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OZET

Bu ¢alismada, diatomit mineralinin ¢esitli karakterizasyonlarmin ardindan dielektrik,
elektrokinetik ve elektroreolojik (ER) 6zellikleri arastirildi. Karakterizasyonlar XRD, TGA
ve ATR-FTIR olgiimleri ile gerceklestirildi. Su i¢inde hazirlanan diatomit dispersiyonlarin
elektrokinetik Ozellikleri {izerine bir seri elektrolitler (NaCl, BaCl,, AICIl3, Na>S0a)
icerisinde farkli derisimlerde dispersiyonlar hazirlanarak pH, derisim, yiizey aktif maddeler
(setil trimetildiamonyum bromiir, CTAB, sodyum dodesil siilfat, SDS, triton X100,
TRITON-X) ve sicaklik parametrelerinin etkileri arastirildi. Ortamda sabit derisimde
cesitli elektrolitler varhginda {-potansiyeli degerleri incelendiginde AICI3 varliginda artan
pH ile (-potansiyel degerinin +50 mV’dan -30 mV arahiginda degiserek pH = 8,5’de
izoelektrik noktadan (IEN) gectigi goriildii. Diatomit taneciklerin silikon yag1 (SO) iginde
dagitilmas: ile hazirlanan diatomit/SO dispersiyon sisteminin dielektrik ozellikleri
incelenerek dielektrik sabiti, polarlanabilirligi ve durulma siireleri belirlendi. %10 V/V
Diatomit/SO sisteminde dielektrik sabiti ve dielektrik kayb1 degerlerinde belirli frekansta
yiksek durulma piki gozlendi. Ardindan Diatomit/SO dispersiyonlarin ER akis
davraniglar1 lizerine kayma hizi, kayma gerilimi, elektrik alan kuvveti gibi parametrelerin
etkileri elektroreometre ile dis elektrik alan kuvveti altinda incelendi. Diatomit/SO
dispersiyon sistemlerinde akma gerilimi (ty) degeri E =0 k\V/mm ty = 1,5 Pa iken E =3,5
kV/mm uygulandiginda ty = 25 Pa degerine ¢iktig1 goriildii. Viskozite degerlerinin E = 0
kV/mm iken n = 6 Pa.s, E =3,5 kV/mm iken = 100 Pa.s degerine ¢iktig1; kayma hizinin
artigina kars1 viskozite degerlerinin n = 100 Pa.s degerinden n = 5 Pa.s degerine diistigi
goriildii. Bu sonuglardan yola ¢ikarak diatomit/SO sisteminin uygulanan reolojik kosullar
karsisinda Newtonian olmayan ve kayma incelmesi tiiriinden Vviskoelastik akis davranisi
gosterdigi sonucuna varildi. Diatomit/SO dispersiyonlarm elastik modiilii iizerine kayma
gerilimi, frekans ve zamanin etkisi osilasyon testleri ile arastirilarak viskoelastik titresim
soniimleme kapasiteleri tespit edildi. Ayrica diatomit/SO dispersiyonlara siiriinme-geri
kazanim testleri uygulandi ve tersinir viskoelastik deformasyon gosterdikleri belirlendi. En
yiiksek % geri kazanim degeri E=3,5 kV/mm iken %25 olarak belirlendi.
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ABSTRACT

In this study, after various characterizations of diatomite mineral, dielectric, electrokinetic
and electrorheological properties were investigated. Characterizations were carried out by
XRD, TGA and ATR-FTIR measurements. Effects of a series of electrolytes (NaCl, BaCly,
AICl3, NaSO4) on electrokinetic properties of diatomite/H>O dispersions were
investigated as functions of concentrations, pH, surfactants (cetyl trimethyldiamonium
bromide, CTAB, sodium dodecyl sulfate, SDS, triton X100, TRITON-X) and temperature.
Interms of the electrolyts, with the presence of AICIz, {-potential values were observed to
change from +50 mV to -30 mV by passing through an isoelectric point at pH = 8,5.
Dielectric properties of diatomite/silicone oil (SO) dispersions were investigated and
dielectric constant, polarizability and relaxation times were determined. 10 (V/V%)
diatomite/SO system showed high relaxation peak at a specific frequency. Then, the
effects of shear rate, shear stress and electric field strength on the electrooreological (ER)
flow behaviors of diatomite/SO dispersions were examined with the electrorometer under
external electric field strength. In diatomite/SO suspension systems, yield strength was
observed to be 1y = 1,5 Pa, and ty = 25 Pa when the electric field was increased from E = 0
kV/mm to E = 3,5 kV/mm. Viscosity values were observed to be n =5 Pas and n =100 Pa
sat E = 0 kv/mm to E = 3,5 kV/mm, respectively, with the increasing shear rate. It was
concluded that, diatomite/SO dispersion systems shows non-Newtonian and shear thinning
flow behavior. The effect of shear stress, frequency and time on the elastic modulus of
diatomite/SO dispersions was investigated by viscoelastic measurements and the materials
were decided to have vibration damping properties. Further, creep-recovery tests were
applied to diatomite/SO dispersions and reversible viscoelastic deformation was observed.
The highest recovery% was determined to be 25% at E = 3,5 kV/mm.
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SIMGELER VE KISALTMALAR

Bu c¢aligmada kullanilmis simgeler ve kisaltmalar, aciklamalar1 ile birlikte asagida

sunulmustur.
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1. GIRIS

Son yillarda mineral tiirii malzeme kullanimma ydnelik olarak yapilan ¢alismalar; sicaklik,
nem, pH, elektriksel veya manyetik alan gibi ortam degisikliklerine tepki verip, iletken
hale gelerek, akis 6zelliklerini degistirerek, titresim soniimleme kabiliyeti gostererek yanit
veren akilli malzemelerin kullanomi ve bu malzemelerden beklenen davraniglarin

iyilestirilmesi tizerinedir [1].

Diatomit tiirlii mineral malzemelerin kolloidal 6zelliklerinin belirlenmesi kullanim alanlar1
acisindan 6nemli oldugundan elektrokinetik 6zelliklerinin sulu ortamda arastirilarak cesitli
yiiklere sahip elektrolitler ve anyonik, katyonik, iyonik olmayan yiizey aktif maddeler
varliginda diatomitin elektrokinetik davranislarinin aydimnlatilmasi endiistriyel 6nem arz

etmektedir.

Diatomitin uygulanacak dis elektrik alan kuvveti altinda akis Ozelliklerini degistirip
degistirmeyecegini belirlemek amaciyla dielektrik o6zelliklerinin  aydinlatilmasi ve
dielektrik sabiti, polarlanabilirlik ve durulma siirelerinin belirlenmesi gerekmektedir.
Buradan elde edilecek sonuglar ve yapilacak modifikasyon elektoreolojik (ER) ¢aligmalara

1s1k tutacaktir.

Elektroreolojik c¢alismalarda dagilan fazi olusturan taneciklerin dagitici bir faz iginde
dagitilmasiyla hazirlanan dispersiyonlara disaridan maruz birakilan bir elektrik alan
kuvveti altinda sivinin akisi ve bu akis sirasinda gosterecegi reolojik davraniglar incelenir.
Bu tiir akis davranisi sergileyen dispersiyon sistemleri elektroreolojik akiskanlar (ERA)
olarak siniflandirilir [2]. Literatiirde ER akiskan hazirlamada dagilan faz olarak zeolitler,
akrilat tirii  polimerler, iletken polimerler, silikatlar, titanat tuzlari, grafen
nanokompozitleri vb malzemeler rapor edilmistir [3]. Bu ¢aligmalarda dispersiyon ortami
olarak silikon yagi, madeni yag, parafin yagi, cesitli halojenli hidrokarbonlar gibi yalitkan

yaglar kullanilmigtir.

Diisiik viskoziteli dagitict faz icinde daha yliksek dielektrik sabiti veya daha yiiksek

iletkenlige sahip taneciklerin dagitilmasiyla hazirlanan dispersiyonlarin elektrik alan



kuvveti etkisindeki indiiklenmis-akis davraniglart dagilan fazin dilektrik sabiti veya
iletkenligi ayarlanarak ¢esitli elektrik alan kuvvetleri altinda sistematik olarak

incelenebildiginden bu tiir sivilar akilli akigkanlar olarak siniflandirilir [4].

Ulkemiz igin biiyiik bir dneme sahip diatomitlerin diisiik yogunluk, yiiksek gdzeneklilik,
diistik 1s1 iletkenligi, yiiksek erime noktasi, sadece yiiksek alkali ¢ozeltilerde ve hidroflorik
asitte ¢oziinebilmesi gibi karakteristik 6zellige sahip olmasindan dolay1 pek ¢ok kullanim
alan1 vardir. Bu hammaddenin iilke ekonomisine kazandirilmasi amaciyla ¢ok yonlii
arastirilmasi i¢in FTIR, XRD, TGA gibi karakterizasyon teknikleri kullanilarak yapismnin
aydinlatilmas1 yan1 sira dielektrik, elektrokinetik ve elektroreolojik 6zellikleri de
incelenerek dielektrik sabiti, polarlanabilirligi, durulma siiresi, kolloidal kararliligi ve

viskoelastik titresim soniimleme kapasitelerinin aydinlatilmasi 6nem arz etmekdir [5].

Bu calismada, iilkemizin dogal kaynaklarindan olan diatomitin dielektrik, elektrokinetik,
elektroreolojik, titresim sonliimleme ve siirlinme-geri kazanim Ozellikleri cesitli
parametreler degistirilerek arastirildi, bu ozelliklere etki eden faktorler belirlenmeye

calisild1 ve endiistriyel kullanim i¢in optimim kosullar belirlenmeye ¢alisildi.



2. GENEL BILGILER

2.1. Diatomit

"Diatomit" veya "Diatome topragi" olarak adlandirilmis olan bu organik kdkenli mineral
icin kullanilan "Infusorial Earth", "Tripoli", "Tripolit" isimleri artik kullanilmamaktadir.
Fransizca ve Almanca literatiirde bu minerale "Kizelgur" olarak isimlendirilir. Olaganiistii
ozellige sahip diatomlar; gozenekli silika hidrat (Si02.nH20O) barindiran ve bir¢ok farkh
desende hiicre duvarlarina sahip essiz yapilardir [6]. Kaynaklarda Diatomit i¢in asagidaki
bilgiler verilmektedir: “Diatomit, algler smifindan olan diatomelerin silisli kabuklarmin
fosillesmesi ile olusan bir sedimanter kayadir. Diatome, sudan elde ettigi silisten olusan bir
kabuk icerisindeki kii¢lik bir protoplazmadir. Gelismesini hizlandiran faktorler, erimis silis
ve temiz sular, sig ve genis havzalardwr. Diatome tiirleri; tath sular ve denizlerde
gelismekte ve sayilar1 16.000’e ulasmaktadir. Olen diatomelerin silisli kabuklar1 diplerde
birikerek diatomit yataklarmi olusturmaktadir [7]. Diatome kabugu amorf silis
(Si02.nH20) yapisindadir. Rezervler, genellikle organik kalintilar, kum ve volkanik kiiller
icerirler. Ticari degeri olan kayacglarin %86-94°1 silistir. Kayaglarin diger kismini ise
aliminyum, demir ve kilden gelen alkaliler olusturur [7]. Diatomit mineralleri, genellikle
gevsektirler ve un gibi dagilirlar. Renkleri agik bej, beyaz ve gri arasi degisir. Organik
olarak zengin diatomitler kahverengi, siyah ve koyu yesil renkli olarak dogada
bulunabilirler” [8]. Diatomitin toplam g6zenekliligini, bosluklu iskeletlere sahip diatomlar
ve diatom taneleri arasinda kalan bosluklar olusturur ve bosluk degeri %95’e kadar
ulagabilir. Bosluk degerlerine gore agirliklarinin {i¢ katina kadar su emebilirler
[9].Yapilmis birgok ¢alismanin analiz sonuglari, diatomitin ana bileseninin amorf
silisyumdioksit oldugunu ortaya ¢ikarir. Amorf silikanimn yiizey 6zelligi silanol gruplarmnin
varligina baglidir. Bu gruplarin yeterli derisimi yiizeyi hidrofilik yapar. Hidroksil gruplari
adsorplayicilarla belirli reaksiyonlar boyunca, molekiiler adsorpsiyonun merkezleri gibi
davranir. Bu nedenle silika yiizeyinden hidroksil gruplarinin ayrilmasi adsorpsiyonun

azalmasina neden olur ve yiizey daha fazla hidrofobik 6zellik kazanir.

