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ÖZET 

 

Bu çalıĢmada, ilk aĢamada FeCl3 yükseltgen tuzu kullanılarak poliindol (PIN) 

ve sodyum dodesil sulfonat yüzey aktif madde varlığında (%1,98 NaDS) 

poliindol (SPIN) sentezlendi. Ġkinci aĢamada; ilk olarak iki farklı yüzdede PIN 

içeren K1 [PIN(77,3)/TiO2(22,7)] ve K2 [PIN(91,7)/TiO2(8,3)] hibrit 

nanokompozitleri sentezlendi. Daha sonra yine iki farklı yüzdede PIN ve yüzey 

aktif madde (NaDS) içeren SK1 [NaDS(19,8)/PIN(60,4)/TiO2(19,8)] ve SK2 

[NaDS(24)/PIN(68,2)/TiO2(7,8)] hibrit nanokompozitleri sentezlendi. 

Sentezlenen numuneler bilyalı değirmende öğütüldü ve karakterizasyonlar için 

hazır hale getirildi. TiO2 ve hazırlanan tüm numunelerin (PIN, SPIN, K1, K2, 

SK1, SK2) dinamik ıĢık saçılımı ile tanecik boyutları ölçüldü. Numunelerin 

manyetik duyarlılıkları belirlenerek iletkenliğin TiO2 dıĢındaki malzemelerde 

polaronlar üzerinden yürüdüğü belirlendi. Sentezlenen numunelerin bileĢimleri 

element analizi ile belirlendi. Numunelerden pelletler hazırlanarak yoğunluk, 

iletkenlik, dielektrik sabiti ölçümleri gerçekleĢtirildi.  Ardından, FTIR 

spektroskopisi, termogravimetrik analiz (TGA), X-ıĢınları kırınımı (X-RD), 

taramalı elektron mikroskobu (SEM) ve geçirmeli elektron mikroskobu (TEM) 

ile karakterize edildi. Karakterizasyon sonuçlarından homopolimerlerin ve 

hibrit nanokompozitlerin baĢarıyla sentezlendiği anlaĢıldı. TiO2, PIN, SPIN, K1, 
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K2, SK1 ve SK2 numunelerin silikon yağı (SO) içerisinde bir seri hacim 

kesrinde ( = %5-25, V/V, TiO2 için  = %5-15) süspansiyonları hazırlandı. Bu 

süspansiyonların çökelme kararlılığı oranları (ÇKO) tespit edildi. Tüm 

numunelerin elektrokinetik özellikleri zeta potansiyeli ölçümleri ile çeĢitli 

ortamlarda belirlendi. Elektroreometre ile yapılan deneylerde numunelerin 

uygulanan dıĢ elektrik alan kuvveti altında viskozitelerinin artıĢ gösterdiği ve 

elektroreolojik (ER) aktif oldukları belirlendi. Süspansiyonların ER aktiviteleri 

üzerine dağılan fazın hacim kesri, kayma hızı, elektrik alan kuvveti, frekans ve 

sıcaklığın etkileri araĢtırıldı. Numunelerde, Newtonian olmayan kayma 

incelmesi türünden reolojik davranıĢ gözlendi. Ayrıca süspansiyonlara 

sürünme-geri kazanım testleri uygulandı ve tersinir viskoelastik deformasyon 

gösterdikleri belirlendi. Son olarak ta TiO2/SO süspansiyonların E = 1 kV/6 mm 

altında otomobil amortisöründe titreĢim sönümleme çalıĢmaları gerçekleĢtirildi. 

