitorler kullanim alani
olarak elektrikli ev aletleri, cep telefonu, kamera ve laptop gibi tasimabilir cihazlar
olup hibrit elektrikli araglar, ving ve asansorlerde kesintisiz gii¢ kaynaklar1 ve gilines

enerjisi depolamasinda kullanilir. Kurulacak yeni pazarlarla ve artan gelismeler



dogrultusunda siiperkapasitorler gelecekte enerji depolama cihazlar1 olarak

hedeflenmektedir (Soloveichik 2011; Mallika ve Kumar 2011; Wang vd, 2012).

Son zamanlarda, teknolojik ve bilimsel alanlarda dikkat ¢eken enerji, daha etkin
enerji depolama araglarinda popiiler hele gelmistir. Siiperkapasitorler enerjiyi daha
hizli depolamaya ve aktarmaya calisan elektrokimyasal depolama sistemlerinin en
onemli smifidir (Ozen vd, 2021). Enerjiyi statik olarak depolayip geleneksel
kapasitorlere gore ylizlerce kat daha fazla enerji depolayabilirler. Elektro kimyasal
pillere gore bu enerjiyi on kat hizli aktarabilirler. Bunun yani sira kullanim siireleri
daha fazladir. Uygun hiicre tasarimiyla giic elde etmek ve yiiksek enerji aciga
¢ikarmak miimkiindiir. Bu 6zelliklerinden dolay1 tasinabilir elektronik cihazlarda,
acil enerji uygulamalarinda, bazi hibrit uygulamalarda ve endiistriyel gii¢

gereksinimlerinde kullanilmaktadir (Pandolfo ve Hollenkamp 2006).

Teknolojinin her gecen giin gelismesiyle petrol rezervlerinde azalma, mobil
cihazlarin artmasi ve karbondioksit saliniminin artmasiyla daha cevreci enerji
depolama teknolojileri gerekli hale gelmistir. Uygulama alan1 olarak mobil teknoloji
olan pillerin ¢evrim 0mrii olarak kisa, sarj desarj siiresi olarak uzun olmasi ve ¢evre
dostu olmadiklarindan dolay1 alternatif olarak daha kisa siirede sarj desarj siireli ve
cevre dostu olan siiperkapasitorlere talep artmistir. Siiperkapasitorler yiiksek 6zgiil
kapasitesine sahip sistemlerdir. Yiiksek enerji degerleri ve genis gii¢ yelpazeleri ile
cesitli uygulamalarda ve wulasimda batarya ve yakit hiicrelerinin alternatifi
olmuslardir. Son zamanlarda cep telefonlari, tasinabilir bilgisayarlar ve kamera
cihazlari, yeni {retilmis hibrit ve elektrik motorlu vasitalara olan ilginin
biiylimesiyle, ¢evreye duyarli, yiiksek kapasiteli ve enerji depolayan sistemler ihtiyag
haline gelmistir. Bu sebeplerden, akademik faaliyetler yiiksek kapasiteli
kapasitorlerin ve kii¢iik boyutlu farkli bataryalarin elde edilmesine yogunlasilmistir
(Burke 2000). Siiper kapasitorler, gii¢ kapasitorler, elektrokimyasal kapasitorler veya
elektrokimyasal ¢ift katmanli kapasitorler diye tanimlanan siiper kapasitorler
geleneksel kondansatorlere kiyasla enerji yogunlugu agisindan fazla, kullanim siiresi
uzun ve dolum siiresi olarak kisa gibi listlin 6zellikleri olan ideal gii¢ depolayici
sistemlerdir (Zhang ve Zhao 2009). Enerji depolama sistemlerine gore

siiperkapasitorleri iice ayiririz. Bunlar; hibrit kapasitorler elektriksel cift tabaka



kapasitorler (EDLC) ve pseudokapasitorler. Sekil 1.1°de siiperkapasitoriin yiik
transfer mekanizmasi sematik olarak gosterilmistir. Elektrokimyasal kapasitorler,
elektrot/elektrolit ara ylizeyinde elektrokimyasal c¢ift katman iginde enerjiyi
depolayan cihazlardir. Bir siiperkapasitor, ayirict adi verilen, Sekil 1.1°te verildigi
gibi bir elektrolit ile iki elektrottan olusmaktadir. Elektrolit pozitif ve negatif iyonlar
iceren bir ortamdan olusur. Kollektor yani toplayici adi verilen ince bir film,
elektrotlar1 elektronik devreye baglamak ig¢in iki elektrotun dis yiizeyine kaplanir

(Choudhary vd. 2020).

Toplayuce
Elekinrot

Elekitrolit
Asuruea

& Pozitif iven
B MNegatif ivon

Sekil 1.1. Stiperkapasitoriin yiik transfer mekanizmasi

EDLC’ler, elektrolit iyonlarmin elektrokimyasal olarak kararli, yliksek yiizey alanh
karbon malzemeler iizerine tersinir adsorpsiyonu yoluyla yiikii elektrostatik olarak
depolamaktadir. Elektrot/elektrolit arayiiziinde polarizasyon iizerine yik ayrimi
meydana gelir ve bu durumu Helmholtz 1853°te ¢ift katmanl kapasitans olarak
tanimlamistir  (Simon ve Gogotsi 2020). Siiperkapasitorlerin  yiik depolama
mekanizmas1 iki temel prensibe dayanir: biri elektrolitin etkin ylizey alani ve
dielektrik sabiti tarafindan belirlenen elektrot/elektrolit ara ylizeyindeki yiik
ayrimindan TUretilen elektriksel c¢ift katmanli kapasitans; digeri ise elektrot
malzemesinin hizl faradik reaksiyonlarindan firetilen pseudokapasitanstir (Tokgdz
2022). Kapasitorler (seramik, mika, plastik film, tantalyum, aliiminyum elektrolitik
gibi) elektrik enerjisini mikrofarad derecesinde depolarken, siiperkapasitorler farad
derecesinde depolama yapabilirler. Gii¢ yogunlugunun yiiksek, dongii omrii ve
depolama dmriiniin uzun, verimin yiiksek ve ¢alisma sicaklik aralig1 genis olmasiyla
iistin ozelliklerdedir. Siiperkapasitorler pillere gore genis giic yogunlugu oldugunan

dolay1 elektrikli ve hibrit arabalarda ilk c¢alistirilirken, frenleme, hizlanma, yokus
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kalkma ve start-stop i¢in kullanilmaktadir. Kullanim olarak ¢ok yiiksek sicakliklara
dayanikli olup askeri amaglarla da tercih edilmektedir. Bunlara ek olarak,
kapasitorlerden yiiksek enerji yogunlugu olup pillerden ise diisiiktiir. Bundan sonraki
arastirmalar enerji yogunlugunda artis saglayarak gelecek yillarda ilk kullanilacak
enerji depolama kaynagi olacagi 6n goriilmektedir. Dolum siiresi pillerden daha kisa
olup ¢ok kisa siirede sarj edilebilirler. I¢ direngleri diisiik oldugundan dolay: bir pil le
stiperkapasitor arasinda paralel baglanti kuruldugunda yiik tasima kapasitesinde artis
gergeklestirilebilir. Maliyet olarak diisiik diyebiliriz. Dogrusal desarj potansiyelinden
dolay1 biitiin enerji direk kullanilamayip self desarj edilmesi elektrokimyasal
pillerden hiz olarak daha yiiksek dezavantajlari arasindadir. Cizelge 1.1°de depolama
teknolojilerinin Ozelliklerinin karsilastirilmis hali verilmistir (Douglas ve Pillay

2005).

Cizelge 1.1. Depolama teknolojilerinin 6zelliklerinin karsilastiriimasi (Douglas ve

Pillay 2005).
Kursun Asit Akiiler | Siiperkapasitorler | Kapasitorler
Sarj Zamani 1-5 saat 0.3-30 saniye 103-10° saniye
Desarj Zamani 0.3-30 saat 0.3-30 saniye 103-108 saniye
Enerji (Wh/kg) 10-100 1-10 <0.1
Déngii Omrii 1.000 > 500.000 > 500.000
Spesifik Gii¢ (W/kg) <1.000 <10.000 <100.000
Sarj-Desarj Verimi 0.7-0.85 0.85-0.98 >0.95

Stiperkapasitorlerde pillere gore giic yogunlugu, kapasitdrlere gore ise enerji
yogunlugu fazladir. Bundan dolay1 enerjinin daha fazla oldugu uygulamalarda piller
tercih edilirken az zamanda yiiksek performans gerektiren uygulamalarda
stiperkapasitorler tercih edilir. Ragone egrisi, depolama sistemlerinin enerji ve gii¢
yogunlugu ile alakali bilgiler igeren egrileridir (Chongfu 2006). En ytiiksek enerji ve
glic yogunlugunu elde etme amacinda kullanilir. Sekil 1.2°de enerji depolama

cihazlari i¢in Ragone egrisini goriilmektedir (Douglas ve Pillay 2005);
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Sekil 1.2. Enerji depolama aygitlarinin Ragone egrisi (Douglas ve Pillay 2005).

Stiper kapasitorler, elektrokimyasal ¢ift katmanli kapasitdrler ve standart
kapasitorlerle piller arasindaki boslugu doldurur (Kiehne 2003). Molekiil yapisi
geregince kapasitorlerden ustiindiir (Chen vd, 2009). Statik sarjla birlikte siiper
kapasitorlerin enerji depolamasi, elektrokimyasal pil sisteminkiyle ayni degildir.
Grafen takviyesiyle kullanilan siiper kapasitorlerin normalinden hafif ve kullanish
olabilmektedir (Niftaliyeva 2018). Standart olarak kullanilan karbon siiper
kapasitorlere alternatif olmasi beklenen grafenin elektrostatik sarj kapasitesi yiizey
alan1 ile dogru orantili bir sekilde degiskenlik gosterir. Kapasite olarak lityum iyon
bataryalarla enerji depolamalar1 esit olup ¢ok yiiksek miktarda sarj olma avantaji
saglamaktadir (URL 1). Grafen siiper kapasitorler pazar ihtiyacini kargilamak igin

iretildiginde enerji depolama konusunda biiyiik yenilik saglamaktadir (URL 2).

1.3.LITYUM iYON PIiLLER

Pillerden sonra yaygin olarak kullanilan pil yapisi kursun asittir. Giiniimiizde
kullanilan lityum iyon piller ge¢cmisteki pil teknolojilerine kiyasla daha ¢ok gerilim
iiretebilmektedirler. Toksik madde icermediginden ortadan kaldirilmasi daha rahattir.
Yiiksek gerilim ve haddinden fazla isinmalarda zarar verme ihtimalinin olmasi
dezavantajlar1 arasindadir (Abrahan 2020). Batarya ya da pil teknolojisinde daha
onceleri lityum (Li) kullanilmasi daha iistiin 6zellikli batarya kesfi caligmalarda
yogun olarak mevcuttur. Sony sirketi ilk kez 1990 yilinda agiga ¢ikartilan bu batarya

tiiri giinimiizde enerji yogunlugunun yiliksek olmasi1 talebiyle birden fazla



uygulamarda kullanilmaktadir (Simon ve Gogotsi 2008). Lityum en hafif metal olma
ozelligiyle birlikte, cok yiiksek bir elektrokimyasal potansiyele sahip tek olarak
sekonder batarya sistemlerinde tercih edilmez. Sekonder bataryalarda lityum’a
alternatif olarak lityum’un iyon durumuna ait kimyasallar igermektedir. Sarj olma
ozelligindeki lityum bataryalarda metalik olarak lityum icermez. Bu batartayalar
laptop ve cep telefonlarinda kullanilip sanayi tipli lityum iyon sistemleride
glinlimiizde hibrit cinsi elektrikli araglarda miithim olan enerji kaynagini olusturur.
NiMH ya da NiCD bataryalarla Li-ion bataryalar 6l¢ii olarak degisken olmamaktadir.
Ayrica bataryalarin kullanim sartlaryla sarj yontemleri ayni degildir. Diger batarya
sistemlerine nazaran, Li-ion bataryalarin igerisindeki aktif maddeler reaksiyon
olusturmaz. Buna ek olarak lityum iyonlarmmin sarj ve desarj siiregleri sirasinda
negatif ve pozitif elektrotlarinda araliksiz yer degisim mevcuttur. Li-ion
bataryalarinda enerji yogunluklar1 biiyliik oranda katot maddesine baglhdir. Bu
nedenle giiniimiizde g¢ogunlukla kobalt oksit tercih edilir. Bu yontemle iiretimi
yapilan Li Ni Co bataryalarinda 240 Wh/kg diizeylerine dogru enerji yogunluklarina
erisilebilir (Cura ve Sar1 2015). Geri sarj edilebilir batarya sistemleri icerisinde Li-
ion bataryalar1 hacim ve agirlik temelinde yiiksek enerji yogunluklari iceren
sistemlerdir. Ornek olarak enerji yogunlugu olan klasik NiCd bataryalarma nispetle
iki katt olup Li-ion bataryasinin gerilimi 3,6-volt kademesinde olmasi biiyiik
istlinliik saglamaktadir (Cura ve Sar1 2015). Sekonder Batarya, geri sarj edilebilir
batarya anlamindadir. NiIMH ve NiCd bataryalara nispeten ¢evre dostu olup Li-ion
bataryalarindan {iretim maliyeti olarak disiiktiir. Li-ion bataryalarda, gerilim ve
sicaklik artiglari, 1s1 algilayicilar ve devre kesiciler gibi dis saklama mekanizmasi
araciligiyla devaml kontrol edilir. Boylelikle batarya maliyeti arttirilmig olur (Cura
ve Sar1 2015). Cizelge 1.2’te lityum iyon pillerin avantaj ve dezavantajlar1 verilmistir

(Polat vd, 2012).



Cizelge 1.2. Lityum iyon pillerin avantaj ve dezavantajlari (Polat vd, 2012).

Avantajlar Dezavantajlar
Bakim gerektirmemesi

Uzun Omiirlii _
Fiyati
Uzun raf omrii
. . o Yiiksek sicakliklarda bozunmasi
Cabuk sarj olabilme kabiliyeti o
_ o Koruyucu devre ihtiyacinin olusu
Yiiksek giiclii desarj kapasitesi ) .
e Asin sarjda kapasite kaybi
Yiiksek enerji verimi
. . Termal bozunma
Yiiksek spesifik enerji

ve yogunlugu




BOLUM 2

SUPERPASITORLER

2.1. ELEKTROT MALZEMELERI

Elektrotlar yiiksek iletkenlik, uzun siireli kimyasal kararlilik, yiiksek korozyon
direnci ve oldukca genis ylizey alani1 gibi ozelliklerde olmasi gerekiyor. Boylelikle
kapasitans degerlerinin yiiksek olmasina olanak saglar. Ayrica ¢evreye duyarli ve
maliyetinin diisliik olmas1 gerekir. Elektrolitler, katyonlara ve anyonlara ayrismis bir
¢Oziici ve ¢Ozlinmis kimyasallar1 olusturan, elektriksel iletkenlikleri olan
maddelerdir. Siiperkapasitorlerde elektrolitler, iki elektrotun arasindaki elektriksel

iletkenligi saglamaktadirlar (Ko6tz vd, 2000; Hall vd, 2010; Gonzalez vd, 2016).