Yiizeydeki hidroksil gruplar: soyle smiflandirilmistir:
- Soyutlanmis serbest (=SiOH) silanol gruplar1

- Ikili serbest (=Si(OH). ) silanol veya silandioller



-Birbirine yakin, hidrojen bagiyla baglamis hidroksil (-OH) gruplari. Yiizey iizerinde

ayrica oksijen atomlartyla —Si-O-Si kdpriileri de mevcuttur [10].

OH

Hidrojen Baglan

Siloksan Baglan

Izole Silanoller
Fe
-

L[]H

Si
lo—ss—n Sr—()/\ )

: \\ﬁ \ / \ OH
HO I“—_‘O /” "sl _ U—-‘ﬁl\

Sekil 2.1. Diatomitin yiizey yapis1 [11]

Diatomit yapisinda, amorf silisten (SiO2.nH20) olusmus hiicre ¢eperlerinde kaynagina gore
degismekle birlikte ¢esitli oranlarda Al, Fe, Ca, Mg, Na, K oksitleri de bulunmaktadir.

Cizelge 2.1 de diatomit kimyasal bilesimleri derlenmistir.

Cizelge 2.1. Diatomit 6rneklerinin kimyasal bilesim degerleri [12]

Kimyasal Bilesen %En Az %En Cok
SiO2 65.42 87.48
Al203 0.81 3.42
Fe203 0.64 2.48
CaO 0.71 9.37
MgO 0.39 7.2

“Diatomit, sanayide bir¢cok islemde kullanilmaktadir ve tiiketim alanlar1 s6yle siralanabilir:
slizme malzemesi, 1s1, ses, elektrik izolasyon malzemesi, katalizor tasiyici, bircok kimyasal
maddelerin iiretiminde silis kaynag: olarak, hafif yap1 malzemesi ve refrakter imalatinda,
dolgu malzemesi olarak, absorban olarak, yiizey temizleyici olarak”. Ankara-Cankiri
Bolgesi; Cankiri il sinirlar1 iginde Cerkes-Orta-Sabandzii ilgeleri, Ankara il smirlar iginde
ise Giivem-Giirciikdy ile Ayas’m Basberket ve Giiciigdz yataklari, i¢ Anadolu'nun
gineydogusu; Kayseri, Nevsehir ve Nigde illerinde, Bati Anadolu Bolgesi; Afyon-
Seydiler, Kiitahya-Alayunt, Usak-Kayagil bolgelerinde diatomit bolca bulunur [13].



2.2. Dielektrik Ozellikler

Elektroreolojik akiskanlarin aktivite gdsterebilmelerine iliskin ileri siiriilen g¢esitli
hipotezlerden bir tanesi de dagilan fazi olusturan taneciklerin polarlanabilirlikleri
iizerinedir. Dagilan fazi olusturan taneciklerin dis elektrik alan kuvveti altindaki
indiiklenmis polarlanabilirlikleri arttik¢a akiskandan beklenen ER aktivite de artmaktadir.
Bu nedenle ERA lar1 olusturan dagilan fazdaki taneciklerin dis elektrik alan kuvveti
uygulandiginda gdosterecekleri polarlanabilirlik degerleri ve dagitict ortamin dielektrik
ozellikleri benzer calismalarda oldugu gibi bu calismada da arastirilmasi gereken
parametrelerdendir. “Dagilan faz1 olusturan taneciklere dis elektrik alan uygulandiginda,
tanecik ve dagitici sivi yiizeyleri arasi (Maxwell-Wagner), tanecikler arasi dipol-dipol
(Debye), atomik ve elektronik olmak tizere dort farkli indiiklenmis polarlanma gozlenir”.
“Yiizeyler aras1 ve Debye polarizasyonu yavas gerceklesir ve ER etkinin olusmasida bu
polarizasyonlar rol aldig: literatiirde rapor edilmistir” [14]. Uygulanan dis elektrik alan
kuvveti altindaki taneciklerin indiiklenmis polarizasyon hizi tanecikler arasinda
polarizasyon nedeniyle olusan lifsi yapinin ger¢eklesmesi acisindan 6nem arz etmektedir.
Dagilan fazdaki taneciklerin indiiklenmis polarizasyon hiziin yiiksek olmasi taneciklerin
bu polarlanabilirliklerinin tersinirligi agisindan 6nemlidir. “Yapilan deneysel ve teorik
calismalarda, durulma frekansmin 100-10° Hz arahiginda oldugu polarizasyonlarmn ER i¢in
uygun oldugu rapor edilmistir” [15]. “Durulma frekansi, (L) diclektrik kayip faktorii
egrisinin maksimum yaparak bir pik verdigi frekans degeri olarak literatiirde

tanimlanmaktadir” [16].

“Kompleks dielektrik sabitinin (€*) gergek kisim (€’) ve sanal kisim (€") olmak lizere iki

bileseninin oldugu Ikazaki ve arkadaslari tarafindan ileri stirtilmiistiir” [16].
£ =& - g (2.1)

Dagilan fazi olusturan taneciklerin polarlanabilirliklerinin bir dlgiisii olan €' degerinin

diistik ve yiliksek frekanstaki degerleri arasindaki farkin (Ae = €p-€x) biiyiikk olmasi bu

taneciklerin indiiklenmis polarlanmay1 tersinir ve hizli olarak gdsterebilmeleri i¢in

gereklidir.

€" ise polarizasyon siiresi ile ilgilidir:



A= 1/ (2Fma) (2.2)

“Burada fmax, €” spektrumunda olusan pike karsilik gelen frekans degerdir. ER igin uygun
bir tepki siiresi olusmasi igin fmax degerinin 100-10° Hz frekans araliginda olmasi istenir.”
“Yapilan deneysel calismalar bir ER akiskani olusturan dagilan fazdaki taneciklerin
durulma siiresi (A) degerinin kiigiikk ve A€ degerinin ise biiyiik olmasi gerektigini

literatiirde rapor edilmistir” [16].

Tim bu parametrelerin diatomit/SO dispersiyon sisteminde dagilan fazi olusturan
diatomitin dielektrik 6zellikleri tizerine olan etkileri tez kapsaminda arastirilmis, ulasilan

verilen mevcut teknik literatiir ile kiyaslanmustir.

2.3. Elektrokinetik Ozellikler

“Elektrokinetik 6zelliklerin bir malzemenin hazirlanan kolloidal dispersiyonlarinda
Elektrokinetik Potansiyel veya Zeta (()-Potansiyel olarak tanimlanan maddeye ait bir
fiziksel biiylkliglin; tanecik biiylkligii, dagitict ortam, sicaklik, pH, elektrolit tiirii
(anyonik, katyonik), degerligi (mono, di, trivalent) ve miktari, yiizey aktif madde tiirii
(anyonik, katyonik, non-iyonik) ve miktar1 ile degisiminin incelenmesine dayandigi

literatiirde rapor edilmistir” [17,18].

“Zeta potansiyel, dispersiyon i¢inde dagilan fazi olusturan yiikli tanecikler ile bunlarin
etrafindaki sulu (veya apolar) ¢ozeltinin birbirlerine gore hareketlerinde, ¢ozelti-tanecik
arasindaki kayma yiizeyinden Olciilebilen potansiyel olarak literatiirde tanimlanmistir”
[18,19]. Elektrokinetik veriler kullanilarak dispersiyonlarin bilesimleri optimize edilebilir,
taneciklerin yiizey yiikleri, kolloidal kararliligi, dagilan fazdaki taneciklerin hidrodinamik
caplari, olusan elektriksel ¢ift tabakanin kalmligi hesaplanabilir. Dagilan fazi olusturan
tanecikler arasinda van der Waals ¢ekim kuvvetleri baskin oldugunda Lennard-Johns
potansiyel enerji diyagramina gore dagilan fazi olusturan tanecikler bir araya gelerek pihti
olugturabilir. Bu durumda taneciklerin topaklanmasindan kaynakli hidrodinamik ¢ap
biiylimesi gozlenir. Yer ¢ekimine kars1 direngleri azalan tanecikler dagilan fazdan koparak
icinde bulundugu kabm dibine ¢okebilir [20]. “Kolloidal sistemlerin ortam kararlilig1 ile

ilgili olarak, 1940 yilinda dort bilim insani (Derjaguin, Verwey, Landau ve Overbeek)



kolloidal sistemlerin kararliligiyla ilgili olarak bir teori gelistirdiler”. “DVLO teorisi olarak
bilinen bu teori silispansiyon icerisindeki taneciklerin kararliliinm toplam enerji
fonksiyonuna (V1) bagl oldugunu onermistir”. “Toplam enerji fonksiyonu dispersiyon

icindeki baz1 yarigmali etkilesimlerin toplamidir” [20].
“V1=Ve+ Vi+ Vs (2.3)

Bu esitlikte, “Vs ¢oziiciiden kaynaklanan, Vj itme, V. ise ¢ekme potansiyel enerjileridir”
[20].

Dagilan fazi olusturan taneciklerin dispersion i¢indeki elektriksel durumlari ile ilgili olarak
elektriksel ¢ift tabaka olusum kuramu ileri stiriilmistiir. “Bu kurama gore, dagilan fazdaki
tanecigin etrafinda bulunan yiizeyler aras1 bolgedeki iyon dagilimi, tanecik yiizeyindeki net
yiikiin biiylimesinden etkilenir”. “Tanecik net yiikii arttiginda tanecik yiizeyine yakin
bolgede tanecik ile zit yiiklii iyon derisimi de artar”. “Bu sekilde tanecik ile etrafindaki zit
yiiklii iyonlar arasindaki etkilesimler sonucu bir yap1 olusur”. “Olusan bu yap1 literatiirde
elektriksel ¢ift tabaka olarak adlandirilmistir”. “Tanecik etrafindaki sivi ortamda bulunan
iki kisim, i¢ kisimda iyonlarin kuvvetli bir sekilde baglanarak olusturdugu Stern Tabaka,
dis kisimda ise daha zayif iyon etkilesimleriyle olusan Difliz Tabaka (Gouy Tabaka) olarak
kayitlarda gegmektedir.”. “Stern tabaka da kendi i¢inde i¢ ve dis Helmholtz Tabaka olmak

tizere iki kistimdan olusur” [21].