Bu süspansiyonun akıllı bir malzeme gibi davranarak otomobil amortisörünün 

titreĢim sönümleme yeteneğini artırdığı ve endüstriyel uygulamalar için uygun 

olabileceği sonucuna varıldı.  
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ABSTRACT  

 

In this study, firstly synthesis of polyindole (PIN) was carried out without and 

with the presence of a sodium sulfonate surfactant (1.98 wt.%, NaDS), (SPIN), 

using FeCl3 as an oxidizing agent. Secondly, PIN/TiO2 nanocomposites with two 

different PIN contents which are K1 [PIN(77.3)/TiO2(22.7)] and K2 

[PIN(91.7)/TiO2(8.3)] were synthesized. Then, two more hibrid nanocomposites 

were synthesised having varying amount of PIN and NaDS coded as SK1 

[NaDS(19.8)/PIN(60.4)/TiO2(19.8)] and SK2 [NaDS(24)/PIN(68.2)/TiO2(7.8)]. 

The synthesised materials were ground milled and subjected to various 

characterizations. The samples of TiO2, PIN, SPIN, K1, K2, SK1 and SK2 were 

subjected to particle size measurements by dynamic light scattering.  Magnetic 

susceptibility measurements of the materials revealed that the conductivities 

were polaron in nature except TiO2. Compositions of the nanocomposites were 

determined with elemental analysis. Pellets were prepared from the materials 

and densities, conductivities and dielectric constants determined. Further the 

following characterization techniqes were applied to the materials namely: 

FTIR spectroscopy, thermogravimetric analysis (TGA), X-ray diffraction 

(XRD), scanning electron microscopy (SEM) and transmission electron 

microscopy (TEM). Characterization results revealed that the successful 

preparation of the homopolymers and the hybrid nanocomposites. A series of 
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volume fractions ( = 15V/V% for TiO2  = 5-25V/V% for the rest of the 

samples) were prepared from TiO2, PIN, SPIN, K1, K2, SK1 ve SK2 samples in 

silicone oil (SO) and their sedimentation stability ratios determined. 

Electrokinetic properties of all the materials were determined by zeta potential 

measurements in various electrolytic media. The suspensions were subjected to 

an external electric field strength (E) and electrorheological (ER) activity 

observed. The effects of dispersed particle volume fraction, shear rate, electric 

field strength, frequency and temperature onto ER activities of these 

suspensions were investigated, and a non-Newtonian rheological behavior 

observed. Creep-recovery tests were applied to all the suspensions and 

recoverable viscoelastic deformations determined. Finally, vibration damping 

capacity was determined for TiO2/SO suspensions system using an automobile 

shock absorber under E = 1 kV/6 mm condition and the system was classified as 

a smart material which is an important parameter for potential industrial 

applications. 
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1.GĠRĠġ 

 

Son yıllarda, polimerlerin kullanım alanlarının yaygınlaĢması, polimerlerle ilgili 

çalıĢmaları hızlandırmıĢtır. Bu sebepten, bilim insanlarının çalıĢmaları yeni 

polimerin araĢtırılıp sentezlenmesinden ziyade, polimerlerin mekanik, ısıl 

dayanıklılığı ve çözücülere karĢı direncinin artırılması, endüstride iĢlenebilme 

kolaylığının sağlanması gibi bazı fiziksel ve kimyasal özelliklerin iyileĢtirilmesi 

yönündedir. Bu amaçla kopolimerler ya da kompozitler sentezlenmektedir [1, 2, 3].  

Sentezlenen bu polimer içerisinde iletken polimer kompozitler, kullanım alanlarının 

hızla yaygınlaĢması açısından ayrı bir önem taĢımaktadır. 

 

Ġletken polimerler üzerine yapılan çalıĢmaların amacı; elektriksel iletkenliği 

metallerinkine yakın, üstün mekanik ve ısıl özelliklere sahip, hafif, ucuz, kolay 

Ģekillenebilen malzemeler oluĢturmaktır. Bu yaklaĢımla sentezlenen iletken 

polimerler teknolojide birçok uygulama alanı bulmuĢtur. Ġletken polimerler; 

elektronik cihazlar [4], elektrokromik gösterge panoları [5], Ģarj edilebilir piller [6], 

elektroreolojik akıĢkanlar [7], biyosensörler [8] ve korozyon önleyici tabakalar [9] 

gibi çeĢitli yeni teknolojilerdeki potansiyel uygulamaları nedeniyle çok büyük ilgi 

çekmektedir. Tüm bunlar, iletken polimerler üzerine yapılan araĢtırmaların önemini 

artırmıĢtır. Ancak iletken polimer sentezinde gerekli olan, konjuge π-bağına sahip 

monomerlerin az oluĢu bu araĢtırmaları sınırlamaktadır [10]. Konjuge π-bağına sahip 

monomerlere örnek olarak anilin, pirol, tiyofen, indol, inden ve vb. verilebilir.  