Stiperkapasitor uygulamalari i¢in kullanilan elektrot malzemeleri siiperkapasitoriin
depoladigi enerji ve kapasitans degeri siliperkapasitorii  kapsayan elektrot
malzemelerine baglidir. Bu sebeple, siiperkapasitorlerdeki amag¢ yeni tasarlanmis
malzemelerin yiiksek kapasitansda olmasi ve arastirmalardaki diger malzemelere
oranla daha gii¢lii performans sergilemesidir (Polat 2021a,b). Bu dogrultudaki
ozelliklere ait elektrot malzemelerinin asagidaki gibi 06zelliklerde olmasi
hedeflenmektedir: Elektrokimyasal olarak genis ulasilabilir alan (elektrokimyasal
aktif ylizey alani), uygun morfolojik yapi, iyi ylizey 1slanabilirligi, elektriksel
iletkenliginin yiiksek olmasi ve uzun dongii kararlihigidir (Kim vd, 2015; Cai vd,
2018; Raza vd, 2018).

Gilinlimiizde, siiperkapasitdr uygulamalarinda kullanilan elektrot aktif malzemeleri
karbon temelli malzemeler, iletken polimerler ve metal oksitler olarak {i¢ sinifta
incelenmektedir (Xu vd, 2010). Genellikle karbon temelli malzemeler 200,00 F g*
ve daha diisiik spesifik kapasitans degerindeyken, rutenyum (IV) oksit (RuO3)
1000,00 F g spesifik kapasitans degeri sergilemektedir (Peng vd, 2008). iletken



polimerler de yiiksek spesifik kapasitans degerde malzemelerdir. Sulu ¢ozeltilerde
uygulanan gerilim aralik degerlerine bakildiginda, karbon malzemelerin ¢ok genis bir
gerilim araligina sahip oldugu soylenebilmektedir (Peng vd, 2008). Karbon
malzemeler, metal oksitler ve iletken polimerlere gore daha diisiik spesifik kapasitans
degerlerinde olmasina karsilik, biiyiik ylizey alan1 ve uzun siireli sarj-desarj
dongiilerinde yiiksek kararlilik 6zelliklerinde otiirli siiperkapasitdr uygulamalari i¢in
genellikle kullanilmaktadirlar (Fu vd, 2012). Metal oksitler ve iletken polimerler igin
uzun siireli sarj-desarj dongiilerinde karbon malzemeler gibi kararli degillerdir. Buna
ragmen, spesifik kapasitanslar1 bir hayli yiiksek olmaktadir. Dolayisiyla, metal oksit
ve iletken polimerler siiperkapasitor uygulamalart i¢in karbon malzemelerle beraber
kullanilarak yiiksek kapasitansa ve uzun ¢evrim Omiirlii siiperkapasitor elektrot aktif
malzemeleri elde edilmektedir. Elektrot malzemeleri siiperkapasitorlerin
performansini belirlerken 6nemli bir role sahip olup elektrot malzemelerinde yapilan
caligmalar biiyiik 6nem arz etmektedir. Elektrokimyasal uygulamalar i¢in kullanilan
elektrotlar ¢cogunlukla daha yiiksek yiizey alanina sahip olmasi gerekip, artan yiizey
alanlarina da odaklanilarak nanoyapili ve 3 boyutlu malzeme liretimiyle ¢alismasini
saglamaktadir (Nayak vd, 2018). Enerji depolama cihazlarinda yiiksek yiizey alanina
sahip elektrotlar, iyonlarin bir elektrotla elektrolit arasindaki kolay taginmasina

olanak saglar (Li vd, 2014).

Stiperkapasitor icin kapasitans ve yiik depolamayi, etkileyen parametrelerin biri
olarak da kullanilan elektrot malzemesini soyleyebiliriz. Bundan dolay1, mevcut olan
elektrot malzemeleri i¢in yiiksek kapasitans ve gelistirilmis performans 6zelligindeki
yeni malzeme sentezlenmesi, gelistirilmesi ve birtakim zorluklarin listiinden gelmesi
icin son derece Onemlidir. Siiperkapasitorlerin kapasitans degeri, elektrot
malzemelerinin spesifik ylizey alanina biiyiik 6l¢iide baglidir. Elektrot malzemesi,
elektrolitle temas ederken spesifik yiizey alaninin tamamina elektrokimyasal olarak
ulasamadigindan, farkli malzemeleri Olciilerek kapasitansinin artan spesifik yiizey
alantyla dogrusal bir bicimde artis gostermez. Dolayistyla, elektrokimyasal olarak
ulasilabilir ya da faydali yiizey alanina ait elektrotlar sentezlenmesi son derece dnem
arz eder (Erdogan vd, 2020). Elektrodun elektrokimyasal olarak aktif yiizey alani
olarak adlandirilan, elektrot kapasitans davranisini tanimlamak i¢in daha dogru kabul

edilebilir. Elektrot malzemenin goézenek boyutu, elektrokimyasal aktif yiizey
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alaninda biiyilk o0l¢iide Onemlidir. Siiperkapasitorler icin yiiksek kapasitansin
gelistirilmesiyle ilgili olarak goézeneklilik, elektrot malzemenin belli bir spesifik
alaninda gozenek boyutlarin1 ve gozenek boyutunun dagiliminmi kapsayan basit bir
degisken degildir. Bu sebeple, Siiperkapasitorlerde kapasitans degeri, elektrolitin
ulasabildigi elektrotun yiizey alanina siki bir sekilde baghdir. Genellikle,
stiperkapasitorleri elektrot malzemeleri olarak 3 tiirde siniflandirilabiliriz: iletken
polimerler, karbon malzemeler ve metal oksitler/hidroksitler (Erdogan vd, 2020).
Elektrot malzemesi, siiperkapasitorlerde genel olarak elektrokimyasal performansi
diizenlemekte onemli bir bilesen olup elektrodun yilizey alaninin biiyiikk olmasiyla
kapasitans1 6nemli olgiide etkiler ve literatiirde elektrot malzemesi olarak daha

yiiksek yiizey alaninli sahip nikel kopiik kullanilmistir (Gupta vd, 2008).

2.1.1. MnFe20#’iin Elektrokimyasal Ozellikleri

Son zamanlarda bir¢ok arastirma manyetik, elektriksel ve optik 6zelliklerinden otiirii
metal oksit nanopartikiil sentezine yogunlagmistir (Li vd, 2004). Spinel yapiya sahip
ferritler, MnFe,O4 (Mn, Co, Zn, Mg, vb.), yeni fiziksel 6zellikleri sayesinde son
derece teknolojik degeri olan oksit ailesidir. Manyetik, yiiksek frekansl
transformatér anten ve c¢esitli mikrodalga ve radar cihaz {retiminde
kullanilmaktadirlar (Tori vd, 1996; Liu vd, 2000; Singh vd, 2002). Bir spinel ferrit
nanomateryal olan manganez ferrit (MnFe20O4) nanopartikiilii, dikkat g¢ekici hem
kimyasal hem de fiziksel 6zellikleri olan manyetik metal oksit nanopartikiillerinden
bir tanesidir. Bu nanopartikiil, farkli metotlarla kontrolii saglanan, istenilen morfoloji
ve boyutta kolay yolla sentezlenmektedir. MnFe2O4 depolama cihazlari, analitik ve
biyomedikal uygulamalar1 olan etkileyici bir aday konumundadir. MnFe2O4’{lin
bliyiik uygulamalar1 i¢in son olarak ve gelecege yon veren arastirmalarla siiper
kapasitorlerde ve lityum-iyon pillerinde enerji doniisiimii ve depolama cihazlarinda,
sensorlerde 4 tabanli nanoyapilar1 kapsamaktadir. Genel olarak burada MnFe2O4
nanopartikiillerinin farkli uygulamalar i¢in smirsiz yetenegini ayrintili olarak
anlasilmasini saglamaktadir (Akhlaghi ve Ghasem 2021). Metal oksit NP’ler igin
(Nanopartikiil), MnFeOs, Fe ve Mn bazli malzemelerin tstiin &zelliklerini
birlestirmede faydali ve ilging spinel ferrit NP’lerden bir tanesidir (Mondal vd,
2019). Buna ek olarak, MnFe,O4 nanopargacig, diisiik zorlayicilik, yliksek manyetik
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gecirgenlik ve orta dereceli doygunluklarin saglanmasiyla olusmus yumusak
manyetik Ozelliklerinden dolay1 elektronik sistemler icin biiyilik ilgisi olmustur
(Vamvakidis vd, 2014). NP’ler igin iistiin 6zellikler olarak kimyasal kararliliklarinin,
kristal simetrisinin ve elektrik direncinin yiiksek olmasi ayrica hazirlamasinin basit
ve siliperparamanyetik yapida olmasi diyebiliriz (Vamvakidis vd, 2014; Asghar vd,
2020). Yiiksek psodapasitif malzeme olan MnFe2O4 NP’ler i¢in elektrot {izerinde
iyon transferinde kullanigh olup fazla miktarda aktif bolge saglar. Karbonlu bilesikler
ile birlesimi yapilan MnFe.O4 NP’leri kullanan hibrit kompozitleri sentezlemede, iki
bilesigin de Ozelliklerinin kombinasyonuyla siiperkapasitdrlerde uygulamak igin
elektrot malzemeleri olarak sorunlar1 diizeltmede yiiksek performans gdsteren sarj
depolama cihazlarini iiretmede devrim niteligindedir (Akhlaghi ve Ghasem 2021).
Beraber ele alinirsa, Fe esasli malzemeler olan MnFe,O4 bazli nanoyapilar, biyolojik
olarak parcalanmasi miimkiin olmayan kirleticilerin aritilmasinda biiyiik katalitik
aktiviteler gostermektedir; 6zellikle pratik uygulamalarda daha kullanigli olan notr
pH’da. MnFe;Os4 NP’lerin hidrofilik bilesikler ile kombinasyonu, NP’lerin
agregasyon olusmasini Onleyecektir; Dolayisiyla, oksidanlarin aktivasyonunda
mevcut aktif yiizey alanini artirmaktadir (Akhlaghi ve Ghasem 2021). Literatiirde,
MnFe204’lin elektrokimyasal 6zellikleri, lityum hiicrelerde elektrot malzemesi olarak
uygulama yapilabilecek yiliksek oranda desarj kapasitesi saglayacagini gostermistir

(Zhang vd, 2006).

Kristalit boyutu, yiizey alani, MnFe>O4’iin kalint1 i¢erigi ve tetrahedral bolgedeki Mn
tyonlarinin fraksiyonu karbonizasyon sicakliginin yiikselmesiyle artmistir. En yiiksek
miktarlarda yiizey alanina, kristalit boyutuna, MnFe2Os4 kalinti igerigine ve
tetrahedral bolgedeki yiiksek Mn?* fraksiyonuna ait numunenin avantajlari,
gelistirilmis enerji depolamak i¢in zemin hazirlamaktadir. CNF/MnFe204 kompozit
nanoyapinin biiyiileyici elektrokimyasal 6zellikleri, onu yiiksek performansl enerji
depolama cihazlar1 i¢in potansiyel bir aday haline getirmektedir (Nilmoung vd,
2018).
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2.1.2. MXene Ozellikleri

Genel kimyasal formiilleri Mp+1XnTx’tir. Burada M bir gecis metalini, X karbon
ve/veya nitrojeni, T ise yiizey sonlandirma gruplarin1 (-OH, —F, -0, vb.) temsil eder.
Ti3CoTx, 2011°de rapor edilen ilk MXene’dir (Naguib vd, 2011). MAX/ Mn+1AXx, N
degerine (n = 1, 2, 3) bagli olarak 3 gruba ayrilir. Bunlar aralarinda M2AX: (211),
M3AX2 (312) ve MsAXz (413) bulunur (Zhang vd, 2022). Gogotsi ve arkadaslari
[53,54] onciiliigiinde bir ¢ok arastirma gruplari, iki boyutlu ve katmanli erken geg¢is
metal karbiirleriyle karbonitriirlerden olusan MXene, dikkat cekici fiziksel ve
kimyasal Ozellikleri sayesinde son zamanlarda yogun ilgi gérmistiir (Ghidiu vd,
2014; Anasori 2017; Yang vd, 2018; Zhang vd, 2018; Xiong 2018; Tang vd, 2018;
Pang vd, 2019). MXene’lerin benzersiz yapisinin diginda, degisken oksidasyon
sayisina ait gecis metali M’den dolay1 iletken ve yiik transferinin yapilabilirligi,
onlar1 olaganiistii elektrokimyasal oOzellikler sunar. Ayrica enerji depolama
uygulamalarinda dikkat ¢ekmektedir (Maria vd, 2017). TisCyTy, siiper kapasitorler
icin en ¢ok ¢alisilan MXene’lerden biridir (Thao vd, 2018). Yiiksek performansh
MXene bazli siiper kapasitorler elde etmede kullanilan elektrolit ve karsi elektrotda
onemli rol oynamaktadir. Iyi degistirilmis MXene’ler ve uygun elektrolitler ve karst
elektrotlarla performansi saglamak igin daha fazla ¢alisma yapilabilir (Wang vd,
2020).