Yogun Karsit
Iyon Tabakast o =1}
Stern e
Tabaka f Yizey potansiyali

» Stern potansivall
mV | 1 \J Zeta potansivali

Yiizeyden Uzaklik

Sekil 2.2. Bir tanecik yiizeyinde zeta-potansiyelin olusumu



Zeta-potansiyel degeri, bir kolloidal dispersiyonunun kolloidal  kararliliginin
belirlenmesinde en etkin parametrelerdendir. Dispersiyon iginde dagilan taneciklerin
yiikleri birbirinin benzeri oldugu durumda itme kuvvetleri baskin olacak ve {-potansiyel
degerleri artacak ve elektrostatik itme kuvvetleri baskin olacagindan Lennard-Johns
potansiyel enerji diyagraminda itme bolgesindeki kuvvetler baskin olacak,tanecikler bir
araya gelerek piht1 olusturamayacaklardir. “Literatiirde bir kolloidal dispersiyonunun
kolloidal olarak kararli olabilmesi igin {-potansiyel degerinin +30mV<{<-30mV araliginda

olmasi gerektigi rapor edilmistir” [22].

KARARLI

KARARSIZ

Zeta Potansiyeli (mV)

KARARLI

pH

Sekil 2.3 Zeta potansiyel-pH Degisimi

C-Potansiyel degeri tizerine pH, elektrolit tiirii, katyon ve anyonlarin degerligi, ortamin
iyon siddeti, yiizey aktif madde tiirii ve miktar1 ve sicaklik parametreleri etkilidir. Su ile
hazirlanan dispersiyonlarda (-potansiyeli degerinin ortaya ¢ikmasinda pH seviyesi etkili
bir faktordiir. -potansiyeli (-) degere sahip bir tanecigin bulundugu sulu ortama ototitrator
vasitasiyla alkali miktar1 artirildiginda ortamdaki OH™ iyon derisimi artacagindan sistemin
{-potansiyel degeri daha negatif potansiyellere kayar. Ayn1 dispersiyona asit ilave edilirse
ortamda artacak HzO" iyonlar1 nedeniyle negatif iyon yiikiiniin 6nce azalacagi ardindan ise
notiirlesecegi bir noktaya ulasilir. Dispersiyon ortaminda (+) yiiklii iyonlarin sayisinin (-)
yiiklii iyonlarin sayisma esit oldugu pH degerine izoelektrik nokta (IEN) denir ve bu
noktada dispersiyon i¢inde asili duran taneciklerin (-potansiyeli degeri 0 mV olup
minimum kolloidal kararliliga karsilik gelir. Asit ilavesine devam edildiginde askida
bulunan tanecigin etrafinda pozitif yiiklii bir tabaka olusur ve {-potansiyeli egrisi IEN den
gectikten sonra pozitif bolgeye kayar. Kolloidal dispersiyon i¢inde asili durumdaki tanecik
etrafinda olusan elektriksel ¢ift tabakanm kalmhigi (k) dispersiyonun iyonik siddetine

baglt olup bu iyonik siddetten hesaplanabilir. Elektriksel ¢ift tabaka kalinligi kolloidal



dispersiyon ortamin iyonik siddeti arttikca sikisarak azalir. Elektriksel ¢ift tabaka
kalinhigmni kolloidal dispersiyon ortaminda bulunan iyonlarin degerligi de etkiler. “AlP*
gibi ti¢ degerlikli bir iyonun, Na* gibi tek degerlikli bir iyona gore elektriksel ¢ift tabakay1
daha ¢ok sikistirdigi ve dispersiyonun (-potansiyeli degerini diisiirdiigii literatiirde rapor
edilmistir” [22].Kolloidal dispersiyon ortamindaki inorganik iyonlarin yiikli tanecik
yiizeyleri ile iki yolla etkilesebildigi; bunlardan ilkinde spesifik olmayan adsorpsiyonun,
ikincisinde ise spesifik adsorpsiyonun olabilecegi ve bunlardan ilkinin IEN iizerinde hicbir
etkisi gdzlenmezken ikincisinin IEN nin degerinindegismesine sebep olabildigi rapor
edilmistir. adsorpsiyonudur. Tiim bu parametrelerin etkileri tez ¢aligmasi kapsaminda
hazirlanan diatomit/su dispersiyon sistemleri i¢in arastirilmig, sonuglar literatiir ile

tartisilmistir.

2.4. Elektroreoloji

Reoloji maddenin akis1 ve bu akis esnasinda uygulanan dis kuvvetler varliginda ugradigi
deformasyonlar ile ilgilenen bilim dalidir. Bu akis deformasyonlar1 disaridan uygulanan
elektrik alan kuvveti vasitasiyla gerceklesir ve olusan deformasyonlar c¢esitli

parametrelerin fonksiyonu olarak 6l¢iiliir ise buna da elektroreoloji (ER) denir [23].

Elektroreolojik akigskanlar (ERA), ¢esitli yalitkan yaglarin igerisinde dagitilmis, tanecik
boyutlar1 birka¢ yiiz nm den 100 um ye kadar degisebilen biiyiikliikte, indiiklenmis
polarizasyon gosterebilen tanecikler igeren bir dispersiyon sistemidir. Bu nedenle ERA lar,
elektrik alan kuvvetine maruz kaldiginda dagilan fazdaki taneciklerin indiiklenmis
polarizasyonlari, iletken olmalari, elektriksel ¢ift tabaka olusturmalary, dielektrik
Ozelliklerinin degismesi gibi nedenlerle akis Ozelliklerini tersinir olarak degistirebilen
maddelerdir [24]. Yalitkan bir dispersiyon sivisi i¢inde indiiklenmis polarizasyon
gosterebilen tanecikler ile hazirlanan ER akigkanlar, icinde dagildiklari sividan daha
yiiksek elektriksel iletkenlik degerine ve dielektrik sabitine sahip olduklarindan uygulanan
dis elektrik alan kuvvetini algilayarak viskoz akis davraniglarin1 degistirmekte, elastik ve
viskoz modiilleri degismekte, siirlinme-geri kazanim davraniglar1 sergileyebilmektedir. Bu
dig faktorler degistiginde akig-deformasyon ozellikleri ayarlanabildiginden bu tiir
malzemeler akilli malzemeler olarak siniflandirilir. Ustiin performansh bir ER akiskandan

beklenen ozellikler: dis elektrik alan kuvvetini mili saniye gibi kisa siirede algilama, bu
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algilamanin tersinirligi, dis elektrik alan uygulanmadan Onceki vizkozitesinin ¢ok diisiik
olmasi, elektrik alan uygulandigindaki viskozitesinin ¢ok yiiksek olmasi, diisiik ve yliksek
sicaklik direncinin, mekanik ve kimyasal dayaniminin ve kolloidal kararliliginin yiiksek
olmasidir. Bu tiir 6zelliklere sahip ERA lar gosterdikleri yliksek performans nedeniyle pek
cok mithendislik uygulamasinda kullanilmaktadir [25]. ERA’lar da elektrik alan maruziyeti
altinda goriilen faz doniistimleri literatiirde su sekilde agiklanir: “Elektrik alan altinda
dagilan tanecikler indiiklenmis polarizasyon gosterirler ve elektrotlar arasinda uygulanan
alan dogrultusunda yOnlenerek lifsi zincir ya da kolon yapilar1 olustururlar”.
“Slispansiyonlara uygulanan elektrik alan kuvvetinin etkisiyle hemen hemen tiim
tanecikler zit yiiklii kutuplarmin yan yana dizildigi bir yap1 olusturur. Bu zit kutuplar
arasindaki ¢ekim kuvveti parcaciklar1 birbirine yapistirir.” “Birbirini izleyen parcaciklar
tipk1 ipe dizilen zincirler gibi u¢ uca eklenerek siralanir.” “Elektroreolojik bir akigskan
icerisinde parcaciklar tarafindan olusturulan zincirler akiskan kabmnin bir ucundan diger
ucuna dogru hizla biiyiir. ” “Elektroreolojik etki bu zincirlerden meydana gelen kayma
geriliminden kaynaklanir” [26]. “ER 06zellik dagilan fazin boyutuna, en:boy oranina
(aspect ratio), yiizey 6zelliklerine ve polarlanabilirligine oldukga baglidir.” “Dagilan fazin
boyutu ve geometrisinin ER etkinin mekanizmasini a¢iklamada oldukca kullanish oldugu

literatiirde rapor edilmistir” [26].

ER etki tizerine etki eden 6nemli parametreler

“ER etkinin uygulanan elektrik alan kuvveti [27,28], elektrik alan frekans1 [29,30], kayma
hizi, tanecik iletkenligi [31,32], tanecik dielektrik 6zelligi [33,34], tanecik hacim kesri
[35], sicaklik [36,37], tanecik boyutu [38], promoter [39,40] ve koloidal kararlilik gibi

parametrelere bagli oldugu cesitli literatiirlerde rapor edilmistir”.

ER akiskanlarin verimi

ER verimi, elektrik alan uygulanmasi ile viskozitede meydana gelen bagil artis olarak ifade
edilir. ER etkinin pratik uygulamalar1 i¢in aranan Ozellik, akigkanin en diigiik elektrik
alanda miimkiin olabilen en yiiksek elektro-viskoziteye (elektrik alan zorlanmis viskozite)

sahip olabilmesidir [35]. ER viskozite,
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AN =T 1o (2.4)

ER verimi = 22 (2.5)
no

seklinde ifade edilir.
Bu esitlikte,

Ne = Siispansiyonun elektrik alan varliginda viskozitesi, no = siispansiyonun elektrik alan
yoklugunda viskozitesi dir. n. degeri, belli bir tanecik derisiminde uygulanan elektrik
alanla birlikte, taneciklerden olusan zincir benzeri yapilarm kayma degerindeki dirence
baghdir. Tanecikler yokken tasiyict sivinin no ve me Viskoziteleri ihmal edilebilir ve
elektrik alan kuvveti sifir oldugunda ortamim ER verimi = (mg-no)/ mo = 0 dir. Ortama
tanecikler ilave edildiginde, ER etki pozitifse ne degeri no degerinden daha biiyiik olacaktir.
(Me>no). Clinkii elektrik alan varliginda tanecikler arasinda zincir yapisi olustugundan

viskozite artacak dolayisiyla ER verimi>0 olacaktir [41].

ER akiskanlarin endiistriyel kullanim alanlari

Bir ERA da dis elektrik alan kuvveti tesiriyle seri, tesirli ve geri doniistimlii bir sekilde sivi
durumdan katims1 duruma ve dis elektrik alan kuvveti kaldirildiginda tekrar akiskan hale
tersinir olarak gegebilmesi mekanik hareketlerin iletimi ve kontroliinde kullanima olanak
saglar. ERA larmn endiistriyel kullanim alanlar1 ile ilgili literatiirde “Debriyaj [42], fren
[43], titresim soniimleyen sistemler [44], hareket saglayan sistemler [45], hidrolik valfler
ve robot kontrol [46] sistemleri gibi alanlar rapor edilmis olup, birgok prototip ER cihazi
tretildigi, gercek teknolojik uygulamalarimimn yapildigi ve bu konularda patentlerin alindigi
rapor edilmistir”. “Bu cihazlar arasinda titresim azaltic1 sistemler olduk¢a yogun ilgi
gormektedir.” “ERA larin titresim soniimleyici sivi olarak kullanildigi teknolojik alanlar

robot kollari, mil yatak soniimleyicileri, sismik kontrol sistemleri olarak rapor edilmistir”
[47].