 

Ġletken polimerler arasında poliindol (PIN) iyi ısıl kararlılığı, yüksek redoks 

aktivitesi ve kimyasal kararlılık gibi bazı avantajları nedeniyle oldukça ilgi 

çekmektedir [11]. PIN elektronik, elektrokataliz ve pillerde anot malzemesi, 

korozyon önleyici kaplama ve farmokoloji gibi çeĢitli alanlardaki uygulamalar için 

iyi bir aday olabilir  

 

Nanokompozitler polimerin içinde dağılmıĢ dolgu parçacıkların en az bir boyutunun 

nanometrik ölçekte olduğu yeni bir kompozit sınıfıdır. Nanokompozitlerin geleceği 

metaller, kompozitler ve blendlerden daha parlak olup maliyeti de düĢüktür. Organik 
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ve inorganik nanokompozit malzemeler üstün özelliklerinden dolayı akademik ve 

endüstriyel araĢtırmacıların dikkatini çekmekte olup hızla büyüyen bir araĢtırma 

alanıdır [12]. Polimer/kil nanokompozitler saf polimerle kıyaslandığında mekanik 

özellikler, ısıl kararlılık, yanma dayanımı, gaz-bariyer özellikleri, iyonik iletkenlik 

gibi üstün olan özelliklerinden dolayı büyük ölçüde ilgi toplamıĢlardır [13].  

 

ER uygulanan dıĢ elektrik alanı altındaki akıĢkanların akma ve deformasyon 

özelliklerinin incelendiği bilim dalıdır. Bu amaçla kullanılan malzemelere ER 

AkıĢkanlar (ERA) denmektedir. ERA‟lar içerisinde süspanse edilen düĢük viskoziteli 

sıvıdan daha yüksek dielektrik sabitine ya da elektriksel iletkenliğe sahip taneciklerin 

oluĢturduğu süspansiyonlardır. Bu süspansiyonların yapısal ve ER özellikleri elektrik 

alan kuvvetini değiĢtirerek sistematik olarak ayarlanabildiklerinden akıllı malzemeler 

olarak dikkate alınmaktadırlar [14]. 

 

Bu çalıĢmada, PIN ve TiO2 nin üstün özellikleri bir araya getirilerek ER aktif yeni 

nanokompozit malzeme sentezi amaçlandı. Bu amaçla önce FeCl3 yükseltgen tuzu 

kullanılarak yüzey aktif madde (NaDS) varlığında ve yokluğunda kimyasal yöntemle 

PIN sentezlendi. Ardından TiO2 ve indol monomerinden yine yüzey aktif madde 

yokluğunda ve varlığında yerinde polimerleĢme yöntemi ile K1 

[PIN(77,3)/TiO2(22,7)], K2 [PIN(91,7)/TiO2(8,3)] ve SK1 

[NaDS(19,8)/PIN(60,4)/TiO2(19,8)], SK2 [NaDS(24)/PIN(68,2)/TiO2(7,8)] hibrit 

nanokompozitleri sentezlendi. Hazırlanan numuneler çeĢitli yöntemlerle karakterize 

edildi. Bu numunelerden SO içerisinde hazırlanan süspansiyonların çökelme 

kararlılıkları tespit edildi, elektrokinetik özellikleri zeta potansiyeli ölçümleri ile 

belirlendi. Numunelerin ER aktif oldukları belirlendikten sonra, ER aktiviteleri 

üzerine dağılan fazın hacim kesri, kayma hızı, elektrik alan kuvveti, frekans ve 

sıcaklığın etkileri araĢtırıldı. Tüm numunelere sürünme-geri kazanım testleri 

uygulanarak zaman içerisinde gösterdikleri deformasyonlar incelendi. Son olarak da 