MXene’lerin  elektriksel iletkenligi, elektrokimyasal kapasitor cihazlarinin
performansinda son derece 6nemli olmakta ve bu da MXene’lerin elektriksel
ozelliklerinin arastirilmasini destekler. Saf MXene’ler MAX fazlar1 gibi metaliktir
(Xia vd, 2018). Ayrica MXene’lerdeki kusurlar iletkenliklerini de etkiler. Karbon
bosluklar1 Ti2CT>’ye gelismis elektriksel iletkenlik kazandirmaktadir (Hu vd, 2017).
En son arastirmalarda, etkileyici mekanik, yapisal ve elektriksel 6zellikli hibrit
stiperkapasitorler i¢in yenilik¢i elektrokatalizor gelistirmeye odaklanmiglardir. M =
iki degerli metal iyonu (Co*?, Ni*2, Mn*2, Cu*? vh.) olan MnFe;Os nano-kristal
ferritler, manyetik ve elektrik alanlarindaki son derece dnemli olmasindan dikkat
¢ekici maddeler olarak kabul gormiistiir (Chand vd, 2017; Vara vd, 2017; Dippong
vd, 2021; Dippong vd, 2022). ilk kesfedilen MXene-TisC2Tx en iletken olan1 olmay1
stirdiiriyor (Cheng vd, 2018; Naguib vd, 2012). Metalik TizCoTx, stiper
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kapasitorlerde elektrot malzemesi olarak kullanilma potansiyelindedir (Tao vd,
2017). Ferrit ve MXene’nin tstiin 6zelliklerini birlestirmenin disinda, MnF/MXene
kompoziti, pillerin 0Ozelliklerini sergileyen siiper kapasitorlerin glic depolama
kapasitesini ciddi oranda artirir (Yu vd, 2011). Kompozit fazdaki MnF nanoyapisi,
MXene katmanlarin1 bolerek iyonik ve elektriksel tagimay1 kolaylastirir (Song vd,
2022).

Stiperkapasitor enerji yogunlugunu iyilestirmesi i¢cin MXene’ler lizerinde ¢alismalar
yapilmaktadir (Li vd, 2020). HF asindirma yoluyla hazirlanan Ti3C,Tx MXene’ler
1C hizinda 107,2 mAh g? kapasite degerindedir (Sun vd, 2014). TisC.Tx/polimer
(6rnegin PPy, Polyanilin), TisC2Tx/TiO2, ve TisC2Tx /Fe203 dahil olmakla birlikte
kompozit TisC>Tx tabanli elektrotlari arastirmislardir (Cetinkaya vd, 2011; Boota vd,
2016; Vahidmohammadi vd, 2018;). Ozellikle, TisCTx hidrojel elektrotlar1 1500
F/cm®e kadar yiiksek hacimsel kapasitans gostermistir (Lukatskaya vd, 2013). Sulu
cozeltilerdeki TisC;Tx MXene kagidina dayali olan siiperkapasitor elektrotlar:
olaganiistii gevrilebilirlik ve 300-400 F/cm® depolama yetenegi sergilemektedir.
Boylece aktif karbon ve grafen bazli kapasitorlere nazaran ii¢ kat1 kadar fazla
enerjiye karsilik gelecektir (Lukatskaya vd, 2013). MXene, 10.000’den fazla
sarj/desarj dongii siiresince kapasitansindan higbir sey kaybetmeksizin 900 F/cm?
hacimsel kapasitans gostermektedir. Sonu¢ olarak birim hacim bagina diger
malzemelerden daha yiiksek bir kapasitans sergileyecegi anlagilmaktadir (Wang vd,
2019).

2.2 ELEKTROLIT BILESENLERI

Elektrolitler, elektrokimyasal uygulamalar icin elektrotlar ile beraber 6nemli bir
bilesendir (Wu vd, 2019). Siiperkapasitorlerin performansini belirlemek ig¢in en
kullanigh faktorlerden biri kullanilan elektrot malzemelerin yiiksek yiizey alanina ait
olmasidir. Siiperkapasitorlerde elektrot malzemelerin disinda, separatdr i¢inde ve
aktif malzeme katmanlarinin igerisinde bulunan elektrolit de en Onemli
bilesenlerindendir. Siiperkapasitorlerde kullanilacak elektrolit, genis voltaj araligi,
yiiksek iyon konsantrasyonu, yiiksek elektrokimyasal kararlilik, diisiik uguculuk,

diisiik 6zdireng, diisiik toksisite ve diislik viskozite gibi 6zellikleri olmalidir. Buna ek
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olarak ucuz ve yiiksek saflikta bulunabilir 6zelliklere ait olmalidir (Erdogan vd,
2023). Elektrolit, sisteme ii¢ ¢esit etki vermektedir: Elektrolit iletkenligi ve esdeger
seri direng, Elektrolit bazli anyon veya katyon adsorpsiyonu, Dielektrik 6zelliklerle
spesifik kapasitansin ve ¢ift katmanin potansiyeline bagimliliginin belirlenmesidir

(Aleksenskii vd, 2013).

Stiperkapasitorlerde kullanilan elektrolitler organik elektrolitler, sulu elektrolitler ve
iyonik sivilar (IL’ler) olarak 3’e ayrilir. Sulu elektrolitler organik elektrolitlerle
karsilagtirilirsa, sulu elektrolitlerin daha diisiik diren¢ saglarken daha yiiksek iyonik
konsantrasyonu gosterdigi goriilmiistiir. Stperkapasitorlerde elektrolit malzemesi
olarak sulu elektrolitler kullanildiginda organik elektrolitlere nazaran daha yiiksek
giic ve daha yiiksek kapasitans degeri gosterirler. Bunun sebebi sulu elektrolitlerin
daha kiiciik iyon ¢ap1 ve yiiksek iyonik konsantrasyon 6zelliginden kaynaklanabilir.
Sulu elektrolitler kolay yolla hazirlanip kullanilabilmektedir. Fakat yaklasik olarak
1,2 V kadar diislik voltaj araligi sunmaktadir. Organik elektrolitler, yiiksek voltaj
araligi (3.5 V’a kadar) sunmaktadir (Erdogan vd, 2023). Organik elektrolitlere
propilen karbonat ve asetonitril Ornek gosterilebilir. Propilen karbonat temelli
elektrolitler genis potansiyel araligi sunmaktayken ¢evreye zararlar1 yoktur. Bunlarin
yani sira, 1yi iletkenlik ve genis sicaklik araligina aittirler. Asetonitril, diger
coziiclilerle kiyaslanirsa daha fazla miktarda tuz ¢ozebilir, fakat zehirli olmasi
oldukga biiyiik sorun teskil eder. Farkli olarak tetraetilfosfonyum, tetraetilamonyum
ve trietilmetilamonyum tetrafloroboratlar gibi organik tuzlar da siiperkapasitorlerde
elektrolit olarak kullanilmislardir. Simetrisi az olan tuzlar, daha diisiik kristal
enerjide olduklarindan artan c¢ozilinlirliige aittirler. Organik elektrolitlerdeki su
iceriginin yaklagik 5 ppm’nin altinda tutulmasi gerekmektedir (Erdogan vd, 2023).
Bunun aksi durumunda, siiperkapasitorlerde kullanilan voltaj araligini ciddi derecede
diisiirecektir. Iyonik Sivilar Iyonik sivilar (IL) tamamen iyonlardan olusarak erime
noktast 100 °C’nin altinda olan bilesikler olarak tanimlanmaktadir (Erdogan vd,
2023). lyonik sivilar 1sitilarak eritilebilir, yani ‘sivilastirilabilir’. Iyonik sivilar,
bliyiik, asimetrik organik katyonlardan ve genellikle bir inorganik anyondan olusur.
Molekiillerinin biiyiik boyutu ve anyonlarin kimyasal gruplarinin dogas1 sebebiyle,
bu tuzlarin iyonlar lizerindeki yiikler genellikle daginik vaziyettedir. Bu tuzlardaki

anyon ve katyon arasindaki azaltilmis elektrostatik kuvvetler ve asimetrisi sonucunda
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diizenli bir kristal yap1 olusturmak zor olup oda sicakliginda siv1 olabilirler. Iyonik
stvilarlarin bazi yararli 6zellikleri arasinda diisiik u¢uculuk, yanmazlik ve organik
bilesiklerle karisabilirlik sayilabilir. Iyonik sivilar ve bunlarin iiretim ydntemleri,
bazi durumlarda, mevcut alternatif ¢oziicliler ve elektrolitlerle karsilastirildiginda
daha cevre dostu olarak kabul edilir. Bu ozelliklerin yani sira yiiksek termal ve
kimyasal kararlilik, diisiik buhar basinci, diigiik yanicilik, genis elektrokimyasal
kararlilik ve genis potalsiyel pencere (2 ila 6 V arasinda degisen) sunar. Boylelikle
iyonik sivilar siiperkapasitor elektrolitleri i¢gin umut verici adaylar haline gelir
(Erdogan vd, 2023). Iyonik sivilar solvent icermediginden, iyonik sivilarda
solvasyon kabugu yoktur. Bu yilizden iyonik sivilar iyi tanimlanmig bir iyon
boyutuna sahiptir. Siiperkapasitér uygulamalarinda incelenen ana iyonik sivilar,
pirolidinyum, imidazolyum ve ayrica asimetrik, alifatik kuaterner amonyum
tuzlaridir. Oda sicakligindaki iyonik sivilar, aromatik imidyum, pirolidinyum,
doymus piperidinyum ve genellikle tetrakilamonyum [R4N] + gibi kuaterner
amonyum tuzlaridir. Literatiirde fosfonyum ve siilfonyum katyonlarina dayali diisiik
sicaklikta erimis tuzlar da incelenmislerdir. Iyonik sivilarm kimyasal ve fiziksel
ozellikleri, formda bulunan katyon ve anyon tipine giiclii vaziyette baghdir. Ornek
olarak, alifatik kuaterner amonyum tuzu verilebilir. Ayrica bu tuz 5 V’tan fazla
potansiyel araligi gosterir. Ancak 1-etil-3- metilimidazolyum bazli iyonik
stvilarinkinden daha diisiiktiir. Iyonik sivilar, organik kimya, elektrokimya, analitik
kimya ve inorganik kimya gibi kimyanin farkli alanlarinda kullanilmigtir. Bir iyonik
sivt ¢esidi olan derin Otektik sivilar bu calismada kullanilmistir. Derin 6tektik
¢oOziiciiler, iyonik sivilara nazaran daha ekonomik ve ucuzdurlar. Derin Otektik
¢oziicli olarak kolin kloriir ile etilen glikoliin karisimi olan Ethaline kullanilmigtir

(Erdogan vd, 2023).

16



BOLUM 3

NANOMALZEMELER

Kiiclik tane boyutlu polikristalli malzeme iiretiminde kullanilan her yontem
nanokristalli malzeme {iiretmede de kullanimi miimkiindiir. Nanoyapili malzeme
tiretiminde kati, s1vi ve buhar fazda baslayan ¢esitli hazirlama yontemleri mecvuttur
(Cetinkaya 2011). Nanomalzeme iiretimi i¢in uygulanan yontemler iki temel metot
mevcuttur. Birinci olarak asagidan yukariya yaklasim: Biliylik parcadan baslayip
adeta heykel yapimi gibi parcayr kiiciik boyutlu sekillendirme olarak
tanimlayabiliriz. Atomik veya molekiiler boyutlu yapilar1 kimyasal reaksiyonlarla
biiyiitiip partikiil olusturmada gergeklestirilmek (Kimyasal buhar kaplama, kimyasal
buhar yogunlastirma, sol jel ve sprey piroliz). Ikinci olarak yukaridan asagiya
yaklagim: kiiclik parcalardan baslayip biiyiikk olan1 elde etmek ve hacimsel
malzemeye disaridan mekaniksel ve kimyasal iglemlerle enerji vererek kiigiik
pargalara ayrilmis nano noyutlu malzeme eldesi (asindirma, mekanik 6giitme) (URL

3, URL 4).

3.1. BUHAR FAZINDAN URETiM YONTEMLERI

3.1.1. Asal Gaz Yogunlagsmasi

Asal Gaz Yogunlagsmasi yonteminde, nano kristalin metal ve alagimlarin dogrudan
asir1 doygun olan buhar fazindan iiretiminde kullanilan ydntemdir. Birringer ve
arkadaslar1 tarafindan ilk kez 1984’de nanopartikiil iiretiminde kullanilmis olan asal
gaz yogunlastirma (IGC) metodu, nanokristalin metal ve alasimlarinin dogrudan asir1
doygun buhar fazindan iiretiminde kullanilan en eski yontemdir (Sergeev vd, 2006).
Bu yontem c¢ok yonlii olmasiyla halen laboratuvar oOlgekli nano-yapili tozlari
sentezlemede kullanilmaktadir. Bu yontemle seramik, kompozit ve metalik

nanopartikiillerin iiretiminin yani sira oksijen gibi bir reaktif gaz kullanilmasiyla

17



oksitler ya da diger bilesiklerin {iretimi de miimkiindiir (Bernard vd, 1998; Swihart
vd, 2003). Gaz yogunlagmasi, tane boyutu ¢ok ince veya amorf alagimlari, altlik
sicakligt ve diger sartlara bagli olarak kullanilmis bir liretim yontemi olarak
bilinmektedir. Bu sebepten, bu teknik, nanoyapili saf metallerin eldesinde

kullanilmaktaydi. Daha sonralari bu yontem gelistirildi (URL 5).

NanoparikQOller Sodutucy

o
Malzoeme / ‘_'.'7:. .
aynad {/// et -
T — Acsal Gaz
LE T ai
YoGuniagtirrmas
Uinitoo: I

[
L
e

Nk
oy

Sekil 3.1. Asal gaz yogunlagtirma yonteminin sematik goriiniimii (URL 3)

Sekil 3.1°deki gibi asal gaz yogunlastirma metodu asagidaki gibi islemlerden buhar
olusumu Oncesi sistem vakuma alinarak 1-50 mbar asal gaz ile doldurulduktan sonra
baslangigta kullanilan malzeme 1s1, lazer ya da elektron demeti gibi herhangi bir
enerji kaynagi kullanilip buharlagsmasi saglanmalidir. Buharlasma W, Ta ya da Mo
potalarinda gerceklestirilmesi gerekir. Buharlasan atomlar ya da molekiillerin
homojen vaziyette toparlanmasiyla 1s1 kaynaginin yaninda atom kiimelerini
olusturmaktadir. Buhar kaynaginin {istiinde asir1 bir doygunluga ulasilarak bagslangic
malzemesinin buharlagsan atomlariyla sistemde olan gaz molekiilleri ¢arpigsmasiyla
olusan enerjilerini kaybederek ¢ekirdeklenme ve partikiil olusumu sivi metale yakin
bir yerde gerceklesecektir. Dolayisiyla yiiksek gaz basing varligi c¢arpismanin
sayisint artiracak olup daha hizli sogumasiyla ¢ok ince partikiilleri olusturur.
Sentezlenmis nanopartikiil boyutu sistemde kalma siireleri, baslangic malzemesi
buharlagsma hizini, ortam sicakligini, gaz basincini ve asal gaz cinsini etkilemektedir.
Kullanilan asal gaz kiitlesi artisiyla partikiil boyutunda da artis saglamaktadir (URL
6).