Bu parametrelerin diatomit/SO dispersiyonlarin ER 6zelliklerine etkileri ve titresim
sonlimleme kapasitesi bu tez ¢aligmasi kapsaminda arastirilmis ve deney verileri literatiir

ile kiyaslanmistir.
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3. DENEYSEL KISIM

3.1. Deneyde Kullamlan Kimyasal Maddeler

Kimyasal Madde

NaCl (>99,5, e.n:801°C)

BaCl; (>99,9, e.n:963°C, d=3,856 g/mL)

AICI3(>99,9, .n:190°C)

Na>SOs (>99, e.n:884°C, d=2,68 g/ml)
Setiltrimetilamonyum bromiir [(C1sH33)N(CH3)3Br,>%99,
e.n :248-251°C]

Sodyum dodesil stilfat (CH3(CH2)1:0SO3Na,%90,

e.n :204-207°C)

Triton X100 (Polietilen glikol tert-oktilpenil eter,
t-Oct-CsHs-(OCH2CH2),OH ,n=9-10)

Silikon yagi1 ([-Si(CH3)20-)n, n =1 Pa's, d=0,967 g/mL)

13

Sigma Aldrich
Sigma Aldrich
Sigma Aldrich
Sigma Aldrich
Merck

Merck

Fluka

Sigma Aldrich

Diatomit, Ankara-Kizilcahamam yoresinden MTA tarafindan ¢ikartilmis olup, Cizelge 3.1

de verilen kimyasal bilesime sahiptir, vakum etiivde 70C de 24 saat kurutulduktan sonra

kullanildi.

Cizelge 3.1. Diatomit kimyasal bilesim degerleri

SiO2 | AlbOs | Fe,O3 | CaO MgO Na.Os | KoO TiO2 P20s Ates
kaybi
88,32 | 3,47 0,48 0,42 0,26 0,17 0,28 0,18 0,10 5,84

3.2. Karakterizasyonda Kullanilan Aletler, Cihazlar ve Teknikler

3.2.1. Vakum etiivii

Memmert Model (Almanya), vakum ve sicaklik kontrollii.
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3.2.2. ATR-FTIR spektrometresi

Diatomit érneginin Fourier Déniisiimlii Kizilotesi Spektrometre dlgiimleri 400-4000 cm™
dalga boyu araliginda NICOLET marka 1S50 model FTIR Spektrometre (Lif ve Polimer

Miihendisligi, Bursa Teknik Universitesi) kullanilarak dogrudan alnd.

3.2.3. X-151m kirinim (XRD) cihazi

Toz halindeki diatomit 6rnegi GNR APD 2000 PRO model (italya) X-1smlar1 kirmimi
cithazi ile dalga boyu A = 0,15406 nm olan CuKa 1smlarmin birinci mertebeden kirinim
acilar1 6lctilerek XRD desenleri belirlendi (Radyasyon kaynagi tiip voltaj1 40 kV, tiip akim1
40 mA, tarama hiz1 6°s-1 ve tarama aralig1 2°<26<80°) (Fotonik Uygulama ve Arastirma

Merkezi, Gazi Universitesi)

3.2.4. Termogravimetrik analiz (TGA) cihazi

Diatomit 6rneginin 1s1 etkisi ile yapida meydana gelen deformasyonlar ve kiitlesindeki
azalmalar,10 °C dakika™ 1sitma hizinda, O2(g) atmosferinde, 25-900 °C arasinda, Perkin
Elmer marka STA6000 model termal analiz cihazi ile incelendi (Lif ve Polimer

Miihendisligi, Bursa Teknik Universitesi).

3.2.5. Yogunluk ol¢ciimleri

Diatomitin yogunluk degeri 0,06 g ve 0,1 g tartilan Ornekler, 1toncm? basing ile
preslenerek 0,0403 cm ve 0,0688 cm kalinliginda pelletler haline getirildikten sonra pellet
olusturulan diskin ¢ap1 kullanilarak V = ar?h formiilii ile hacim degerinin bulunmasmnin

ardindan d=m/v formiiliinden faydalanilarak tespit edilmistir .

3.2.6. Dort nokta iletkenlik ol¢iimii

Pellet haline getirilen 6rneklerin iletkenlik degerleri, FPP-460A model dort nokta iletkenlik
Olcer cihaz1 (Entek-Elektronik) ile van der Pauw tarafindan gelistirilen dort nokta teknigi
kullanilarak tespit edildi. Bu teknikte sikistirilarak pellet haline getirilen ve bdylece belirli

bir kalmlik ve alanlarda hazirlanan drneklerin yiizeyine dort elektrot degdirilir. Igteki iki
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elektroda belirli potansiyeller uygulanirken diger ikisinden de akim &lgiiliir. Orneklerin

iletkenligi Es 3.1 kullanilarak hesaplanabilir:

r=—t (3.0)
2%k T

Bu esitlikte, o: Iletkenlik (S.cm-1), d: Numunenin kalinlig1, I: Numuneden gegen akim, V:

Numuneye uygulanan potansiyel ve k: orant1 sabitidir.

Olgiimler i¢in, 0,06 g standart kiitlede tartilan numuneler, 1 ton.cm? basmg altinda
sikistirilarak 1,3 cm ¢apinda silindirik pelletler haline getirildi. Daha sonra numunelerin
kalinliklar1 diyjital kumpas ile dl¢iildii. Bu sekilde hazirlanan numunelerin iletkenlikleri dc
dort nokta iletkenlik Olger cihazinda orneklerin kalinlik degerleri tanimlanip cihazin
yazilimi kullanilarak oda sicakliginda 6l¢iildii. Olgiimler érneklerin farkli noktalarmdan en

az 5 kez yapild1 ve ortalama deger verildi.

3.2.7. Tanecik boyutu ol¢iimleri

0,01 g diatomit &rnegi 10° M NaCl ¢ozeltisi icerisinde ultarsonik dalga uygulayarak
dagitildiktan sonra hidrodinamik tanecik boyutu Olgtimleri Lazer Doppler Elektroforez
teknigi ile ¢alisan Malvern Nano-ZS marka, 18 mm ¢apinda He-Ne 151k kaynagma (A =
633 nm) sahip dinamik 151k sagilimi cihazi ile tanecik boyutu Ol¢iim modunda

gerceklestirildi.

3.2.8. Elektrokinetik ol¢iimler

Lazer Doppler Elektroforez teknigi ile ¢aligan Malvern Nano-ZS marka zeta potansiyeli
tanecik boyutu 6l¢iim cihazi ile {-potansiyeli 6l¢iimleri gergeklestirildi. Elektrotlar yardimi
ile elektrik alan (E) uygulanabilen bir hiicreye kolloidal ¢ozelti konuldugunda ¢ozelti
icindeki tanecikler iyon yiiklerinin zit isaretindeki elektroda dogru yonlenir. Hareket hizi
arttikca {-potansiyeli degeri de artar.Parcagiklarin bu hareket ve hizlar1 6lgiiliir ve Henry

denklemi (3.3) kullanilarak ( -potansiyeline ¢evrilir.
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U: Mobilite, V: Hiz, E: Elektrik alan
Henry denklemi;

U = 2e(f(ka)

v (3.3)

Bu esitlikte: Ug: elektroforetik mobilite, ¢: dielektrik sabiti, {: zeta potansiyeli, f(ka):
Henry fonksiyonu, #: ortamin viskozitesidir.

Deneyler sirasinda sulu ortamda hazirlanan diatomit dispersiyonlar1 iizerine NaCl, BaCly,
AICIz ve NaxSOs elektrolitlerinden belirli derisimlerde hazirlandi, ultrasonik dalga
uygulayarak homojenize edildi, ardindan zeta-sizer cihazinin haznesine konuldu, oto
titrator tinitesinden 0,01 M HCl(aq) ve NaOH(aq) otomatik olarak dispersiyon igine ¢ekildi

ve farkli pH larda zeta-potansiyelleri 6l¢iildii.
3.2.9. Dispersiyonlarin hazirlanmasi

Olgiimlerde kullanilacak diatomit &rnegi 24 saat 70°C’de vakumlu etiivde kurumasi
sagland1 ve ardindan silikon yag1 i¢inde belirli hacim kesirlerinde [¢=%5,%10,%15,%20

(v/v)] hazirlanarak; ¢okelmeme kararliligi, dielektrik ve ER calismalarinda kullanildi.
3.2.10. Dielektrik sabiti ol¢timii

Diatomit numunelerin  dielektrik o6zellikleri 20 Hz-2 MHz araliginda frekans
uygulayabilen, Agilent marka E4980A Precision Model Empedans Analizori/LCR Metre
ile 16452A model (Japonya) sivi numune test aparati kullanilarak 25°C sabit sicaklik ve 1
V sabit AC voltajda Cp-Rp modunda 6lgiildii. Olgiimler sonucu elde edilen verilerden
asagidaki esitlikler yardimi ile dielektrik sabiti (¢') ve dielektrik kayip degerleri (")
frekansa bagl olarak hesaplandi. Olciimler en az 3 kez tekrarlandi. Bir malzemede,
polarizasyon olaymin derecesini &' gostermektedir. Bir malzemede, &' polarizasyon
olayinin derecesini gostermektedir.Dis elektrik alan maruziyetiyle numunede olusan

dipollerin biiyiikliigii ve yogunlugu polarizasyon derecesini etkiler. Dielektrik sabiti iki
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elektrik yiik arasindaki elektrostatik ¢gekim kuvvetini azaltan bir miktardir. Ayni1 zamanda,
bir alanimn etkisi altinda dis elektrik bolgede ne kadar enerji depolandigini gosterir. Bagil
dielektrik sabiti (¢r) malzemenin dielektrik sabitinin (€) boslugun dielektrik sabitine (g0 =

8,854x10-12 F/m) oranini verir ve kompleks degerlerle gosterilir.

- &
Er = 0 (34)
€ =& - 1 (3.5)

LCR (indiiktans, kapasitans ve direng) metre iki paralel elektrot arasina konulan
malzemenin kapasitansin1  Olgerek bagil dielektrik sabitini belirlemede kapasitans
metodunu kullanir. Buna gore Olgiilen kapasitans ve elektrot boyutlarindan malzemenin
dielektrik sabitinin gergek (dielektrik sabiti, €') ve sanal (dielektrik kayip, €"”) kisimlari

hesaplanabilir.

+ _dC
& = Tgo (3.6)
« _ dCp

"~ wRpAso (3.7)

Burada, Cp: kapasitans, d: elektrotlar aras1 mesafe, A: elektrot alani, w: agisal frekans

(2xf), ve Rp: direngtir.

Diatomit/SO dispersiyon sistemleri i¢in dielektrik parametrelerinden durulma siiresi (L)

asagidaki formiilden hesaplanmistur.

A= 1/ (Zﬂfmax) (3 8)

fmax, €” spektrumunda olusan durulma pikine karsilik gelen frekans degeridir.

3.2.11. Cokelmeme kararhhg 6l¢iimleri

Kolloidal kararlilik elektroreolojik calismalarda saglikli veri elde etmek icin Onemli

parametrelerden biridir. ER akiskanlarinin ¢okelmeme kararlilig1 yer ¢cekimine ve gevresel
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etkilere kars1 dayanikliligi artirarak dispersiyonlarin endiistriyel alanda kullanimlarmni
artirmaktadir. SO igerisinde %5,%10,%15 ve %20 hacim kesrinde hazirlanan dispersiyon
numuneleri, 25°C oda sicakliginda 30 giin siireyle bekletilerek zaman i¢inde homojen
dispersiyonda meydana gelen faz ayrimi dijital kumpas yardimiyla 6lgiildii ve esitlik ( 3.9)

yardimi ile ¢gokelmeme kararlilig1 oranlar1 hesaplandi.

Cokelme Orani= x 100 (3.9)

b
(a+b)

a Silikon yag:

b ER akiskan

Sekil 3.1. Bir dispersiyonda zamanla meydana gelen ¢okelmenin sematik gosterimi
3.2.12. Elektroreoloji dl¢ciimleri

SO igerisinde hazirlanan diatomit dispersiyonlarinin elektroreolojik o6zellikleri ER
aktivitilerinin belirlenmesi ile elektrik alan kuvveti,kayma hizi,derisim, frekans ve zamanin
etkileri incelenerek arastirildi. Olciimler icin Thermo-Haake RS600 model, 0,001-1500 s
arasinda kayma hizi uygulayabilen, 35 mm ¢apinda paralel plakali tork elektroreometre
kullanild1. Elektrik alan (E=0-3,5kV/mm) dc gii¢c kaynagi ile bilgisayar kontrollii olarak
saglandi.(Fug Electronics, Almanya). Dis elektrik alan uygulamak i¢in 0—12 kV araliginda
giic tiretebilen Fug Electronics HCL 14 model (Almanya) yiiksek gerilim kaynagi, sicaklik
kontrolleri i¢in ise Thermo Haake TC 501 1sitma iinitesi (ABD) ve Thermo Haake Phoenix
75 (ABD) sogutma fiiniteleri kullanild1.%5,%10,%15 ve %20 hacim kesrinde hazirlanan
diatomit/SO  dispersiyonlarin elektoreolojik  6zellikleri ilk paragrafta yer alan

parametrelere bagli olarak incelenerek sonuglar yorumlandi.
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4. SONUCLARIN DEGERLENDIRILMESI VE TARTISMA

Bu tez calismasinda, akilli malzeme olarak kullanilabilecegi Ongoriilen diatomit
taneciklerinin ¢esitli karakterizayon yontemleri ile incelenmesinin yani sira elektrokinetik,

dielektrik ve elektroreolojik 6zellikleri arastirilmis ve sonuglar asagida sunulmustur.
4.1. ATR-FTIR Analizi Sonug¢lar

Diatomit 6rneginin yapisinda bulunan fonsiyonel gruplarin tayini FTIR ile yapilmis ve elde
edilen FTIR spektrumu Sekil 4.1. de sunulmaktadir. Diatomitin ana bantlar1 3403, 1051,
796, 444 cm™’de sirasiyla; Si-OH grubuna ait hidroksil ve yiizeye fiziksel olarak bagl su
molekiillerinin titresim frekansi, [48] siloksan (Si-O-Si) grubuna gerilme titresim bandi,
Si-O-Si grubunun  Si-O gerilme titresim bandi, Si-O-Si titresim bandindan
kaynaklanmaktadir [49]. Diatomitin karakteristik pikleri; 1051 cm™’de Si-O-Si titresimleri,
796 cm™°de -OH piklerine aittir.
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4.2. XRD Analizi Sonuglarn

Sekil 4.2. de goriilen diatomit numunesine ait kirinim deseninde (20) 16°-35° arasinda
biiyiikk genis pikler; diatomitin genis bir amorf yapiya sahip oldugunu gostermistir. 26
~27°de SiO> pikleri goriilmektedir [50].

230

200 —
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- r 1 1 1 1 1 1 1 ' T T* 1
0 10 20 30 40 20 G0 T a0 90

20 (%)

Sekil 4.2. Diatomitin XRD spekturumu

4.3. TGA Analizi Sonuclari

Sekil 4.3.’de diatomit Ornegine ait TGA egrisi goriilmektedir. TGA egrisi iki farkh
sicaklikta kiitle kayb1 gostermektedir. Gozlenen ilk kiitle kaybi 100 °C’nin altinda;
diatomit yiizeyine fiziksel olarak bagli bulunan su molekiillerinin ayrilmasindan, ikinci
kiitle kayb1 ise yapi i¢indeki suyun yaninda yiizeydeki hidroksil gruplarinm ayrilmasindan
kaynaklanmakta olup, literatiir ile uyumlu olarak toplam %2,5 kiitle kayb1 g6zlenmistir
[51]. TGA da gozlenen bu yapt FTIR verileriyle kiyaslandiginda bir uyumun oldugu ve
diatomit yapisinda ¢ok az miktarda muhtelif formlarda H2O molekiillerinin bulundugunu

gostermistir.
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Ey
S1caklik (°C)

Sekil 4.3. Diatomitin TGA Egrisi
4.4. Yogunluk Ol¢iim Sonuglan

Silindirik pellet haline getirildikten sonra 6nce hacmi hesaplanan numunenin d=m/v
formiilinden yogunluk degeri hesaplanmis ve 3 &lgiim ortalamasi 0.95 g/cm® olarak

belirlenmistir.
4.5. Dort Nokta Iletkenlik Ol¢iimii Sonuclan

Yaklagik 702 nm boyutlarindaki diatomit toz taneciklerin 1 tonluk pres altinda
sikistirilmasiyla hazirlanan silindirik pellet disk ile dort nokta (Four-probe) iletkenlik
olciimii deneyleri yapilmis ve diatomit taneciklerin iletkenlik degeri 5,24 x 10° S cm
olarak hesaplanmistir. Literatiirde diisiik iletkenlik degeri diatomitin porozif yapist ve

diisiik yogunluk degeri ile izah edilmektedir [52].
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4.6. Tanecik Boyutu Ol¢iim Sonuglar

Diatomit taneciklerin hidrodinamik ¢aplar1 1 x 10° M NaCl(aq) varhginda dinamik 151k
sacilimi cihazi yardimiyla 6lgiilmiis ve ortalama tanecik boyutu 702 + 42 nm olarak

belirlenmistir.
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Sekil 4.4. Diatomite ait dinamik 11k sagilimi diyagrami

4.7. Elektrokinetik Ol¢iim Sonuclar

Ortam pH degisikliginin diatomitin (-potansiyeli iizerine etkisi Sekil 4.5.’de verilmistir.
Dispersiyon ortaminda sabit derisimde ¢esitli tuzlar varligimda diatomit(aq)
dispersiyonlarin {-potansiyeli degerleri incelendiginde AICls varhiginda C-potansiyel
degerinin artan pH ile +50 mV kararli pozitif bolgeden -30 mV negatif bdlge araliginda
degiserek pH = 8,5°de IEN den gectigi goriilmiistiir. Bu sonug¢ ortamdaki katyon
degerligindeki artis ile (-potansiyel degerlerinin 0 mV a dogru yaklastirdig1 sonucuna
ulagildi. Bu durum katyon degerliginin (1+) dan (3+) ya yiikselmesi ile dispersiyon
ortammin iyonik siddetin artmasma ve bunun da elektriksel ¢ift tabaka kalnhigini (k)

sikistirdigini gdstermektedir. Iyon yiikii (Z) ve derisimi (c) arttikca k™! degeri artmaktadir.

Esitlik 4.1 ile hesaplanmustir [53].

L= 0.3041 / ZcH2 (4.1)

k!Na'= 9.5 > «'Ba?= 4.75 > «'AP*= 3.17
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BaCl, varliginda (-potansiyel -18 mV degerinde kararsiz bolgede sabit kalmis pH degisimi
C-potansiyel degerini degistirmemistir. NaCl varliginda {-potansiyel -22mV’dan -55mV
araliginda degisim gostermis IEN’dan gecmemistir. Na,SO4 varliginda -potansiyel -40
mV ve -50 mV araliginda degisim gdstermis IEN’dan gegmemistir. +30 mV< (> -30 mV
kosulu saglanmis ve boylece bu bolgede kolloidal kararliliga ulastigi tespit edilmistir.
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Sekil 4.5. Diatomitin (-potansiyeline pH etkisi

Elektrolit derigiminin (-potansiyeline etkisi: Diatomit dispersiyonlarin birbirinden farkli
degerliklerdeki anyonik ve katyonik elektrolitler (NaCl, Na>SOa, BaClz, AICI3) igerisinde
belirli derisimlerde dagitilarak hazirlanan dispersiyonlarmin {-potansiyeli degerlerine
etkileri Sekil 4.6.’de verilmistir. Bu elektrolitlerden monovalent NaClg derisimindeki
artig incelenen Orneklerin (-potansiyeli degerlerini negatif bolgede tutmustur. Tanecik
yiizey yiklerinin negatif oldugu gorilmiistiir. Na(SOs)2g) tuzunun ¢6ziilmesiyle
dispersiyon ortamma salinan SO4? iyonlarmin diatomiteg dispersiyonlarm {-potansiyeli
degerlerini kararl1 negatif bolgede tuttugu ve yiizey yiikiinii degistirmedigi goriildii. BaClz
iyonlarinin derisimindeki artig {-potansiyeli degerlerini -46 mV negatif bolgeden, +3 mV
pozitif bolgeye kaydirdigi, 0.01 M BaCl2(aq) derisiminden sonra diatomit taneciklerin
yiizey yikil isaretini degistirerek pozitif (-potansiyeli bolgesine kaydirdigi gozlendi.
Ortamdaki AICIs iyonlarinin derisimlerindeki artig ylizey yiikii negatif olan numunelerin -
potansiyeli degerlerini -44 mV’dan +27 mV degerlerine ¢ikarmistir. AIClz igin pH = 6
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degerinden sonra (-potansiyeli degerlerinde azalma goézlendiginden bundan sonraki (-

potansiyeli 6l¢iimleri pH 6 da yapildi.
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Sekil 4.6. Elektrolit derisiminin diatomit {-potansiyeli tizerine etkisi (pH = 6,T = 25°C)

Yiizey aktif maddelerin (-potansiyeli iizerine etkisi: Diatomit taneciklerinin {-potansiyeli
iizerine anyonik (sodyum dodesil siilfat, SDS), katyonik (setiltrimetil amonyum bromiir,
CTAB) ve non-iyonik (Triton-X100) yiizey aktif maddelerinin etkileri incelenmis ve
sonuglar Sekil 4.6.’de verilmistir. Triton-X ortaminda dagitilmis diatomit taneciklerinin (-
potansiyeli degerlerinin -25 mV civarinda oldugu ve artan yiizey aktif madde derisimine
ragmen pek degismedigi gozlendi. Bu durum Triton-X in nétral yapis1 dikkate alindiginda
diatomit taneciklerin yiizey yiikiinii degistirmediginden beklenilen bir sonugtur. SDS
ortamindaki {-potansiyeli degerleri ise yaklasik -38 mv civarinda bir seyir izledi. Artan
SDS iyon derigimi ile birlikte negatif yiiklii siilfat iyonlarinin sayis1 dispersiyon ortaminda
artmasima ragmen, c¢alisilan ortam pH degeri 6 oldugundan ortamda bulunan hidronyum
iyonlar1 SDS nin negatif yiiklii siilfat iyonlarimin etrafini sarip, notralize etmis ve diatomit
taneciklerin etrafinda negatif yiiklii elektriksel ¢ift tabakanin olusumunu engellemis
olabilir. CTAB ortaminda {-potansiyeli degerlerinin -40 mV degerinden baslayip, artan
CTAB derisimi ile daha pozitif bolgeye kaydigi, 20 ppm de IEN den gegtikten sonra 21
ppm de yaklasik +2 mV C-potansiyeli degerine ulastigi goriildi. Bu durum CTAB
yapisindaki arti yiiklii azot iyonu etrafindaki eksi yiiklii Br™ iyonlarmin yine ortam pH (pH
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= 6) nedeniyle nétralize oldugunu ve art1 yiiklii CTAB molekiiliiniin diatomit tanecikleri
etrafinda yine art1 yiiklii bir elektriksel ¢ift tabaka olusturmasina neden oldugunu gosterdi.
Literatiirde kil mineralleri siniflarindan olan montmorillonit igin yapilan elektrokinetik
caligmalarda ylizey aktif maddelerin etkisi incelendiginde diatomit ile benzer sonuglar elde

edildigi raporlanmustir [54].