18



3.1.2. Fiziksel Buhar Biriktirme (PVD)

PVD, kat1 haldeki ham maddenin yiiksek olan enerjisiyle plazma haline getirilip,
kontrollii bir sekilde, kaplanacak malzemenin {istiinde birikmesi islemi olarak
Ozetleyebiliriz (URL 6). Bu yontem tanim olarak, fiziksel olarak buharlastirilmis ya
da kopartilan parcaciklarin bir alttas tistiinde biriktirilmesidir. Cesitli tiirleri olan bu
yontemlerin en ¢ok kullanilan1 buharlasma ve sputter’dir. Bu yolla iiretilmesi
planlanan nano pargaciklar bir gaz fazi ortamindan bir alttas iistiinde siiblimlesip ya
da toz halinde elde edilmektedirler. Bu ydntemin avantajli kismi kimyasal
reaksiyonlar i¢in gerekli olan farkli ¢ozelti ortamlarina gerek duyulmadan, bir vakum
ortaminda parcaciklarin kontrollii olarak iiretilmesini saglamaktir. Sonug¢ olarak
pargactk  kristallenmelerini, boyutlarim1  ve sekillerini  kolaylikla  kontrol
edilmektedirler. Burada pargaciklarin  Ozelliklerinin ~ kontroliinii  saglayacak
parametreler iiretim ortaminin basinci, gaz akislari ve uygulanacak termal 1sis1

degerleridir (Ersoz vd, 2018).

PVD ¢ok yonlii bir iiretim metodu olup proses sartlarini dikkatli bir sekilde kontrol
altinda tutmak sartiyla atomik ya da nanometre boyutta ince filmler
hazirlanabilmektedir. Buharlasma, saginim, lazer 1sitma ya da iyon demeti gibi buhar
faz1 cesitlerinin olusmasim1 kapsar. Olusan buhar fazi carpisma ve iyonlagma
evrelerini gegirmesiyle numune iistiine yogunlasilir ardindan bunu ¢ekirdeklenme ve
bliylime prosesleri takip edecektir. Diger taraftan, sacinim, refrakter metaller ve
seramikler gibi yiiksek ergime noktasina sahip ve termal buharlasma yoluyla tiretimi

¢ok zor olan malzeme tabakalarini olusturmada kullanilmaktadir (URL 5).

3.1.3. Kimyasal Buhar Biriktirme (CVD)

Kimyasal Buhar Biriktirme yontemi (CVD) malzeme biliminde uzun bir siiredir
kullanilmakta olan bir malzeme iiretim metodudur. Ik kez 1994 tarihinde
Almanya’da gelistirilerek, yiiksek oranda nanopartikiil liretimi i¢in uygun bir
metottur. Bu yontemde baslangic malzemesi olarak metal organikler, karboniller,
kloriirler ve hidriirler gibi buhar fazina kolay yoldan gecen bilesikler kullanilir. Bu

metodun en biiyiik iistiin 6zelligi farkli kimyasal i¢eren baslangic malzemelerinin
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ticari olarak kolay temini olmasi neredeyse her ¢esit malzemenin genis bir kimyasal
bilesimde iiretimi olmasidir. Bu metot genel olarak gaz fazindaki bir malzemenin
kat1 formdaki halinin olusturulmasi teknigine dayanmaktadir. Genel olarak ince film
seklinde tanimlanan malzemelerin yilizey kaplamasinda kullanilmaktadir. Bu metot
gazlardan olusan reaksiyona girmesi gereken malzemenin bir tasiyici gazla sicaklik
ve plazma gibi ortamlarda kimyasal reaksiyon yardimi ile belirlenmis uygun
althiklarin iistiine biriktirmesine dayanir. Bu metot her ne kadar bir malzemenin
iistiinde ince film iiretmede kullaniliyor olsa da yiiksek safliktaki bulk malzeme, toz
malzeme ve son zamanlarda nano malzeme olusturmada da kullanilir. Sistemde
sicaklik, basing, biriktirme stiresi ve gerekli gaz akis gibi parametrelerin kontroliiniin
ardindan nanometrik diizeyde malzeme iiretimi gergeklestirilmelidir. Ozellikle son
zamanlarda C allotroplar1 olan yapay elmas, grafen ve karbon nanotiip liretiminde
defalarca basvurulan iiretim yontemlerinden en Onemlisidir. CVD metoduyla bir

hayli genis 6lgekte farkli malzemelerin tiretilmesi miimkiindiir (Ers6z vd, 2018).

Bu yontemle iiretimi yapilacak malzemeler sisteme gaz formda girerek 1sitilan
katalizor olarak belirlenen bir alttik {stiinde kimyasal bir buhar olarak
biriktirilmektedir. Kimyasal reaksiyon sicak yiizeyinde ya da yakinlarinda
gerceklestirilmektedir. Olusmus buhar ylizeyinde birikecek althik {istiinde film
tabakas1 olusturulmaktadir. Reaksiyon sonucuyla ortaya ¢ikabilecek olan istenmeyen
reaksiyonlar buhar seklinde sistemden uzaklastirilmaktadir (Ersoz vd, 2018).
Standart bir CVD iiretim metodunun basamaklari: Reaktant gazlari, tasiyict gazlar ve
inert gazlarin karigimi belirli oran ve akis hizlarinda reaksiyon olusacak vakum
odalarma gonderilmelidir, reaksiyon i¢ine girecek gazlar Kkatalizor olarak
kullanilacak alttaslarin tistiine dogru hareket etmelidir, reaktantlar alttaglarin {istiinde
sogurulmalidir, reaktantlar ve ylizey kimyasal reaksiyon sonucuyla yilizeyde ince film
olusturur. Reaksiyon i¢inde olmayan iiriinler vakum odasindan uzaklastirilmalidir.
CVD yénteminin pek cok iistiin dzellikleri vardir. Uretilmis olan ince filmler kalinlik
ve madde miktar1 olarak bakildiginda olduk¢a homojen dagilimdadir. Digerlerine
gore de kullanish yan1 pek ¢ok farkli malzemeler bu yolla olusturulabilir. Uretilen
malzemeler yeterince saf halde elde edilecektir. Bu yontemde biriktirme hizi bir
hayli yiiksektir. Bu sebepten yiiksek vakum degerlerine ihtiya¢ yoktur (Ersdz vd,
2018).
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3.2.SIVI FAZDAN URETIM YONTEMLERI

3.2.1. Sol-Jel Teknigi ile Uretim

Sol-jel teknolojisi, ¢ozelti formundan yola ¢ikarak ¢esitli uygulama alanlara yonelik
olarak cam, kompozit ve seramik malzemelerde iiretim yontemidir (Bulut 2008).
Metal alkoksit ¢ozeltileri ya da metal tozlari, nitratlar, hidroksitler ve oksitler gibi
inorganik bilesiklerin belli oranlarda su ve asit katilip birlestirilerek bir soliisyon
olusturmastyla bu soliisyonun belli sicakliklar altinda karistirilarak soliisyon igine
birbirini takip eden bir dizi kimyasal reaksiyon ve tanecikleri olan yiizey yiiklerinin
elektro kimyasal etkilesimleriyle bir ag olusturmasi (jellesme) ve bu agin giderek
biiyliyerek sistemdeki biitiin noktalara ulasip komple bir yap1 (jel) olusturmasidir

(Gtildogan 2007).

Bu yontemde ve diger sivi1 faz yontemlerde de sivi bir faz icin kat1 metal tuzlarindan
olusmus siispansiyonun katalizér ve ortamdaki etkilerden faydalanarak kati bir jel
olugmasini esas almaktadir. Goriildiigii gibi “SOL” s1v1 ve kat1 taneciklerden olusan
siispansiyonu temsil ederken, “JEL” ise bu siispansiyonun katiya doniistiikten
sonraki seklini temsil eder. Sol gel sentezlenmesi zamana bagh bir dizi islemlerden
sonra olugmaktadir. Bunlar ¢ozelti olusturma, hidroliz, polimerizasyon, yogunlagma,
jellesme, kurutma ve yaslandirmadir. Kullanim alanlar1 olarak cam iiretimi, film,
fiber, monolit, toz, kompozit, seramik ve nanotanecikdir. Sol-jel yonteminde
polimerizasyon 3 asamadan olusur. Bunlar tanecik olusumu, taneciklerin biliyiimesi,
taneciklerin jellesmesidir. Bu adimlar i¢in etkili faktorler; pH, sicaklik, reaksiyon
siresi, konsantrasyon, katalizor ve miktari, H2O/Si molar orani, yaslandirma

Sicakligi, yaslandirma siiresidir (Ersoz vd, 2018).

Yontemin avantajlar;; Malzemelerin oksit bilesigi yapmasiyla organik ve inorganik
malzemelerin {iretimine imkan saglamaktadir. Yogunlasma adimi disinda diisiik
sicakliklar i¢in malzeme iiretimi miimkiin olup malzemenin termal agidan
bozunmasini engeller. Yiiksek safliga sahip malzeme {iretimine izin verir. Yiiksek
gozenekli malzeme ve nanokristal liretimi saglanir. Malzeme iiretiminin sirasinda her

adim kontrolii yapildigindan iiretilecek olan malzemenin partikiil boyutu, gdzenek
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miktari, yilizey piriizliliigli kontrolii saglanabilir. Sivi baslangic maddeleri
kullanildigindan malzemelerin ergitilmesine gerektirmeden, seramik malzeme
dokiimiinde sekilde cesitlilik saglayarak ince film ve fiber iiretimi miimkiindiir. Bu
yontem sonucu iiretilmis malzemelerin optik kalitesi iyi olmasi sayesinde optik parca

tiretimi i¢in siklikla kullanilmaktadir (Ers6z vd, 2018).

Yéntemin dezavantajlari; On baslangic maddeleri maliyetli olup neme duyarlidirlar.
Bu, biiytlik olgekteki optik kaplamalar gibi 6zel uygulamalar i¢in kullanimi hatalara
sebebiyet vermektedir. Yontemin asamasi ¢ok oldugundan asir1 zaman kaybi olur.
Yaslanma ve kurutma islemi dikkatli bir sekilde titizlikle yapilmalidir. Yaslandirma
ve kurutma sirasinda boyuttaki degisimeler ve gerilme catlaklar1 yiliziinden istenen
ozellikler olusturulamaz. Biiyiik 6l¢ekli iiretime izin vermemektedir (Ersoz vd,
2018). Sol- Jel yontemi sivi faz yontemlerinin en fazla kullanilan yontemidir.
Maliyet diisik olup laboratuvar ortaminda basit bir diizenek yardimiyla
nanomalzeme {iiretimi miimkiindiir. Fakat biiylik Olcekteki iiretimlerde fazla islem
gerektirdiginden maliyeti artirmaktadir. Farkli boyut ve sekillerde nanomalzeme
tiretimine imkan saglamaktadir. Diger yontemlerle kiyaslandiginda daha homojen
yapida nanomalzeme iiretimi yapilmasi miimkiindiir. Islemlerin titiz bir sekilde
kontrolii saglanip iiretilecek malzemenin sekil ve boyutu degistirmektedir. Ayrica, bu

yontemle karmasik sekilli olanlara da yiizey kaplama islemi yapilmaktadir (Ersoz vd,
2018).

3.2.2. Hidrotermal Sentez

Yiiksek sicaklik, ortam basinci ve ortam sicaklifindan yiiksek basinglarda
gerceklesen sentez islemidir. Hidrotermal metot, yiiksek sicaklik sulu ¢ozeltilerinden
yuksek basingta kristalizasyonu kapsayan bir metottur. Otoklav ‘da gergeklesen bu
yontemde su katalizér ve bazi durumlarda kati fazlarin bir bileseni olarak yer

almaktadir (Somiya ve Rustim 2000).

Sicaklik ve maliyeti diisiik, boyut ve sekil agisindan potansiyel kontrol edilebilirligi
olan istiin Ozellikleriyle dikkat c¢eken bu yontem sayesinde beklenmeyen

reaksiyonlar ve geleneksel yontemlerle olusmayan nano morfolojilerin iiretimi
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saglanir (Jia ve Lian 2006; URL 8). Bu yontem esnasinda kullanilacak baslangig
malzemesinin partikiil sekli iistiindeki etkisiyle konsantrasyon ve safligin yiiksek
olmas1 gerekir. Yiiksek safliktaki malzemelerle olusturulan ¢alismalarla element,
basit ya da karmasik oksitler, karbonatlar, silikatlar gibi bir¢ok farkli yapida
malzeme iretimi saglanabilmektedir. Cozeltinin elektrik iletkenliginde artis1 ¢ok
yiiksek miktardadir. Madde taginimi kolay olup hizlidir. Yiiksek kristalinite ve tek
kristal gibi 6zellikleri vardir (Suryanarayana vd, 2018).

3.2.3. Elektro Depolama

Cok katli metallerin elektro depolanmasi, iki ya da daha fazla elektrolit kullanimiyla
hareketlendirilerek elektriksel sartlarinin kontroliiyle olusmaktadir. Ayrica iig
boyutlu nano yapili kristaller de bu metot sayesinde olusturulabilir. Prosesler: (a)
Kompozit, alasim ve saf metal eldesinde uygulanabilir, (b) yiiksek iiretim oranlar
vardir, (c) birkag boyut ve sekil sinirlamasi olan ve (d) yatirim icin gerekli baslangic
sermayesi diisiik miktardadir (Suryanarayana vd, 2018). Bu metod hizli, maliyeti
diisilk ve tretimi kolay gibi ozellikleri sayesinde kompozit kaplamalar1 liretmede
kullanilir (Koch 2007). Ayrica bu yontemle nanopartikiillerin ince film kaplama
olarak iiretimi diger yontemlere gore daha kolay ve ucuzdur. (Ozdemir ve Korkmaz

2022).