1 Cviizey aktif madde (ppm)
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Sekil 4.7. Yiizey aktif maddelerin {-potansiyeli tizerine etkisi (pH = 6)

Sicakligin -potansiyeli iizerine etkisi: Diatomit tanecikleri i¢in sicakhigin {-potansiyeli
iizerine etkisi 10° M NaCl elektrolit derisimde 20°C-65°C arasinda {-potansiyeli degerleri
Olctimleri ile degerlendirilmis ve Ol¢lim verileri grafik haline getirilerek Sekil 4.8.’de
verilmistir. 50°C’ye kadar negatif yiizey yliklerinde degisme olmazken 50°C’den sonra (-
potansiyeli degerlerinde artis goriilmiis olup yiizey yiiklerinin yine negatif oldugu
belirlenmistir. Bir dispersiyonun sicakligindaki degisim, dispersiyon i¢inde asili durumdaki
taneciklerin gosterecegi Brown hareketlerinin olusumu ve biyiikligi, dispersiyonun
viskozitesinin degisimi, iyon adsorpsiyonu, dielektrik sabiti gibi ¢esitli degiskenlerin
tizerinde etkin faktorlerden birisidir [55]. Bir dispersiyonun sicakligimin artmasi,
dispersiyondaki asili tanecikler etrafinda olusan elektriksel cift tabakanmn kalmliginin ve
ortam viskozitesinin azalmasina sebep olur; bu ise dagitici ortam ve iyonlasan tanecikler
arasindaki dengeyi degistirerek, (-potansiyeli artigina neden olur ve koloidal kararliligin

azalmastyla neticelenir.
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Sekil 4.8. Sicakligin diatomitin {-potansiyeli tizerine etkisi (pH = 6)
4.8. Dielektrik Sabiti Ol¢iim Sonuclar

Diatomit/SO sistemleri igin dielektrik sabiti (¢') ve dielektrik kaybi (¢”) degerlerinin
frekansla degisiminden elde edilen dielektrik spektrumlari; ¢ = %10, ¢ = %15 ve ¢ = %20
hacim kesirleri i¢in , Sekil 4.9. ve Sekil 4.10. da gosterilmistir.

Polarizasyon derecesi, dispersiyon ortaminda dagilmis olan taneciklerin olusturdugu ER
akiskanlarin davramisini agiklamada etkilidir. €' ve €” tanecikleri bir arada tutan etkilesim
kuvvetleri ile iliskili oldugundan polariasyon olaymi agiklanmasinda Onemli
parametrelerdendir. &' degeri polarizasyon kuvvetinin bir dl¢isiidir ve f = 0 Hz deki
¢’ degeri ile f = oo Hz’deki €' degeri arasindaki fark (A€’ =¢€'o — €'«) arttikca malzemede
polarlanabilirlik de artmaktadwr. Ae’ degeri teroik olarak Cole-Cole esitliginden

hesaplanabilmektedir.

Cole-Cole esitiligi:
ES - 800

8* = 8 - |8: ot~
1+(iwd)1—®

(4.2)
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€. . Dielektrik gegirgenligin co—m’daki degeri, w: agisal frekans, A : durulma zamanidir.

Dielektrik kaybi (&”) ise polarizasyon hizi ile iligkilidir. Polarizasyon hizi ise ER etkinin
olusmasinda bir diger 6nemli parametredir. 10>-10° Hz arasinda goriilen durulma piki (f-
¢" grafiginde olusan pikin maksimum degeri) ER sivilar i¢in optimum deger oldugu
degerlendirilmektedir [56]. Tekrarlanan Olgiimler sonucunda elde edilen grafige gore
(Sekil 4.8) %10, %15 ve %20 diatomit/SO sistemlerinde Ae’ degerleri sirasiyla 3,60, 1,30
ve 0,36 olarak hesaplanmistir. Bu sonuglara gore ER etkinin %10 diatomit/SO sisteminde
daha iyi olabilecegi anlagilmaktadir. Dispersiyon sistemlerin dielektrik kaybi degerleri
incelendiginde (Sekil 4.9) %10, %15 ve %20 diatomit/SO dispersiyon sistemleri igin
durulma (relaksasyon) piklerinin sirasliyla 0,9, 0,7 ve 0,5 Hz’de olustugu goriilmektedir.
Bu sonuglardan diatomit/SO dispersiyon sistemlerinin uygulanan elektrik alan kuvvetine
gosterecekleri tepki siirelerinin olduk¢a yakin oldugu sonucuna varidmistir. %210
diatomit/SO sisteminde polarlanabilirlik fazla oldugundan ER ¢alismalarinda bu
dispersiyon sisteminin en iyi ER verimini vercegi oOngoriilmiistiir. Daha sonra ER

calismalardan elde edilen sonuglar da bunun dogrulugunu kanitlamistir.

6,5

6.0 11 #— %10 Diatomit/'SO
] —&— %15 Diatomit/'SO

554 <4 %20 Diatomit/SO

Dielektrik Sabiti (="

1,5
1,0

4

107 10" 10° 10' 10° 10° 10 10° 10°

Frekans (Hz)

Sekil 4.9. ¢ = %10, %15, %20 diatomit/SO sistemi i¢in frekans-dielektrik sabiti
spekturumu
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® %10 Diatomit/SO
A %15 Diatomit/SO
0.6 4 %20 Diatomit/SO

Dielektrik Kaybi (")
_C) o
~n w
L L

Frekans (Hz)

Sekil 4.10. ¢ = %10, %15, %20 diatomit/SO sistemi igin frekans-dielektrik kayip
spekturumu

Cizelge 4.1. Deneysel olarak elde edilen dielektrik spekturumlarinin Cole-Cole esitligi ile
saglanmas1 sonucu elde edilen dielektrik parametreleri

Numune €0 o Age A(s) o

¢ =%10 6,26 2,66 3,60 0,29 0,62
Diatomit/SO

¢ =%15 3,59 2,29 1,30 0,35 0,65
Diatomit/SO

¢ =%20 1,75 1,39 0,36 0,60 0,66
Diatomit/SO

“Cole-Cole esitligi ile dielektrik parametreleri incelendiginde Aeg degeri tanecikler
arasimdaki elektrostatik etkilesim ile ilgili olan polarizasyon derecesini gosterir” [57].
Cizelge 4.2’ de goriildiigii gibi ¢ =%10 diatomit/SO dispersiyon sisteminde polarizasyon
hiz1 en yiiksektir. Durulma zamani (A) arttik¢a polarizasyon hizi azalir. Durulma zamani
degerleri incelendiginde en diisiik (1) degeri @ =%210 diatomit/SO dispersiyon sisteminde
tespit edilmistir. “Dielektrik kayip durulma piki, elektrik alan altinda uygun polarizasyon
tepkisine ve bu uygun polarizasyon tepkisi de tanecikler arasi kararh etkilesimlere veya
dispers taneciklerin zincir yapisi olusturmasma yol agar” [58]. Buna istinaden ER
caligmalar1 sirasinda ¢ =%210 diatomit/SO dispersiyon sisteminin dis elektrik alan

kuvvetine daha seri cevap verip elektroreometrenin alt ve iist plakalar1 arasinda daha erken
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ve daha kararli lif yapisi olusturabilecegi Ongoriilebilir. Sekil 4.9°dan ise ¢=%10
diatomit/SO dispersiyon sistemi i¢in durulma piklerinin 100-1x10° Hz arahgida meydana
gelmemesi ER uygulamalarda istenilen zincir yapisinin olusacagi ancak beklenenden
kismen yavas bir siire¢ olacagi anlasilmaktadir. Benzer dielektrik davranisi Y Sun ve

arkadaslar1 tarafindan diatomit/SO sistemi lizerine yapilan ¢alismada da rapor edilmistir
[52].

4.9. Cokelmeme Kararhhg Sonuglari

Silikon yag1 igerisinde ¢=%5, ¢=%10, ¢=%15, ¢=%20 hacim Kkesirlerinde hazirlanan
diatomit tanecikleri 25°C oda sicakliginda 30 giin siireyle bekletilmistir. Sekil 4.11. de
goriildiigii gibi ylizde derisim arttikca dispersiyonlarin ¢dkelmeme kararhliklari
azalmaktadir. Diatomit/SO sistemlerinde en yiiksek ¢okelmeme kararligi =%5 ve ¢=%10
hacim kesrindeki dispersiyonlarda sirast ile 30 giin ve 26 giin olarak gozlenmistir.
Elektrokinetik ¢aligmalarda da gorildigi gibi yilizey yiikii negatif olan diatomit/SO
sistemlerinde %5 hacim kesrindeki dispersiyonda elektrostatik itme kuvvetleri baskin

oldugu i¢in taneciklerin bir araya gelip ¢okelme olasiliklar1 azalmaktadir. [59].

—a— %5 Diatomit

10e —— %10 Diatomit

- —— 915 Diatomit

100 - —w— %20 Diatomit
85
T 90
£ 85
@ i
O 80
e _
E 754
L] _
E 704
1] .
= 65
[ a
&0
0 __

T T T T I T T T T T T T T
0 g 10 15 20 25 30

Zaman (Gan)

Sekil 4.11. 9=%5, ¢=%10, p=%15, ¢=%20 diatomit/SO Sistemlerinin
¢ ¢ ¢ ¢
(Cokelmeme kararlilig1 oranlari
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4.10. Elektroreolojik Ol¢iim Sonuclar

4.10.1. ER verimi iizerine derisimin etkisi

ER verimi esitlik 2.5 de ifade edildigi gibi dis elektrik alan kuvveti altinda olusan viskozite
farkinin E = 0 kV/mm ikenki degerine boliimii ile elde edilen bir niceliktir. ER veriminin
degeri genellikle ERA icindeki taneciklerin akis davranis 0zelliklerinden ve indiiklenmis
polarlanabilirliklerinden etkilenir. Kolloidal dispersiyonun derisimi arttikga birim
hacimdeki dagilmis tanecik hacim kesri artacagindan elektrik alan indiiklenmis viskozite
degerleri artar, ne = o0 KV/mm ve ne - 0 KV/mm degerleri arasindaki fark artar, bu artis da
nihayetinde dispersiyonun ER veriminde artisa gotiirii. Ancak bazi c¢aligmalarda ER
verimindeki bu artisin belli bir derisim degerinden sonra ER veriminde azalmaya sebep

olabilecegi rapor edilmistir [60].