3.3. KATI FAZLAN URETIiM YONTEMLERI

3.3.1. Mekanik Asindirma

Mekanik Asindirma metodu toz partikiillerin mekanik asindirma (MA) yoluyla
dretimi 1970’11 senelerde endiistriyel amacghi uygulamalarda gelistirilerek, yeni
alasimlar ve faz karigimlarmin tiretimi bu yol sayesinde bagsarili bir sekilde
gerceklesmektedir. Yukaridan asagiya liretim teknigi olan bu metotta, nanoyapilar
atomik ya da molekiiler seviyesinden kiimesel toplanma sekli olarak degil fakat kaba
taneli yapilarin plastik deformasyonu sonucu ayristirilmasiyla elde edilir (Ebin
2008). Bu metotta alagim, intermetalik, seramik ve kompozit gibi amorf ya da nano-

yapilt malzemeleri genis bir bilesim aralifinda iiretimi gergeklestirilebilir. Bu teknik
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endistriyel kullanim olarak islem esnasinda kolay yoldan kirilan sert 6zellikteki
malzemelerle sinirlanmaktadir. Bu yolla kullanilacak bilyali 6giitiiciiler; asindirmali
Ogiitiiciiler, gezegen ogiitiiciiler, titresimli ogiitiiciiler ve yiiksek enerjili bilyal
degirmenlerdir. Tozlarin ince partikiil boyutuna inmesinde gereken enerjiyi
kullanilan yiiksek frekans ve diistik genlikli titresimlerden olusmaktadir. Sekil 3.2°de
mekanik asindirma igleminin sematik goriintimlleriyle bilyali 6giitiiciiniin gériiniimii

mevcuttur (Ebin 2008).

- — —
é" Mgg‘f"
PN ™
A
a) c)
Sekil 3.2. Mekanik asindirma islemleri (a), (b) sematik goriiniim ve (c) bilyal

ogutuct

Kati halden baslayip nanokristalli malzemelerin sentezi, biiylik miktarlarda tiretim
olanagi sagladigindan kullanigh bir metottur. Pek ¢ok yol olmasina ragmen, mekanik
asindirma, en ¢ok ilgi géren metot olmay1 basarmistir. Mekanik asindirma, pek ¢ok
plastik deformasyon sonucuyla iri tanelerin yapisal dekompozisyonuyla nanoyapili
malzemeleri tiretmek i¢in kullanilmaktadir. Mekanik asindirma, yiliksek enerjili
degirmenlerdeki toz partikiillerin tekrarlanan birlesme, kirilma ve tekrar birlesmesi
adimlarim igerir. Bu prosesler ile birlikte saf metallerde, intermetalik bilesenlerde ve
karigmaz alasim sistemlerinde nanokristalli yapilar olusturulur. Yeterli 6giitme
stiresiyle beraber, herhangi bir malzemede nanometre boyutta taneler olusturuldugu
goriilmistiir (URL 5). Sekil 3.3’de Mekanik agindirma ile pargaciklarin kiigiiltiilmesi
sematik olarak gosterilmistir (Ates ve Bahgeci 2015);
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Sekil 3.3. Mekanik asindirma ile parcaciklarin kiigiiltiilmesi

Kat1 haldeki nanoparcaciklarin iiretiminde bazi 1sitma (istenilen kristal yapisina
ulasmak igin) ve 6giitme adimlarindan olusmaktadir. Ogiitme teknigiyle 100 nm’in
altinda tanecik boyutuna inilememis olmasi desteklense de Netzsch LMZ-25, Zeta 1l
System ve Dyma-Mill CM gibi sistemler ile 30 nm pargacik boyutuna inilmesi
raporlanmigtir. Fakat bilimsel acidan bu mekanik 06giitme isleminde safsizlik
olusumuna neden olacagindan, boyut dagilimi ve yiizey Ozelliklerini kontrol

edemeyecegi noktasinda ebndiseler s6z konusudur (URL 5).

3.3.2. Devitrifikasyon

Ardisik kristalografik diizenlenme ile amorf (camsi) katilarin kristal halini almasina
devitrifikasyon denir. Hizli katilastirma, mekanik asindirma, elektrodepolama ve
buhar depolama gibi bir¢ok proses, amorf (camsi) alasimlar elde edilebilir. Bu amorf
alagimlarin kontrollii kristalizasyonu (¢ekirdeklenme oranini artirarak ve biiylime
oranini azaltarak) nanoyapili malzemeleri sentezlemede kullanilmaktadir. Manyetik
malzemelerin sentezlende en yaygin kullanilan ortak yontem, eriyik kompozisyonu
hizli katilagtirma ile amorf faz elde etmek ve daha diisiik sicakliklarda camsi fazi
kristallendirme saglamaktir. Amorf malzemelerin (kristal latis i¢inde kisa-mesafeli
diizen varlig1 ve uzun-mesafeli diizen yoklugu ile karakterizedir) devitrifikasyonu,
belirli bir kristalografik yapi (uzun-mesafeli diizen) ile baslangigta nano 6lgekli
partikiillerin olusumuna ve ardindan biiylimesine yol acar. Bu partikiillerin kimyasal
bilesimi, ilk amorf fazin bilesimiyle ayn1 veya farkli olabilir. Boylelikle
devitrifikasyon sirasinda, farkli kimyasal bilesimli bir ya da birden fazla kristal faz

olusturabilir (URL 9).
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BOLUM 4

LITERATUR OZETi

4.1.FERRIT BAZLI BAZLI ELEKTROTLAR

Dana ve Safa, siiper kapasitorler i¢cin anot malzemesi olarak kullanilmasi amaciyla
Ni kopiik yiizeyine farkli kombinasyonlarda CuFe2O4’li g-C3Ns ve GNP ile birlikte
sentezlemislerdir. Uretilmis olan elektrotlarin karakterizasyonlarmi XRD, FTIR ve
SEM gercgeklestirirken, elektrokimyasal performanslarini ise CV ve GCD ile
Olgmiusglerdir. Karakterizasyon sonuglari, Nano siingerimsi yapida olan CuFe,O4’lin
0-C3sNs ve GNP ile beraber sentezlenmesi olumlu bir sonu¢ gostermistir. Bu
kombinasyonla 2 mA &lgiimiinde en yiiksek 6zgiil kapasitans degeri 989 mF/cm?
olarak bulunmustur. Elektrotun stabilite degeri 16 Ma i¢in 1500 dongii sonrast %70
olurken enerji yogunlugu 27.8 MWh/cm? ve giic yogunlugu 300 mW/cm?
hesaplanmistir. CBS sonuglarina gore karbon bazli bilesenin elektrotlarin yiik
transferiyle diflizyon direnglerini azaltip Cs degerini artirdigimi gézlemlenmistir.
Benzer literatiirlerdekilerle karsilastirilinca, Cs degeri ¢ok yiiksektir, fakat kararlilik
diisiik ¢ikmaktadir, dolayisiyla diisiik devirli uygulamalar i¢in kullanimi uygundur
(Polat ve Dana 2022).

Lei Geng ve ekibinin aragtirmasinda, bimetalik oksitlerin siiper kapasitorler igin
potansiyel adaylar oldugu vurgulanmaktadir. Yiiksek elektrik iletkenligi ve diislik
maliyet avantajlari, bu materyallerin cazip hale gelmesine neden olmaktadir. Ancak,
sarj-desarj islemleri sirasinda nanoparcaciklarin bir araya gelmesi ve hacminde
meydana gelen biiyiik degisiklikler, kullanimin1 zorlagtirmaktadir. Bu zorlugu agsmak
amaciyla, mikro emiilsiyon yontemi kullanilarak sentezlenen tek boyutlu (1D)
MnFe204@C nanotelleri, 6zel bir 1s1l igsleme tabi tutulmustur. Bu islem sonucunda
elde edilen yeni 1D yapi, c¢ekirdek kabuk mimarisi ve yerinde karbon kaplama,

materyalin elektrik iletkenligi ve gozeneklilik 6zelliklerini artirmaktadir. Bu {istiin

26



ozelliklerle donatilmis MnFe2Os@C elektrodu, 0,1 A-g! hizinda 824 F-g Vlik
yiiksek bir 6zgiil kapasitansa sahiptir ve 5 A-g! hizinda dahi 476 F-g! olarak
kalabilmektedir. Ayrica, 10.000 dongii sonrasinda MnFe2O4@C elektrodunun
kapasitans tutma oranindaki %93,9’luk artis, bu malzemenin uzun 6miirlii dongii

kararliligin1 gostermektedir (Geng vd, 2019).

Laleh ve arkadaslari manganez ferrit ve ultra kararli simetrik siiper kapasitore
elektrot malzemesi amaciyla kullanilan yeni manyetik polianilin (Mn-CPANI) katkili
karbon malzemesi hazirlamak i¢in polianilin manganez ferrit nanokompozitinin
direkt olarak karbonizasyonu kullanilmistir. Hazirlanmis olan numuneler yiizey
morfolojisini, alan emisyonlu taramali elektron mikroskobu (FE-SEM) ile
incelenmistir. Komiirlesmis nanokompozit, agirlikca %8 civar1 azot icermektedir.
Elde edilmis Mn—CPANI nanokompoziti, 329 F g V’lik yiiksek bir 6zgiil kapasitans
gosterir ve Mn-PANI nanokompozitine kiyasla daha kararli olan 1 ila 10 A g™
arasinda %383.2°lik miikemmel kapasitans tutma gosterir. Ayrica, simetrik Mn-
CPANI siiperkapasitér hiicresi, yaklasitk 246 F gt (1 A gde) spesifik bir
kapasitans degerine ile miikemmel bir stabil dongiisel ozellige sahiptir (10000
dongiiden sonra spesifik kapasitansin sadece %3’li azalmaktadir). Mn-CPANI
nanokompozitinin etkileyici gelistirilmis elektrokimyasal performansi, N katkili
karbon malzemenin psddokapasitif MnFe2O4 ile elektriksel bir ¢ift katmanlh
kapasitor olarak kombinasyonu ile sinerjisinden kaynakli olabilir. Boylece, yliksek
performans Ozellikteki ultra kararli enerji depolama cihazlarinda yeni bir elektrot

malzemesi gelistirildi (Ghadimi vd, 2018).

Numa Althubiti ve arkadaslar1 gelismis enerji uygulamalar1 ¢aligsmalar1 yaparken,
daha yiiksek olan giiclii cihazlarin dstiin  6zellikteki elektrot maddelerinin
olusturulmasini esas almistir. Bilim camiasi, en ¢ok grafen’/MY (M = Metal ve
Ydouble Baglari, O, Se, N, P vb.) gibi iki boyutlu (katmanli malzemeler)
karsilastirililinca, nadiren elektrokimyasal ozelliklere sahip oldugundan son yillarda
MXene ilgi gérmeye baslanmistir. Ayrica, MXene fonksiyonel olarak grup
etkilesiminden ve katmanlarin yeniden paketlenmesinden elektrot malzemesi
acisindan performansini diisiliriir. Bu ¢aligmayla, burdaki olumsuz etkiyi 6nlemek

icin pile benzer bir hibrit siiper kapasitor roliinde kullanmak yoluyla manganez ferrit
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MnFe204 nanoyapili (MnF) ve MXene kompozitlerini incelemeyi amaglamistir. Bu
calismada MNF ile MXene nanosheet katmanlari ara katmanin ara parcalar
konumunda kullanilmistir. Tek olarak MXene ya da MnF kiyaslandiginda,
elektrokimyasal arastirmalarda kompozit (MnF/MXene) elektrokimyasal 6zelliklerini
gelistigi goriilmektedir. MnF, MXene ve MNF/MXene kompozitlerininin, 1A g*
dolaylarinda en yiiksek (6zgiil kapasitans, Cs) degerleri sirali olarak 594, 1046,25 ve
1268,75 F g ! dolaylarinda hesaplanmistir. MnF / MXene kompozitlerinin, yiizey
alan1 975,3 cm?’lik yiiksek degerde cikarak sonug olarak daha diisiik yiik tasima
direncini (Rct) 0,25 Q dolaylarina diistirerek 5000 dongii beraberince 50 saat siireyle
kararli davranig gostermistir. Bu calismada, asimetrik bir sistemde karbon esash
elektrotlardan daha iyi davranis sergileyen en etkili kapasitifolma 6zelliginde elektrot
2D MXene bulundu. Elde edilen sonuglarla, MXene ile beraber degisik substratlar
istlinde tretilmis hiyerarsik MnF yapilari, enerji depolamaya yarayan Onemli bir

malzemedir (Althubiti vd, 2023).

Chandu Muralee Gopi ve arkadaslar1 asimetrik siiper kapasitor i¢in (ASC) enerji
yogunlugunu  gelistirmede, farklt  elektroaktif = malzemelerin  hiyerarsik
kombinasyonuna ait akilli ve verimi yiiksek pozitif ve negatif akim toplayicisi
gelistirmeyi amaglamistir. CuMn204-NiMn2O4 nanosheet dizilerine (Co-Ni-S np’ler /
Cu-Ni-Mn-O nsa’lar) sabit konumda hiyerarsik CoeSg-Ni3S, nanopartikiillerinin ¢ok
bilesenli bir entegrasyonu gelistirilip eskenar dortgen goriiniimiinde MnFe.O4-
ZnFe>04 nanokristalleri, grafen miirekkebi nanosheetlerinde (Mn-Zn-Fe) biiyiitiiliir. -
O / G-miirekkep), asc’lerin istiin bir baglayicisi olmadan anot ve katot elektrotu
olarak etkiliyeci bigimde uygulandi. Hiyerarsik Co-Ni-S np’ler/Cu-Ni-Mn-O Nsa’lar
ve Mn-Zn-Fe-O/G-miirekkep elektrot mimarisi yiizey alani genisligi ve yiiksek
iletkenlik gostererek redoks reaksiyonlarinda bol miktarda aktif bolgeler saglar.
Sonug olarak, Co-Ni-S np’lerin/Cu-Ni-Mn-O Nsa’larin ve Mn-Zn-Fe-O/G-miirekkep
elektrotlar1 icin elektrokimyasal Ozellikleri, ikisi i¢in de olaganiistii spesifik
kapasiteli olmasini saglamaktadir (263 ve 149,44 mAh g ’de 2 A g 1), yiiksek hiz
yetenekleri (20 A g V’de bile %86,54 ve%92,64) ve onemli Olgiide dongii
dayanikliligr (5000 dongiide%97,39 ve%94,83). Buna ek olarak, pozitif elektrot
olarak Co-Ni-S np’ler/Cu-Ni-Mn-O nsa’lar ve sulu KOH elektrolitli negatif elektrot

olarak Mn-Zn-Fe-O/G-miirekkep kullanilmis. Asimetik siiper kapasitorlerin enerji ve
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giic yogunluklari, elektroaktif malzemelerde agirligina bakilarak hesaplanir. Sonug
olarak, ASC, 75,65 WH kg-1 ve 6629,53 W kg! gibi ultra yiiksek enerji ve giic
yogunluklar1 saglamakla beraber, 5000 dongii boyunca columbic verimliligi
%98,26’s1 11€%96,89°luk degerlerle muhtesem dongii dayaniklilig: elde edilir. Farkli
aktif malzemelerden ve uygun mimarili yapilardan olusan kompozitlere ait, baglayici
olmadan gelismis akim toplayicilarinin bu olaganiistii sonuclari, yiiksek performansl
asc’ler igin yeni smif toplayicilarin miithendislik agisindan 6niinii agmaktadir (Gopi
vd, 2020).