ER verimi lizerine, dort farkli derisimde (V/V: %S5, %10, %15, %20,) hazirlanan
diatomit/SO dispersiyonlarin etkisi incelendi. Sekil 4.12°de goriildiigii gibi E = 3,0 kV/mm
dis elektrik alan kuvveti altinda ER verimi (ERV) asagidaki sekilde degismistir: ERV(5%)
= 4,0<ERV(10%) = 5,0>ERV(15%) = 3,5>ERV(20%) = 3,0. Bu sonuglardan, diatomit/SO
dispersiyon sisteminin uygulanan elektrik alan kuvvetini algilayarak viskozitesini artirdigi
ve akilli bir malzeme oldugu anlasildi. Dielektrik analizlerinde en yiiksek
A€’ degeri %10’luk dispersiyon sisteminde goriildiigiinden, bu sonuglarin birbirleri ile
uyumlu oldugu disiiniilmektedir. Bu sonuglardan, maksimum ER verimi %10’luk
derisimde 5,0 olarak go6zlendiginden, elektrorcometre ile yapilan diger ¢alismalarda
%10’luk derisimle hazirlanan ER verimi en yliksek ve kolloidal kararlilig1 en yiiksek (26.

giinde %95 ¢okelmeme kararliligr) dispersiyonlar kullanild.

Lengalova ve arkadaglarinin yapmis oldugu bir caligmada [61], kiitlece %5-25 oranlarinda
hazirlanan polianilin/SO siispansiyonlarin tanecik derisiminin, ER verimi iizerine etkisi
arastirilmig, artan derisimle ER veriminin %15 derisime kadar arttigi daha sonra sabit
kaldig1 rapor edilmistir. Ayni ¢aligmada optimum ER verimin tanecik hacim kesrinin
yiilksek oldugu degerlerde gozlendigi tespit edilmistir. Tanecik derisimi arttikca

dispersiyonlarin viskozitesi de artar. Ancak derisim %10 un {izerine ¢iktiginda ER verimde
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bir azalma goriilmektedir. Bu duruma derigim arttik¢a taneciklerin birbirine yaklagmasi ve

tanecikler arasi elektriksel ¢ift tabakanin ortiismesi neden olabilir [62].

Derisim %5’den %10 ¢ikartildiginda birim hacimdeki diatomit tanecik sayisi arttigindan
uygulanan elektrik alan kuvveti altinda diatomit taneciklerin polarlanabilirlikleri artacak,
bu da ER verimini beklenildigi sekilde artiracaktir (esitlik 2.5). Ancak, birim hacimdeki
diatomit tanecik sayis1 %15 ve %?20 olarak artirildiginda dispersiyonlarin kolloidal
kararhiliklar1 azalmakta (Sekil 4.11 de gorildigi gibi) ve Ol¢lim sirasinda
elektroreometrenin plakalar1 arasma elektrik alan uygulandiginda teorik olarak
beklenilenden daha az sayida diatomit tanecikleri polarize olmakta, bu da ER verimin
azalmasma neden olmaktadir. Li ve Zhou yaptiklar1 ¢alismada silikon yagi icerisinde
hazirlanan siispansiyonlarin viskozitesinin derisim ile arttigi, ancak optimum derisimden
sonra silispansiyonlarin viskozitelerinde azalmalarin oldugu rapor edilmistir [63].
Sepiyolit/SO siispansiyon sistemi ile yapilan calismada ise en yiiksek viskozite oranina

%15 derigimde erisildigi raporlanmistir [64].
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Sekil 4.12. ER verimi tizerine derisimin etKisi (¢ = %5, %10, %15, %20)
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4.10.2. Elektrik alan kuvvetine tepki siirelerinin belirlenmesi

Bir malzemenin elektoreolojik akiskan 6zelligi gosterebilmesi igin elektrik alan kuvvetini
algilamas1 ve bu kuvvet altinda verdigi tepki siiresi onemlidir. Diatomit/SO dispersiyon
sistemi ¢ = %10 hacim kesrinde hazirlanmis ve kayma gerilimi degerleri ¢esitli elektrik
alan etkisi ile zamana bagl olarak irdelenmis ve deneysel veriler Sekil 4.13’de
gosterilmistir. Olgiim sonuglarma gdre reometredeki plakalar arasindaki elektrik alan
kuvveti etkisiyle kayma gerilim degerleri aninda artma gdstermis olup taneciklerin bir
araya gelerek lifsi yap1 olusturmalarinin zaman aldig1 goriilmiistiir. Kayma gerilimi ve
elektrik alan kuvvetinin birbirleri ile orantili oldugu, elektrik alan kuvveti etkisi
uzaklastirildiginda tanecikleri bir arada tutan etkilesim kuvvetlerinin zamanla azaldigi
gorilmiistiir. Diatomit/SO dispersiyon sisteminin yapilan tepki siiresi dl¢iimlerine verdigi
tepkilerden sistemin uygulanan dis elektrik alan kuvvetini milisaniye mertebesinde
algiladigi, elektrik alan kuvveti uzaklastirildiginda tekrar milisaniye mertebesinde bunu da
algiladig1 ve baslangic kayma gerilimi degerine diistiigii, bu nedenle akilli bir malzeme
olarak davrandigi anlasildi. Diatomit/poliakrilonitril kompozit taneciklerinin olusturdugu
dispersiyonlarin elektrik alan kuvvetine tepki siireleri iizerine yapilan bir ¢alismada da

benzer tepki siiresi davranislari rapor edilmistir [65].
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Sekil 4.13. Kayma geriliminin zamanla degisimi (¢ = %10, Kayma hiz1 = 1,0 s)
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4.10.3. Kayma hizinin kayma gerilimi ve viskozite iizerine etkisi

Diatomit/SO dispersiyon sisteminin akis davraniglarini belirlemek icin kayma hizmnin
kayma gerilimi ve viskozite lizerine etkisi farkli elektrik alan etkisi ile incelenmis ve
sonuglar Sekil 4.14. ve Sekil 4.15.’de verilmistir.Sekil 4.14.’de kayma hiz1 ile kayma
geriliminin dogru orantili oldugu gorilmistir. Sekil 4,15°de kayma hizinin artigima karsi
viskozite degerinin azalmas1 Newtonian olmayan akiskanlarda goriilen davranis bigimidir.

“ER sivilarin E = 0 kV/mm ve E # 0 kV/mm durumlar1 i¢in katimsi-sivimsi gegisi
nedeniyle elektrik alan kuvveti altinda akma gerilimi (ty) degisimini izleyip ER aktivitesini
belirlemek oOnemlidir” [64]. Sekil 4.14’da goriildiigii gibi diatomit/SO dispersiyon
sistemlerinde akma gerilimi degeri E = 0 kV/mm ty = 1,5 Pa iken E = 3,5 kV/mm
degerinde 1ty = 25 Pa degerine ¢iktig1 goriilmektedir. Kayma hizina karsi elde edilen
yiiksek kayma gerilimi degerine istinaden diatomit/SO dispersiyonun Bingham tiirii akis
davranis1 sergiledigi soylenebilir. Bu durumun “elektrik alan kuvveti altinda reolojik
karakteristikleri etkileyen tipik indiiklenen polarizasyon kuvvetleri oldugu rapor
edilmistir” [65]. “Kayma gerilimi, bir malzemede akisin baslamasi igin gerekli minimum
gerilim degerini ve sivinin akma gostermeden once dis deformasyonlara karst direnme

glictiniin bir 6l¢iistidiir” [65].

Sekil 4.15°de kayma hizinin elektrik alan kuvvetleri altinda viskozite degerleri E = 0
kV/mm iken n =6 Pa.s, E = 3,5 kV/mm degerinde 1 = 100 Pa.s degerine ¢iktig1; kayma
hizinin artisina kars1 viskozite degerleri 1 = 100 Pa.s degerinden n = 5 Pa.s degerine
diistiigli goriilmektedir. Kayma hiz1 arttik¢a siispansiyon igerisindeki viskoz kuvvetlerin
etkisi artar ve bu artisa paralel olarak silispansiyon yapisal iskeletinde meydana gelecek
bozunma da artabilir. Buna gore yliksek kayma hizinda viskoz kuvvetler baskindir ve
stispansiyonun yapist elektrik alan kuvvetinin biiylikliglinden bagimsiz hale gelir. Bu
yiizden elektrik alan etkisi ile olugsmus olan siispansiyonun yapisi daha kolay bozulur ve
viskozite artis1 da daha az olur. Pavlinek ve arkadaslar1 da ¢esitli silisyum tanecikleri ile
yaptiklart ¢alismalarda benzer sonuglar rapor etmislerdir [66]. Sepiyolit/SO sisteminin
olusturdugu siispansiyonlar ile yapilan ¢aligmalarda da viskozitenin kayma hiz1 ile azaldig1

ve bu azalmanin elektrik alan kuvveti varliginda daha biiyiik oldugu belirtilmistir [67].
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Sekil 4.14. Diatomit/SO dispersiyon sistemi i¢in kayma geriliminin kayma hizi ile degisimi
(¢ =%10, T =25°C)
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Sekil 4.15. Diatomit/SO dispersiyon sistemi igin viskozitenin kayma hizi ile degisimi
(¢ = %10, T= 25°C)
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4.10.4. Viskoelastik (Titresim-Soniimleme) 6zelliklerinin belirlenmesi

Viskoelastik (Titresim-Sontiimleme) 6zelliklerinin belirlenmesi i¢in kayma gerilimleri olan
dispersiyon sistemlerinin depolama modiiliiniin (G’) lineer olarak degisen kismi, E = 0,5-
3,5 kvmm? (E = 1 kV’lik artislarla) ¢ = %10 hacim kesrinde diatomit/SO dispersiyon
sistemi igin farkl: elektrik alan kuvvetleri etkisi ile ve sabit frekansta viskoelastik dlgtimler
ile incelenmistir. Ardindan lineer viskoelastik bolgede yiiriitiilillen deneyler ile ulasilan
veriler Sekil 4.16 de verilmistir. Elektrik alan yokken (E = 0 kV/mm) depolama modiilii
(G’) ¢ok kiiciik degerlerden baslamis ve kayma gerilimi arttikga diismeye baglamustir.
Elektrik alan kuvvetine maruziyet arttikga daha kuvvetli dagilan fazi olusturan diatomit
tanecikleri arasinda indiiklenmis polarizasyon kuvvetlerinin artmasi nedeniyle zincir
yapisimin olustugu ve bunun da G’ degerlerini arttigi anlagilmistir. Artan kayma gerilimi
degerleri ile G’ degerlerinde goézlenen azalmalar elektrik alan varliginda indiiklenmis
polarizasyon kuvvetleri nedeniyle olusan lifsi yapinin bozunmaya basladigini, malzemenin
elastik bir malzeme gibi davranma 6zelligini yitirmeye basladigi ve viskoz yapili malzeme

gibi akis davranig1 gosterdigi sonucuna ulasilmistir.
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Sekil 4.16. Diatomit/SO dispersiyon sisteminin ¢esitli elektrik alan kuvvetleri altinda
kayma gerilimi ile elastik modiiliin degisimi (¢ = %10,T = 25°C, f=1 Hz)
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Diatomit/SO dispersiyon sisteminin G’ ve G’’ degerlerinin frekans ile degisimi farkli
elektrik alan etkileri altinda lineer viskoelastik bolgede 1-100 Hz araliinda incelenmistir.
Yapilan dl¢iimler neticesinde, G’ ve G’’ degerlerinin frekans ile dogru orantili oldugu,
artan dis elektrik alan kuvvetinin etkisi ile G’ degerlerinin arttigi, malzemenin elastik
karakterinin ortaya ¢iktigi, diatomit tanecikleri arasindaki indiiklenmis polarizasyonlarin
artt1g1, giiclii lifsi yapilarin olustugu ve G’ degerlerinin belirgin bir sekilde G** degerlerine

baskin hale geldigi gozlendi.
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Sekil 4.17. Diatomit/SO dispersiyon sisteminin ¢esitli elektrik alan kuvvetleri altinda
frekans ile G’ ve G’ degerlerinin degisimi (¢ = %10, T=25°C)