Yalda Zolfaghari ve arkadaslar1 bu ¢alismada, siiperkapasitor cihazlarda uygulanma
amagh basit hidrotermal metod kullanarak ti¢li bir MnFe2O4/CNT/ZIF (MCZ)
nanokompozit  hazirlanarak  sentezlenmis  nanokompozitin  elektrokimyasal
ozelliklerini incelemek amaciyla kullanildi. Bu sentezlenmis malzemeler yiizey
morfolojisiyle yilizey analizi arastirilarak yapisal analizinin sonuglari, ZIF-67
nanokiiplerinin parcacik boyutu 500 nm’den kiiciik kristal yapilarla sentezlenen ve
CNT ve MnFe;Os4 nanoparcaciklariyla cevrelendigi nanokompozitin olusumunu
ispatlamistir. Numunelerin elektrokimyasal o6zelliklerini arastirmada doniistimlii
voltametri (CV), galvanostatik yiik/desarj (GCD) ve elektrokimyasal empedans
spektroskopisi (EIS) uygulanistir. Bu ¢alisma, MCZ nanokompozitinin, 389 F g*
(330 C g %) olgiilmiis 6zgiil kapasitansi, 24,4 Wh kg ! enerji yogunlugu, 265 W kg !
giic yogunlugu ve iyi ¢cevrim kararliligiyla dogrulanmis olaganiistii elektrokimyasal
performansli oldugu goriilmektedir (500°den sonra %107°de kalir diger elektrotlar ile
karsilastirilinca, elektrokimyasal empedans spektroskopisinde en diisiik direng
gostermistir. Sonug olarak, ti¢lii mez’nin, yiiksek performans 6zelligi ve kararli enerji
depolama cihazlar1 olusturmada siiperkapasitér uygulamalarinda yeni bir elektrot
malzemesi olarak uygulama potansiyelinin oldugunu goriilmektedir (Zolfaghari

2021).

Gegcis metali oksitleri (tmo’lar) siiper kapasitorler icin uygun olmakla birlikte,
elektirk iletkenliginin ve dayanmikliliginin diisiik olmasiyla biiyiik uygulamalarda
engel teskil eder. Tmo’lar1 yenilik¢i nanoyapili ve benzersiz 6zellikte yapabilmek
i¢in, bu gibi sinirlamalarin iistiinden gelerek elektrokimyasal 6zellikleri de artirmak

icin etkileyici bir yontemdir. Bunlar1 goze alarak, Akbar Mohammadi Zardkhoshoui
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ve arkadaglar1 bu arastirmayla, CoS2 nanosheets (HMFO-CSN olarak adlandirilir)
tarafindan olusturulan i¢i bosluklu MnFe>O4 nanokiipler tasarlanarak hibrit siiper
kapasitorlerde katot elektrodu olarak kullanilan siiperkapasitif performansi
degerlendirilmektedir. Bu wuygulamayla olusturulan nano yapilama 3 adimda
gerceklesir (i) MnFe-Prusya mavisi analogu (MnFe-PBA) nanokiip olusumu, (ii)
mnfe-pba’nin MnFe204 i¢i bosluklu yapilar iiretmek igin kalsinasyonu ve (iii) son
iriin elde etmede hidrotermal yontemle iirlin {izerinde biiylime saglayan CoS>
nanosheets. Etkileyici iskelet gorevinde i¢i bosluklu MnFe>Os nanokiip, elektron
taginmasi ve iyon diflizyonu hizini artirabilir. Ayni zamanda, mevcut gézenekli CoS2
nanosheet, iletkenligi artirmada sadece etkileyici bir dig tabaka roliinde fayda
saglamak degil, ayn1 zamanda stabilite testi esnasinda i¢ MnFe204 i¢i bos nanokiipiin
¢okmesini ve bozulmamasini saglamak icin bir yap1 koruyucusu gorevindedir. Bu tiir
ozelliklerden faydalanmak sentezlenen nanomalzeme, %76,2’lik bir hiz kapasitesine
(48 A gt’de 681,25C g 1) sahip 1 A g ''de 894C g *kapasitesini ve 10.000 déngiiden
sonra 12 A g V’de olaganiistii %90,5 kapasite tutma kapasitesini gdstermektedir.
Ayrica, HMFO-csn’den (katot elektrodu) ve aktif karbondan (AC, anot elektrodu)
yapilan hibrit siiper kapasitor, 850 W kg V’de 63,75 Wh kg Y’lik bir enerji yogunlugu
saglayip 12°de 10.000 dongiiden itibaren %88,5’lik yiiksek uzun Omre sahiptir.
Gelistirilmis sentetik yontem, enerjiyle alakali birgok uygulamalarda gelisen yapilara
ait yiiksek performans gosteren elektrot malzemelerinin {iiretiminde yeni fikir

sunmaktadir (Zardkhoshoui vd, 2022).

S. Meena ve arkadaslar1 bu calismada, sicakligi, yapisal, optik, elektrokimyasal,
manyetik ve algilama 6zellikleri olarak etkileyen siiperkapasitor elektrot malzemesi
olarak sentezlenmis MnFe>O4 nanoparcaciklarinin (np’ler) ¢ézelti yanmasi {istliinde
etkisini arastirmaktadir. Bu sicakliktaki degisimler, sentezlenmis np’lerin yap1 ve
morfolojisini etkilemekte ve bu durum Np’lerde kusur olusturmaktadir. Toz X-1s1n1
kirmim uygulamalari, kristallikde artigla birlikte kiibik spinel yapiyr ve sicaklik
artistyla da  kristalit boyut varhigmni desteklemektedir. Taramali elektron
mikroskobuyla analizde, Np’lerdeki morfoloji degisikligini kiireselden aga,
birbirlerine baglamak gibi, daha yiiksek sicaklikta ¢ok yiizlii bir yap1 eldesine kadar
gostermektedir. Fotoliiminesans, enerji dagitict  X-151m1  analizinde, X-151n1

fotoelektron skpektroskopisi ve UV goriinlir dagimik yansima spektroskopisi
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uygulamalari, bant aralifinin 2,9°dan 2,5 ev araligina diisiisiiyle yiizey oksijen bosluk
konsantrasyonundaki artis  vurgulanmaktadir.  Elektrokimyasal uygulamalar,
sentezlenmis np’lerdeki olaganiistii performansini ve istenilen dongiisel stabilitesini
gosterir. Bilhassa, sentezlenmis np’lerin 6zgiil kapasitansi, sicaklik yiikselmesiyle
artacak ve cv’den en yliksek 6zgiil kapasitans degerine ulasmak, 0.1 M HCI igin
297.7 F/g ve 500 °C’de sentezlenmis np’ler i¢in 0.1 M NaNOs elektrolitler i¢in
158.85 F/g idi. Sentezlenmis np’ler, yiiksek kapasite tutmakla birlikte olaganiistii
stabilite gostermektedir. Grafit modifiye elektrotu, Parasetamol ve d-Glikozu 1-5 mm
olan ¢ok diisiik bir konsantrasyon degerinde algilamaktadir. Bu esnada, dar bant
araligidaki yiizey oksijen bosluklarindaki konsantrasyon artigi sebebiyle giines
1s1¢inda Metilen Mavisi ve Alizarin Kirmizis1 bir boya rengini agmada ¢ok iyi bir
fotokatalist gérevindedir. Sonug olarak, sentezlenmis MnFe>O4 NP, analiti ¢ok diisiik
konsantrasyona ragmen algilamada olaganiistii stabilite ve geri doniistiirtilebilirlige
ait potansiyel bir siiperkapasitor elektrot olarak kullanilmasi miimkiin ve manyetik
doganin yardimiyla ¢evre temizliginde de yiiksek geri doniistiiriilebilirlige ait bir

fotokatalist gorevi saglayabilir (Meena vd, 2021).

Daosong Zha ve arkadaslar1 giivenilir elektrokimyasal performanslara (6rnegin,
yiiksek hiz kapasitesi ve yliksek ¢evrim Omrii) ve yapimi diisiik maliyetli hibrit
nanoyapilar, yeni nesil enerji depolama cihazlarinda kapsamli uygulamalar igin
tercih edilir. Burada, ucuz ticari karbon siyahi (CB) temelinde, ii¢lii manganez ferrit /
karbon siyahi / polianilin (MCBP) melezi, kolay iki asamal1 bir yaklagimla tasarlanip
sentezlenecektir. Bu giiclii bir bigcimde baglanan tic¢lii hibrit nanoyapidaki sinerjik
etkilerin, miikkemmel derecede yiiksek hiz kabiliyeti (40 A g—1’e kadar akim
yogunlugunda yaklasik %98 kapasitans tutma) ve etkileyici dongili stabilitesi
(yaklasik %80 kapasitans tutma) olmak iizere elektrokimyasal performanslart bir
hayli artirmasin1 bulmuslardir. 10.000 dongiiden sonra 5°te bir g ). Simetrik bir
siiper kapasitor, etkileyici hiz kapasitesi (10 A g ’de %94’i{in iizerinde kapasitans
tutma) ve yiiksek ¢evrim omrii (5 A g'’de 100.000 dongiiden sonra yaklasik %75
kapasitans tutma) sergileyen tiglii MCBP hibrit kullanilip iiretilecektir. Bu gibi diisiik
maliyetli olan bir entegre {i¢lii hibrit, siiper kapasitorlerdeki ticari uygulamalarda

gelecek vaat eden bir elektrot malzemesidir (Zha vd, 2015).
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Weihua Cai ve arkadaslar1 bu calismada esnek elektrokimyasal kapasitorlerin
yapiminda hassas bir zorluga, bliylik 0zgiil kapasitansa ve saglam mekanik
mukavemete sahip esnek elektrotlarin hazirlanmasini amacglamislardir. Burada,
MnFexO4 / grafen hibrit miirekkepleri esnek grafit tabakalara (akim toplayicilar1 ve
substratlar olarak) birakilip kizildtesi lambanin 15181yla  kurutarak yiiksek
performansl ve esnek yapida elektrotlar iiretmede basit bir yaklasgim belirtmislerdir.
MnFe>Os/grafen hibrit miirekkepleri, kolay bir solvotermal ydntemle grafen
nanosheets {izerinde MnFe;Os4 mikrokiirelerinin  hareketsiz ~ birakilmasiyla
sentezlenmektedir. Elektrokimyasal ¢alismalarla, MnFe,Ou/grafenin, 0,3 A gt akim
yogunlugunda 300 F g! yiiksek kapasitans sergilemektedir. Ayrica, polivinil alkol
(PVA) -H2S04 jel elektrolitiyle ayrilmis iki parca MnFe2O4 / grafen melezi modifiye
elektrottan olusmus bir sandvi¢ yapidan olusan bir siiper kapasitoriin etkileyici
elektrokimyasal performanst daha ¢ok arastirildi. Calismalarinda, 227 pm
kalinliktaki esnek siiperkapasitér cihazinm, 0,1 A g akim yogunlugundaki en
yiiksek 120 F g 6zgiil kapasitansa ve 5000 déngiiden sonra %105 kapasitansi
saklayan muhtesem dongii performansina sahip olacagini kanitlamistir. Sonug olarak,
hafif, kararli, esnek ve yiiksek performanslt enerji depolama cihazlarinin yapiminda

etkili bir metod sunmustur (Cai vd, 2014).
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BOLUM 5

DENEYSEL CALISMALAR

5.1.KULLANILAN MALZEMELER

Bu c¢alismada siiperkapasitorlerde kullanilmak {izere bir elektrot malzemesi
gelistirilmesi amacglanmistir. Bu amagla akim toplayict olarak Nanografi firmasindan
temin edilen 1,6 mm kalinligindaki nikel kopiik kullanilmisir. Elektroaktif madde
olarak ise mangan ferrit (MnFe204) ve MXene (TizCzTx) partikiilleri kullanilmasi
planlanmistir. Bu partikiillerin nikel kopiik yiizeyine entegresi hidrotermal yontemle
dogrudan sentez metodu ile gergeklestirilmistir. Mangan ferritin sentezi igin gerekli
olan MnCl,, FeCls ve Ure (CHaN:0) bilesikleri Rokkim firmasindan temin
edilmistir. Hidrotermal yontemle sentez i¢in ise Teflon astarli paslanmaz celik
otoklavlar kullanilmistir. MXene (TizC2Tx) bilesigi ise Nanografi firmasindan temin
edilen MAX (TizAlC2) fazinin hidroflorik asit (HF) ile etching islemi sonrasi elde
edilmistir. Bahsi gecen tiim deneyler Karabiik Universitesi Demir Celik Enstitiisii
Malzeme Arastirma ve Gelistirme Merkezi biinyesinde yer alan Laboratuvar

ekipmanlar ile gergeklestirilmistir.

5.2 ELEKTROT MALZEMELER

5.2.1. MXene iiretimi

MXene yapisi (Ti3C2Tx), katmanli bir bogluk yapisi elde edilmesi i¢in A tabakasi’nin
MAX fazindan ¢ikarilmasi ile meydana gelmektedir. Bu 6zel yapiy1 elde etmek igin
Mahmood ve arkadaslari tarafindan uygulanan yontem, dikkate alinmistir [120]. Bu
amagla ilk olarak, 1-gram TizAlIC: tozu, kapakli bir polietilen kabina transfer edilmis
ve bu toza yavas yavas 20 ml %40 konsantrasyonlu HF sivisi eklenmistir. Daha

sonra kap kapatilarak, asindirma islemi, 24 saat boyunca 200 rpm’de calisan bir
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manyetik karistirict kullanilarak gergeklestirilmistir. Bu islemin ardindan, {irtinlerin
pH’1 7°ye ulasana kadar karisim, 5 dakika boyunca 500 rpm’de santrifiij islemine tabi
tutularak damitilmis su ile yikanmistir. Daha sonra, iirinler 10 saat boyunca 80
°C’deki bir firinda kurutulmustur. Bu asamalardan sonra, elektrot {iretimi i¢in uygun
miktar alinarak, MXene tabakalarinin delaminasyonu saglanmistir. Bu delaminasyon
islemi, 20 ml dimetil siilfoksit i¢inde 50 dakika boyunca ultrasonik bir karistiric

kullanilarak gergeklestirilmistir.

5.2.2. MnFe20s sentezi

Bu calismada elektroaktif madde olarak mangan ferrit (MnFe2O4) ile MXene
kullanilmast amaclanmistir. Bu amacgla Oncelikle saf mangan ferrit sentezi
gerceklestirilmis olup daha sonra farkli oranlarda MXene katkist yapilmistir. Tim
sentezlerde akim toplayici olarak ticari olarak satin alinan nikel kopiik kullanilmigtir.
Bu kapsamda, ilk olarak 30 mg MnCl, ve 15 mg FeCls, saf suda ¢ozilmiistiir.
Ardindan, teflon astarli otoklava aktarilarak i¢ine 1x2,5 cm ve 1x5 cm boyutlarinda
kesilmis nikel kopiik eklenmistir. Teflon astarli paslanmaz c¢elik otoklav, bir kiil
firna aktarilarak 6 saat boyunca 150 °C’de bekletilmistir. Bu islemin
tamamlanmasimin ardindan otoklavlar firindan ¢ikarilip oda sicakligina kadar
sogumas1 beklenmistir. Soguma siireci sona erdikten sonra, nikel kopiik parcalar
otoklavdan cikarilip yiizeylerindeki kalintilar1 gidermek amaciyla saf su ile
yikanmistir. Daha sonra, yiizeyinde mangan ferrit sentezi gergeklesmis olan nikel
kopiik parcalar1 bir saat boyunca cam lizerine yerlestirilip etiive aktarilmis ve bir giin
boyunca 60 °C’de bekletilerek nemin giderilmesi saglanmistir. Bu sayede, MnFe204
katkili nikel kopilik elektrot {iretimi basariyla gerceklestirilmistir. Daha sonra bu
stirece benzer sekilde ii¢ farkli MnCl, ve FeClz tuzlarindan olusan soliisyonlar
hazirlanmis ve iglerine ayri ayr1 5 mg, 10 mg ve 20 mg MXene partikiilleri
eklenmistir. Daha sonra soliisyonlar MXene partikiillerinin karigmasi ve tuzlarin
cozlinmesi i¢in ultrasonik banyoya aktarilmis ve bir saat boyunca karigtirilmistir.
Ardindan ti¢ farkli Teflon astara ve otoklavlara aktarilmigtir. Daha sonra her bir
soliisyonun i¢ine akim toplayici nikel kopiik pargalari eklenmis benzer siire ve
sicaklikta bekletilerek tiretimler gergeklestirilmistir. Bu baglamda gerceklestirilen

islemler sekil 5.1 ve sekil 5.2°de verilmistir. Bu adimlar sonucunda elde edilen
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elektrotlar, karakterizasyon ve elektrokimyasal performans degerlendirmesi igin

hazir hale getirilmistir.

ACHINE ULTRASONNER |

Sekil 5.1. Hidrotermal yontemle {iretim asamalar1

35



Sekil 5.2. Hidrotermal yontemle liretim agamalar1

5.2.3. Malzeme Karakterizasyonu

Uretilen elektrotlarin karakterizasyonlar1 X 1511 krinim deseni analizi (XRD), fourier
transform infrared spektroskopisi (FTIR) ve taramali elektron mikroskobu (SEM) ile
gergeklestirilmistir. Bu amagla ilk olarak her bir elektrotun kristal yapist Rigaku
Ultima IV marka XRD cihazi ile 5-90° araliginda sabit bir monokromatorle 40 kV
ve 40 mA’da Cu tabanli X-1smnlar kullanilarak gergeklestirilmistir. Uretilen metal
oksitlerin kimyasal bag yapilar1 ise Bruker Alpha Fourier donlisimlii kizilGtesi
spektroskopi kullanilarak Attenuated Total Reflectance (ATR) cihaziyla 400 ila 4000
cm! dalga sayisinda ve iletim modunda 2 cm™ ¢6ziiniirliikte incelenmistir. Bu
yapilarin mikroyapisi ve morfolojik incelemesi ise Carl Zeiss tarama elektron
mikroskobu ULTRA PLUS (SEM) kullanilarak analiz edilmistir. Sekil 5.3’de ise bu

testte kullanilan cihazlar verilmistir.

36



Sekil 5.3. Yapilan testlerin temsili

5.3.ELEKTROKIMYASAL OLCUMLER

Uretilen  elektrotlarmn  elektrokimyasal — performanslari, PARSTAT 4000
potansiyometre kullanilarak oda sicakliginda c¢evrimli voltametri (CV) ve
galvanostatik sarj/desarj (GCD) 6l¢iimleri ile analiz edilmistir. Olgiimlerin yapildig

cihaz ise sekil 5.4’de verilmistir.

Sekil 5.4. PARSTAT 4000 potansiyometresi ve ii¢ elektrotlu hiicre sistemi

Tim elektrokimyasal testlerde ii¢ elektrotlu bir diizenek kullanilmistir. Bu sistemde,
calisma elektrodu olarak iiretilen elektrotlar, referans elektrodu olarak Ag/AgCl ve
karsit elektrot olarak grafit gubuk kullanilmistir. Elektrolit sivisi olarak deiyonize su
ile hazirlanan 6 M KOH ¢ozeltisi (18.25 Mohm) kullanilmistir. Bu amagla hazirlanan
elektrotlarin 0.5 % 1,5 cm?’lik bir kisim elektrolit sivisina daldirilmistir. Daha sonra
ilk olarak 0 ile 0,45 V araliginda CV o6l¢iimleri gerceklestirilmistir. Ardindan 1-32
mA akimlarda GCD o6l¢timleri gerceklestirilmistir. Elde edilen desarj siiresine bagh
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olarak her bir elektrotun Elektrotlarin 6zgiil kapasitansi (Cs), asagidaki denklem
kullanilarak hesaplanmistir (Mbebou vd, 2023; Lefdhill vd, 2023).

I XAt
CS_Asz (1)

Bu denklemde, Cs milifarad cinsinden alan kapasitansini ifade eder, I miliamper
cinsinden desarj akim sabitini, t saniye cinsinden desarj siiresini, V volt cinsinden
potansiyel penceresini ve S calisma elektrodunun yilizey alanini santimetre kare

cinsinden ifade eder. Ayrica, Denklem 1’den elde edilen bilgiler temel alinarak

elektrotun enerji (E) ve gii¢ (P) yogunluklar1 Denklem 2 ve 3 kullanilarak hesaplandi.

_ Csxy?
E=— (2)
3600 XE
P = At )
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BOLUM 6

DENEYSEL SONUCLAR VE TARTISMA

6.1. MALZEME KARAKTERIZASYON SONUCLARI

6.1.1. FTIR Analizi Sonugclar:

Mangan ferrit ve MXene bilesenlerini karakterize etmek i¢in ayni zamanda FTIR
analizleri de gergeklestirilmistir. Bu analizlerdeki temel amag elde edilen iirlinlerin
kimyasal bag yapilarin1 karakterize etmektir. Bu amagla dncelikle MAX faz1 ve
MXene bilesenlerinin FTIR analizleri gerceklestirilmis ve elde edilen sonuglar sekil
6.1’de verilmistir. Bu sonuglara gére MXene i¢in dalga sayisit 2300 ila 2700/cm
araliginda CHs ve CH2 gerilimlerine bagh karakteristik pikler gézlenmistir. 1500/cm
civarinda ise -OH gerilmesine yonelik bir pik goézlenmistir. Ayrica 1056/cm dalga
sayisinda ise -CF baglanmasina yonelik gerilim piki gozlenmistir. -OH ve -CF
baglanmalart MXene’nin dis kismimi olusturan yapilardan kaynakli oldugu
diistiniilmekte olup etching isleminden sonra meydana geldigi goriilmektedir.
Bunlarin disinda dalga sayist yaklasik 742 ve 723/cm’de gozlenen piklerin ise
sirastyla Ti-C ve Ti-O baglanmalarindan kaynaklandigi diistiniilmektedir. Boylece
MAX (TizAlIC,) fazinin hidroflorik asit ile etching islemi sonrasi MXene
(TisC2Tx)’ye donlistiigii anlagilmistir.

Hidrotermal yontemle iiretilen mangan ferrit bilesiklerinin kimyasal bag yapilar1 da
FTIR analizleri ile incelenmis olup elde edilen sonuglar sekil 6.2°de verilmistir. Bu
sonuglara gore MXene katkili ve katkisiz olan mangan ferrit bilesiklerinin dalga
sayis1 yaklagik 3500/cm civarinda -OH gerilmesine bagli pikler meydana geldigi
gbzlenmistir. Bunlarin disinda bariz olarak dalga sayist1 1500/cm ve 1700/cm
civarinda ise sirasiyla C-O ve C=0O baglarinin varligr gozlenmistir. Dalga sayisi

yaklagik 1000/cm civarinda ise N-H bagina ait gerilme piki gézlenmistir. Meydana
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gelen bu piklerin sentez esnasinda ¢oktiiriicli reaksiyon vermesi amactyla kullanilan
karbon ve azot bazli {ire bilesiginin reaksiyona girmeyen kisimlarindan
kaynaklandig1 disiiniilmektedir. -OH baginin ise meydana gelen metal oksitlerin
nemli olmasi ya da hidroksit yapisi icermesinden kaynaklandigi diisiiniilmektedir.
Bunlarin disinda dalga sayis1 yaklasik 460/cm ve 540/cm civarinda gozlenen Keskin
piklerin ise sirasiyla Fe-O ve Mn-O baglarindan kaynaklandigi diisiiniilmektedir.
Yapi igerisinde her ne kadar -OH ve karbon bazli safsizliklar yer alsa da 460/cm ve
540/cm’lerde gozlenen metal oksit baglar1 arzu edilen bilesiklerin basaril1 bir sekilde

meydana geldigini gostermektedir.

— MXene (Ti,C,T))
— MAX (Ti,AIC))

/\

Ti-C T1i.0
742 723

Gecirgenlik [%]

v T v T ’ T $ | = | v I
3500 3000 2500 2000 1500 1000 500
Dalga numarasi /cm

Sekil 6.1. MAX faz1 ve MXene bilesenlerinin FTIR sonuglar1
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Gegirgenlik [%]

—— MnFe,0,+Ti,C,T,
—— MnFe,0, Mn-O

| = I = ] = ) = L] v I = ) v L]
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500
Dalga sayis1 /cm

Sekil 6.2. Mangan ferrit bilesiklerinin FTIR sonuglar

6.1.2. XRD Analiz Sonuclari

Bu calismada elektroaktif madde olarak mangan ferrit ve MXene partikiilleri
kullanilmistir. Bu partikiillerden magnan ferrit olan1 hidrotermal yontemle nikel
koptiik yiizeyinde sentezlenirken MXene ise bu senteze farkli oranlarda eklenmistir.
MXene partikiilleri ise MAX fazinin hidroflorik asit ile bir glin boyunca muamele
edilmesi ile elde edilmistir. Bu islemlerin ardindan elde edilen her bir {iriiniin XRD
analizleri ile karakterizasyonlar1 gerceklestirilmistir. Bu baglamda oncelikli olarak
sekil 6.3’te MAX fazindan elde edilen MXene partikiillerinin XRD analiz sonuglari
verilmistir. Bu sonuglara gore MAX fazinin (TisAlC>) 2 teta degeri yaklasik 9°, 19°,
34°, 38°, 42°, 48° ve 56° olan acilarda sirasiyla (002), (004), (101), (104), (105),
(107) ve (109) diizlemleri gozlenmistir (Ranjithkumar vd, 2019). Bu sonuglar ticari
olarak temin edilen TisAIC; bilesigini dogrulamaktadir. Etching isleminin ardindan
elde edilen sonuglara gore ise Al elementinin soliisyona ge¢gmesinden kaynakli pek
cok pikin kayboldugu gozlenmistir. Bunlarin yan1 sira 2 teta degeri yaklasik 27°°de
ise (008) diizleminin belirgin bir sekilde ortaya ¢iktigr gbzlenmistir. Ayrica 9°’de
gozlenen (002) diizleminin ise yaklagik 7° civarna kaydigi gdézlenmistir ki bu, Al
elementinin soliisyona gecerek lamelli bir MXene yapist elde edildigin gostergesi

olarak kabul edilmektedir (Naguib vd, 2014).
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Mangan ferrit sentezi sonrasi elde edilen iiriinlerin XRD analiz sonuglart ise sekil
6.4’te verilmistir. Bu sonuglara gore 2 teta degeri yaklasik 31°, 34°, 36°, 42°, 52°,
57° ve 63° acilarinda muhtemelen mangan ferrite ait sirasiyla (220), (311), (222),
(400), (442), (511) ve (440) diizlemleri gozlenmistir (Jyothi vd, 2019). Benzer pikler
MXene katkilandiginda da gozlenmistir fakat siddetleri diisiik oldugu i¢in daha az
belirgin haldedir. Bu analiz sonuglarinda MXene’nin goriilmemesinin muhtemel
sebebi ise mangan ferritin oldukc¢a baskin ve yiiksek siddette piklerinin olmasindan
kaynaklidir. Sonug olarak arzu edilen mangan ferrit sentezinin basarili bir sekilde

gerceklestirildigi sOylenebilir. MXene sentexinin de MAX fazindan basarili bir

sekilde elde edildigi soylenebilir.

— MXene
— MAX

Siddet (a.u.)

9.51°

=—(004)
>(101)
(
(107)
1 »(109)

Sekil 6.3. MXene’nin XRD sonuglari
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—— MnFe,O,
—_— MnFeZO 4+Ti3C2Tx

Siddet (a.u.)