Sekil 4.18.’de diatomit/SO dispersiyon sistemleri i¢in elastik modiiliin zamanla degisimi
yer almaktadir. Yapilan Olgiimler neticesinde diatomit/SO sisteminin elastik modiil
degerlerinin artan elektrik alan kuvveti ile ¢cok az arttigi ve genellikle 0-200 s zaman
diliminde sabit kaldigi gozlenmistir. Bu durum diatomit/SO sistemindeki diatomit
taneciklerin indiikklenmis polarizasyon nedeniyle olusturdugu elastik karakterdeki lifsi
yapinin uygulanan T = 5 Pa gerilim altinda bozunmadigin1 ve tanecikler arasinda olusan

elektrostatik ¢ekim kuvvetlerinin uygulanan deformasyona direndigini gostermistir [68].
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Sekil 4.18. Diatomit/SO dispersiyon sisteminin ¢esitli elektrik alan kuvvetleri altinda
durulma modiilii degerlerinin zamanla degisimi (t = 5 Pa, ¢ = %10, T = 25°C)

4.10.5. Siiriinme ve Siiriinme-Geri Kazamim Ozelliklerinin Belirlenmesi

Bir malzemenin zamana bagli deformasyonu siirlinme-geri kazanim testleri ile belirlenir.
Bu test sirasinda sabit sicaklikta test altindaki numuneye belirli bir gerilim (t # 0 Pa)
uygulanir ve belirli bir siiredeki gerinim kayit altina alinir. Ardindan numuneye uygulanan
gerilim © = 0 Pa degerine diisiiriilerek gerinimdeki geri kazanimlar veya kalict

deformasyonlar tespit edilir.

Hem elastik hem de viskoz deformasyonlarin gozlendigi ideal bir viskoelastik malzeme
i¢in tipik bir siirinme-geri kazanim grafigi Sekil 4.19 de verilmistir. Egri sliriinme ve geri

kazanim olmak tizere iki fazdan olusur. Bu fazlardaki degisime ii¢ bilesenin katkis1 vardir:

yet) = s + va(t) + 1(t) (4.3)
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Siirinme fazi T Geri kazanim fazi

Sekil 4.19. Bir viskoelastik malzemede siirlinme-geri kazanim egrisinin sematik gosterimi

“Bu esitlikte, yc(t) siirlinme gerinimi, ysanlik gerinim, y4(t) geciken gerinim ve y(t) viskoz
akis gerinimidir.” [69] Viskoelastik numunenin tersinir elastik karakterini yansitan ys geri
kazanim fazinda ye olarak ifade edilir. Esitlikteki yq parametresi geciken elastik gerinimi
gosterir. Esitlikteki yy parametresi, numunedeki viskoz gerinime karsilik gelir, artan
gerilim ile lineer artis gosterir ve tersinmezdir. Lineer deformasyon davranisi gostermeyen
viskoelastik malzemede ise ys elastik ve plastik bilesenleri igerir ve geri kazanim fazinda yy
gibi geri kazanilamaz. Numunenin tizerindeki gerilim kaldirildiginda ise (t = 0 Pa)
malzeme toparlanmaya baslar ve ardindan anlik elastik geri kazanim hemen, geciken
elastik geri kazanim ise yavas yavas ortaya ¢ikar. Bu sekilde zaman i¢inde geri kazanilan

gerinim yr(t) Es. 4.4 den hesaplanabilir:

YR() = ve + va(t) (4.4)

“Lineer viskoelastik malzemelerde vys gerilim kaldirildigi zaman tamamen geri kazanilir (ys
= ve). Ancak lineer olmayan viskoelastik malzemelerde vs elastik (ye) ve plastik (yp)

bilesenleri igerir (s = ye + yp) Ve yv gibi gerilim kaldirildiginda geri kazanilmaz.” [69]

Diatomit/SO dispersiyon sisteminin siiriinme ve slirinme-geri kazanim deneyleri i¢in
belirli elektrik alan kuvvetleri etkisinde yapidaki bozulma ve bozulma-geri kazanim
ozellikleri incelenmistir. Testlerde, t = 100 s siire ile to = 5 Pa sabit gerilim altinda ve

zamanla malzeme yapisinda olusan bozunma 6l¢iilmiis ardindan gerilim etkisi sifirlanarak
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(r =0 Pa) zaman ile malzemedeki gerinim tespit edilmis, veriler Sekil 4.19 da topluca ve

Sekil 4.20°de de her bir elektrik alan kuvveti i¢in ayr1 ayr1 verilmistir.

Diatomit/SO dispersiyon sisteminde t= 5 Pa ve E = 0 kV/mm kosullarinda, gerilim
uygulandig: siirece beklenildigi sekilde gerinim degerleri lineer olarak artig géstermis ve
gerilim t= 0 Pa olarak uygulandiginda ise, mevcut gerinimin sabit kaldig1 gdzlenmistir. Bu
tiir reolojik davranis tipik bir Newtonian akiskanin davranisi oldugundan diatomit/SO
dispersiyon sisteminin dis elektrik alan uygulanmadiginda saf Newtonian akis gdsterdigini

ifade etmektedir.

Diatomit/SO dispersiyon sistemi dis elektrik alan kuvveti etkisi ile diatomit taneciklerinin
indiiklenmis polarizasyon gosterdigi, tanecikler arasinda ¢ekim kuvvetlerinin baskin hale
geldigi, taneciklerin birbirine yaklastigi ve bu sik istiflenmenin artan dis elektrik alan
kuvveti ile arttigi, bunun neticesinde malzemede olusan gerinim miktarinda azalmanin
meydana geldigi ve geri kazanilan gerinim degerlerinde ise artmalarin olustugu

gorilmiistiir.

“Siirtinme 6lgtimleri sirasinda, malzemeye izotermal sartlarda anlik sabit gerilim uygulanip
gerinimdeki artisin  uygulanan siire boyunca Olgiilecegi ve uygulanan gerilim
kaldirildiginda, zamana bagl bazi1 deformasyonlarin geri kazanilabilecegi literatiirde rapor
edilmistir”.  “Malzemelerin molekiiler yapisisinmn, gerilimin biiytikligiiniin, gerilimin
uygulanma siiresinin, sicaklik ve malzemelerin morfolojik yapismin amorf veya kristalin
olmasmin malzemelerin siiriinme-geri kazanim testine gosterecegi tepkiyi etkileyen

parametreler oldugu literatiirde rapor edilmistir” [69].
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Sekil 4.20 Diatomit/SO dispersiyon sistemi igin siirlinme-geri kazanim egrileri (E = 0-3,5
kV/mm, ¢ = %10, T= 25°C)



41

=— (1 0 K% yver

Sekil 4.21 Diatomit/SO dispersiyon sistemi igin siiriinme-geri kazanim egrileri (E = 0-3,5
kV/mm, o= %10, T = 25°C)

Diatomit/SO dispersiyon sistemi i¢in % geri kazanilan gerinimler (y)Esitlik 4.5’den

hesaplanarak Cizelge 4.2°de belirtilmistir.

%oy = V‘;—iyfxmo (4.5)

“Bu esitlikte; Yj: uygulanan gerilimin kaldirilmasindan onceki toplam gerinim, Yf :

gerinim kaldirildiktan sonraki belirlenen son gerinimi ifade etmektedir.” [69].
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Cizelge 4.2. Diatomit/SO dispersiyon sistemi i¢in % geri kazanilan gerinim degerleri

Geri kazanilan gerinim: y (%)

E=0 E=05 E=15 E=25 E=35
kV/mm kV/mm kV/mm kV/mm kV/mm
0 12 16 22 25

Cizelge 4.2°de goriildiigii gibi uygulanan dis elektrik alan kuvveti artirildik¢a, diatomit
tanecikleri arasinda olusan sik istiflenme nedeniyle % geri kazanim (%y) degerlerinin
arttigr gézlenmistir. Bu durum uygulanan dis elektrik alan kuvvetinin etkisinde kalan
diatomit taneciklerinin elektroreometrenin plakalar1 arasinda olusturdugu lifsi yapmin
korunmasina atfedilebilir. Yapilan siiriinme-geri kazanim testleri, diatomit/SO dispersiyon
sisteminin uygulanan dis elektrik alan kuvvetine anlik tepki verdigini ve deformasyon ve
geri kazanim 6zelliklerinin dis elektrik alanin biiyilikliigline bagl olarak degistigini, bu
nedenle sistemin akilli bir malzeme gibi davrandigimi gosterdi. Arastirilan diatomit/SO
dispersiyon sistemleri i¢in T = 5 Pa gerilim altinda, elektrik alan kuvveti etkisinde ve
elektrik alan kuvveti olmadigi durum Kkarsilastirildiginda E = 0 kV/mm’de gerinim
degerinde bir azalma gozlenmistir. Bu tespit de materyalin elektrik alan kuvveti etkisi ile
olusan bozulmay1 kaydettigi ve bu 6zelligi ile endiistriyel uygulamalarda kullanilabilecek
akilli  malzemeler olarak smiflandirilabilecegini  gostermistir.  Kolemanit ve

polinden/kolemanit sisemi i¢in de benzer sonuglar literatiirde yer almaktadir [70].
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. SONUCLAR VE ONERILER

Bu tez calismasi ile dnce diatomit mineralinin iletkenlik, yogunluk, tanecik boyutu
Olctimleri yapilarak fiziksel Ozellikleri belirlenmis olup TGA, ATR-FTIR ve XRD
teknikleri ile karakterize edilerek yapilar1 aydinlatildi.

Diatomit/SO dispersiyon sistemi iizerine yapilan ¢okelmeme kararliligi, elektrokinetik,
dielektrik ve elektoreolojik caligmalarin tamami birlikte degerlendirildiginde %10 luk
dispersiyon sisteminin 26. giinde %95 ¢okelmeme kararliligi gostererek Yeterince
kolloidal kararli oldugu tespit edildi.

Na,SO4 ortaminda en yiiksek kololidal kararlilik ve (-potansiyeli (-40 mV- -50mV)
degerine ulastig1 gorildii.

%10 luk dispersiyon sisteminin dielektrik ozelliklerinin ER ¢aligmalar igin uygun
oldugu sonucuna ulagildi.

ER ¢aligmalardan, sistemin kayma incelmesi tiirtinden viskoelastik davranig gosterdigi,
en yiiksek ER veriminin %10 hacim kesrinde gozlendigi, elastiklik modiilii degerlerinin
viskoz modiil degerlerinden yiiksek oldugu ve titresim soniimleme Kkapasitesinin
bulundugu, ayrica siirlinme-geri kazanim testlerinden ise en fazla geri kazanimin ¢ =
%10, T =25 °C ve E=3,5 kV/mm iken %25 olarak gozlendigi belirlendi.

Bu sonuglar diatomit kilin akilli bir malzeme oldugunu ve aktif titresim soniimleme

gerektiren slispansiyon sistemlerinde endiistriyel olarak kullanilabilecegini gosterdi.
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