0 10 20 30 40 50 60 70 80 920
20 derece

Sekil 6.4. Mangan ferrit sentezi sonrasi elde edilen {iriinlerin XRD sonuglari

6.1.3. SEM analiz sonuclari

Calismanin bu kisminda hidrotermal yontemle iiretilen elektrotlarin taramali elektron
mikroskobu (SEM) ile inceleme sonuclar1 verilmistir. Elektrot iiretimlerinde akim
toplayicit olarak nikel kopiik kullanilmistir. Oncelikli olarak sekil 6.5’te nikel
kopiigiin sentez Oncesi makro goriintlisii verilmistir. Bu gorilintiide ylizeyinde
herhanbi bir olusum gozlenmedigi anlasilmaktadir. Bu seklin ardindan ise sekil
6.6’da mangan ferrit sentezi sonrast nikel kopiigiin makro goriintilisii verilmistir. Bu
goriintiide ise ylizeyde cesitli olusumlarin meydana geldigi anlagilmaktadir. Bu
olusumlarin ise daha ayrintili goriintiilenmesi amaciyla her bir elektrotun farkl
biiylitmelerde goriintiileri alinmistir. Sekil 6.9°da verilen goriintiilerde ise ylizeyde
meydana gelen yapilarin nikel kopiligli neredeyse tamamen kapladigi gozlenmistir.
Ayrica bu olusumlara daha yiiksek biiyiitmelerde bakildiginda ise yaklasik 50 nm
kalinliginda ve 2D geometride bir yapimin meydana geldigi sOylenebilir. Bu
tiretimlere 5 mg MXene eklendiginde meydana gelen olusumlar ise sekil 6.7°de
verilmistir. Burada ise MXene’nin miktar1 bakimindan az olmasi sebebi ile

goriintiilenemedigi ancak mangan ferrit olusumunun ise daha ince ve kiigiik
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plakalarin birleserek topaksi bir yap1 meydana getirdigi anlagilmaktadir. Sekil 6.8’te
verilen 10 mg MXene ilaveli numunede ise bu topaksi yapidaki mangan ferritlerin
arasinda lamelli yapida MXene yapilarinin meydana geldigi gozlenmistir. Lamelli
yapidaki MXene’lerin ¢ok katmanli oldugu anlasilmaktadir. Ancak numunenin bazi
bolgelerinde ve yliksek biiyiitmeli incelemelerde mangan ferritin MXene yapisinin
ylizeyini kapladig1 ve siingerimsi bir yapt meydana getirdigi anlasilmaktadir. Sekil
6.9.’da verilen 20 mg MXene ilaveli numunede ise MXenenin tamamen mangan
ferrit ile kaplanarak foam yiizeyne tutundugu anlasilmaktadir. MXene miktarina
bagli mangan ferritin plaka geometrisinin incelerek silingerimsi yar olusturmasi
muhtemelen MXene tarafindan c¢ekirdeklenmeyi arttirmasindan kaynaklandigi
diistiniilmektedir. Cekirdeklenmenin artig1 ise mangan ferrit gibi kristal yapilarin
MXene etrafinda olusarak bu yapiyr tamamen kaplamasina sebep oldugu
distiniilmektedir. Benzer ¢alismalar literatiirde de bakir ferrit sentezi esnasinda da

gozlenmistir (Polat ve Dana 2022).

b)
Sekil 6.5. Uretim 6ncesi (a) ve sonrasi (b) saf nikel kopiik SEM gériintiileri

Sekil 6.6. Saf MnFe204 numunesinin SEM goriintiileri
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Sekil 6.9. 20 mg MXene katkili MnFe204 numunesinin SEM gortintiileri

6.2. ELEKTROKIMYASAL OLCUM SONUCLARI

6.2.1. Cevrimli Voltametri Ol¢ciim Sonuclar:

Uretilen elektrotlarin elektrokimyasal performanslarmi belirlemek igin ilk olarak
cevrimli voltametri dlglimleri gergeklestirilmistir. Bu 6l¢iimler katkisiz mangan ferrit

ve 20 mg MXene katkili mangan ferrit bazli elektrotlar tizerinde gerceklestirilmis ve
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elde edilen sonuglar sekil 6.10 ve sekil 6.11°te verilmistir. Bu dlglimlerde 2 mV/s, 4
mV/s, 6 mV/s, 8 mV/s ve 10 mV/s olarak uygulanmistir. Katkisiz mangan ferrit bazli
elektrotta potansiyel farki 0,2 ile 0,35 V araliinda uygulanirken MXene katkili
olanda ise 0,15 ile 0,4 V araliginda uygulanmistir. Katkisiz olan mangan ferrit bazl
elektrotta potansiyel farki genisletildiginde polarizasyon oldugu gdzlenmistir. Bu
sebeple daha yiiksek potansiyellerde Ol¢ciim gerceklestirilememistir. Bu sonuglara
gore anodik ve katodik bolgede uygulanan gerilimlerde geri doniiglii sonuclarin
meydana geldigi gozlenmistir. Ayrica katodik bolgede yaklasik 0,3V civaronda ve
anodik bolgede ise 0,17V civarinda yiikseltgenme ve indirgenme reaksiyonlarinin
meydana geldigi gdzlenmistir. Bu reaksiyonlarin muhtemelen Fe*?/Fe*® ya da
Mn*2/Mn*®’den kaynaklandig1 diisiiniilmektedir (Alhubiti vd, 2023). Bu sonuglara
gore elektrotlarin sabit tarama hizinda MXene katkili elektrotun integral alami
katkisiz mangan ferritin integral alanina kiyasla daha daha yiiksektir. Bunun ise
iletkenliginin ya da ylizey alaninin artarak daha fazla iyon tutabilmesi ile iliskisi
vardir. Ayrica tarama hizi artisina bagl bu alanin genislemesi de elektrot yiizeyinde
meydana gelen iyonlarin tutunma ve soliisyona geri ddonme asamasinin geri doniislii

bir sekilde meydana geldigini gostermektedir (Alhubiti vd, 2023).
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Sekil 6.10. 20 mg MXene katkisiz mangan ferrit elektrodun ¢evrimli voltametri
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Sekil 6.11. 20 mg MXene katkili mangan ferrit elektrodun ¢evrimli voltametri 6l¢iim
sonuglari

6.2.2. Galvanostatik Sarj-Desarj Ol¢iim Sonuclari

Hidrotermal yontemle iiretilen elektrotlarin elektrokimyasal performanslarinin
belirlenmesi i¢in galvanostatik sarj-desarj olgiimleri gergeklestirilmistir. Bu dl¢iimler
katkisiz mangan ferrit ve 20 mg MXene katkili mangan ferrit ile iiretilen elektrotlar
tizerinde gerceklestirilmistir. Bu amacla oncelikle katkisiz mangan ferritin 6l¢iimleri
gerceklestirilmis ve elde edilen sonuglar sekil 6.12°de verilmistir. Olgiimlerde 6 M
KOH soliisyonuna elektrotun 0,5x1 cm?’lik bir alana sahip bir kism1 daldirilmis ve 2
mA, 4 mA, 6 mA, 8 mA ve 10 mA akimlar uygulanmistir. Elde edilen sonuclara gore
en uzun desarj siiresi 153 sn ile 2 mA akim uygulandiginda elde edilmistir.
Uygulanan akim miktar1 kademeli olarak 4 mA, 6 mA ve 8 mA’e ¢ikarildiginda ise
desarj siireleri sirasiyla 57 sn, 33 sn ve 17 sn stirmiistiir. En diisiik desarj stiresi ise 12
sn ile 10 mA akim uygunlandiginda elde edilmistir. Diisiik akim uygulandiginda
muhtelen elektrolit iyonlar1 elektrot yiizeyinin i¢ kisimlarina kadar ulagabilmek igin
vakit bulmaktadir. Bu sebeple desarj siiresi de daha uzun siirelerde
gerceklesmektedir. Ancak akim arttirlldiginda iyonlar yiizeye hizli bir sekilde
toplanarak iyon filmi olusturmakta ve i¢c bolgelere niifuz etmesini engelledigi

diisiiniilmektedir. Ote yandan bu elektrotun her bir akimdaki desarj siirelerine bagl
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spesifik kapasitans degerleri hesaplanmis ve sekil 6.13’de verilmistir. Elde edilen
sonuglara gore en yiiksek spesifik kapasitans degeri 450 mF/cm? ile 2 mA akimda
meydana gelmistir. Akim degeri 4 mA, 6 mA ve 8 mA’e kademeli olarak
cikarildiginda ise desarj siirelerindeki diisiislere baglh spesifik kapasitans degerleri
sirasiyla 285 mF/cm?, 247 mF/cm? ve 170 mF/cm? oldugu hesaplanmustir. En diisiik
spesifik kapasitans degeri ise desarj siiresi 12 sn siiren 10 mA/lik akimda 150
mF/cm? olarak gergeklesmistir. Bunlarin disinda her bir elektrotun ayni zamanda
enerji ve gilic yogunlugu da hesaplanmis ve sekil 6.14’de verilmistir. En yiiksek
enerji yogunlugu 2 mA akimda 7,25 mWh/cm? olarak elde edilmistir. Daha sonra 4
mA, 6 mA ve 8 mA akimlardaki enerji yogunluklari ise siras1 ile 6,33 mWh/cm?, 5,5
mWh/cm? ve 3,7 mWh/cm? oldugu hesaplanmustir. En diisiik enerji yogunlugu ise 10
mA akimda 3.3 mWh/cm? olarak elde edilmistir.
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Sekil 6.12. M1 6rneginin galvanostatik sarj-desarj egrileri
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Uretilen elektrotlardan 20 mg MXene eklenmis mangan ferrit olanin galvanostatik

sarj-desarj Ol¢iimleri ise asagidaki sekil 6.15°de verilmistir. Buradaki sonuglara gore

en uzun desarj siiresi 382 sn ile 2 mA akim uygulandiginda gozlenmistir. Uygulanan
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akim degeri kademeli olarak arttirilarak 4 mA, 6 mA ve 8 mA’e ¢ikarildiginda ise
desarj siireleri de sirastyla 142 sn, 93 sn ve 44 sn olarak dlgiilmiistiir. En diisiik desarj
stiresi ise 30 sn ile 10 mA akim uygulandiginda gézlenmistir. Akim arttikca gézlenen
desarj siiresi diisiisleri katkisiz mangan ferritte belirtildigi gibi iyonlarin hizli bir
sekilde elektrotun yiizeyinde birikmesi ve igeriye niifuz edecek vakit bulamamasi ile
iligkilidir. Diisiik akimlarda iyonlar daha yavas bir sekilde elektrot ylizeyinde
tutunmaktadir ki bu esnada i¢ kisimlara kadar ulasarak daha fazla iyon
biriktirebilmektedir. Bu baglamda elektrokimyasal performansin1 degerlendirmek
icin spesifik kapasitans degeri hesaplanmis ve sonuclar sekil 6.16’da verilmistir. Bu
sonuglara gore en yiiksek spesifik kapasitans degeri 1273 mF/cm? ile 2 mA akim
uygulandiginda elde edilmistir. Akim miktar1 kademeli olarak 4 mA, 6 mA ve 8
mA’e arttirildiginda ise spesifik kapasitans degerleri sirasiyla 1014 mF/cm?, 930
mF/cm? ve 586 mF/cm? olarak elde edilmistir. En diisiik kapasite degeri ise 500
mF/cm? ile 10 mA akim uygulandiginda elde edilmistir. Ote yandan bu elektrotun
enerji ve giic yogunlugu da hesaplanmis ve sonuglar sekil 6.17°de verilmistir. Bu
sonuglara gore en yiiksek enerji yogunlugu 15,9 mWh/cm? olarak elde edilirken giic

yogunugu ise yaklasik 150 mW/cm?

olarak elde edilmistir. Uygulanan akim
arttirildikca depolanan enerji miktar1 da azaldigi gézlenmistir. Bu azalis 4 mA, 6 mA
ve 8 mA’de sirasiyla 13 mWh/cm? 11,6 mWh/cm? ve 7,3 mWh/cm? olarak
gerceklesmistir. En diisiik enerji yogunlugu ise 10 mA akim uygulandiginda 6,25
mWh/cm? oldugu hesaplanmistir. Bu sonuglara gore spesifik kapasitans bakimindan
20 mg MXene ilavesi ile mangan ferrit bazli elektrotun neredeyse li¢ kat daha yiiksek
performans sergiledigi gozlenmistir. Enerji yogunlugu bakimdan ise %83 daha
yiiksek performans sergiledigi hesaplanmistir. Bu artisin elektrotun muhtemelen
yilizey alani ve iletkenligindeki artigla dogrudan iligkisi oldugu diistiniilmektedir.
MZXene bileseni iki boyutlu ve yiizey alan1 oldukga yiiksek bir bilesendir. Iletkenligi
ise yaklasik (=<15100 S cm ™) oldugu bilinmektedir [128]. Mangan ferrit ise iletkenlik
bakimindan oldukga diisiik degree sahiptir (5,34247x107" S cm™1) [129]. Bu sebeple
MXene’nin mangan ferritin iletkenligini arttirarak daha fazla iyon ¢ekme kabiliyeti
kazandirdig1 diisiiniilmektedir. Ayrica genis yiizey alani sayesinde de daha fazla iyon

tutabilecek yiizey alan1 kazandirdigi da distiniilmektedir (Alhubiti vd, 2023).
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BOLUM 7

SONUCLAR

Bu calismada enerji depolama alaninda kullanilmak {izere mangan ferrit bazh
MXene katkili elektrotlarin gelistirilmesi iizerinde durulmustur. Bu amagla bahsi
gecen elektroaktif maddeler akim toplayic1 nikel kopiik yiizeyinde hidrotermal
yontemle sentezlenmistir. Sentezler katkisiz mangan ferrit ve sirasiyla 5 mg MXene,
10 mg MXene ve 20 mg MXene katkili mangan ferrit olarak gerceklestirilmistir.
Uretilen bu elektrotlarm 6ncelikle karakterizasyonlar1 daha sonra elektrokimyasal
performanslar Ol¢lilmiistiir. Karakterizasyonlart XRD, FTIR ve SEM analizleri ile
gerceklestirilmistir. Elde edilen sonuglara gore mangan ferrit bilesiginin nikel kdpiik
ylizeyinde MXene ile birlikte 2D geometride yaklasik 50 nm duvar kalinliginda
basarili bir sekilde maydana geldigi gozlenmistir. Ancak diisitk miktarda MXene
eklentisi yapildiginda mikroyapida varhigi gozlenmemistir. Miktar bakimindan en
disik 10 mg MXene ilavesi mikroyapida gozlenmistir. Ayrica MXene varligi
arttik¢a mangan ferritlerin kristallerinin boyutunun kiiciildiigli ve topaks: yapida i¢
ice gecmis plaka goriiniimiinde olusmaya basladigi anlagilmistir. Elektrokimyasal
performanslar1 6lgiildiigiinde ise 20 mg MXene ilaveli mangan ferrit elektrotunun
spesifik kapasitansinin 1273 mF/cm2 civarinda oldugu enerji ve gii¢ yogunlugunun
ise yaklastk 15,9 mWh/cm? — 150 mW/cm? oldugu gozlenmistir. Bu degerlerin
katkisiz mangan ferrit bazli elektrota kiyasla spesifik kapasitans bakimindan
neredeyse li¢ kat, enerji yogunlugu bakimindan ise yaklasik %83 daha yiiksek oldugu
hesaplanmistir. Bu artisin MXene partikiillerinin yiiksek iletkenligi ve muhtemelen
genis yiizey alaniyla iligkili oldugu diistiniilmiistiir. Ayrica literatiirle kiyaslandiginda
ise oldukea yiiksek performansi sayesinde siiperkapasitorlere i¢in umut vadedici bir

elektrot oldugu diistintilmiistiir.
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