TiO2/SO süspansiyon sisteminin otomobil amortisörü içerisinde titresim sönümleme 

testleri yapıldı ve buradan da olumlu sonuçlar elde edildi.  
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2. GENEL BĠLGĠLER  

2.1. Ġletken Polimerler  

 

Polikonjuge polimerler normal hallerinde elektriği iletmezler. Ancak yükseltgen veya 

indirgen bir madde ile muamele edilerek tuzları hazırlandığında, metallerle 

karĢılaĢtırılabilecek düzeyde iletken polimerler elde edilebilir [15]. Polikonjuge 

polimerlerin çoğunda iletkenlik 1,0x10
–7

─1,0x10
2
 Sm

–1
 aralığında değiĢir [16].  

 

Genel olarak konjuge elektronik yapı içeren iletken polimerler üç ana grupta 

sınıflandırılır: (i) aromatik hidrokarbonlar (örneğin, polianilin), (ii) heterosiklik 

yapılar (örneğin, politiyofen ve polipirol) ve (iii) alifatik hidrokarbonlar (örneğin, 

poliasetilen) [17].  

 

Ġletken polimerler üzerine yapılan ilk çalıĢmalar; 1835 yılında anilinin 

yükseltgenmesi ile baĢladı ve sentezlenen polianilin için ilk defa "anilin siyahı" 

terimi kullanıldı. Birkaç yıl sonra, aromatik aminlerin kimyasal yükseltgenmesi ile 

polimerler sentezlendi. Daha sonraki yıllarda sülfürik asit çözeltisinde anilin 

elektrokimyasal olarak yükseltgenerek platin elektrot üzerinde koyu kahve renkli bir 

çökelek Ģeklinde polianilin elde edildi. 20. yüzyılın ortalarına kadar kimyasal ve 

elektrokimyasal yöntemler ile iletken polimer sentezine yönelik ileri araĢtırmalar 

yapılmadı. Sonraki yıllarda polimerlerin iletkenlikleri fark edildi ve iletken polimer 

terimi literatüre girdi. Ġletken polimerlerle ilgili yoğun çalıĢmalar 1975 yılında 

polisülfür nitrilin düĢük sıcaklıklarda iletkenlik göstermesi ile yoğunlaĢtı. Bu konuda 

ilk önemli çalıĢma, 1977 yılında poliasetilenin iyot ile hazırlanan tuzunun bakırla 

yarıĢacak seviyede iletkenlik göstermesi ile baĢladı. Ġletkenliğin polimer zinciri 

içindeki elektronların bir hareketi gibi gözükmesi çok hızlı geliĢen "sentetik 

metaller" adı altında bir bilim dalının ortaya çıkmasına sebep oldu [18]. Ġletken 

polimer çalıĢmaları sonucunda proteinli maddelerin de fotoiletkenlik özelliğe sahip 

olduğu ortaya konuldu ve bunun sonucunda bazı organik katı polimerler ve diğer 

maddeler elektrofiziksel açıdan incelendi [19]. Ġletken polimerlerle ilgili günümüzde 
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yapılan çalıĢmalar ise, iletken polimerlerin mekanik özelliklerinin geliĢtirilmesi, 

iĢlenebilme kolaylıklarının ve iletkenliklerinin arttırılabilmesi, fiziksel ve kimyasal 

özelliklerinin iyileĢtirilmesi konularında yoğunlaĢmıĢtır. Bu çalıĢmalar ıĢığında 

iletken polimerler pek çok yerde kullanılmaktadır. 

 

2.1.1. Ġletken polimerlerde iletkenlik mekanizması 

 

Polimerlerin elektriksel iletkenlik gösterebilmesi için, polimer örgüsünde 

elektronların zincir boyunca taĢınmasını sağlayan konjuge çift bağlar gibi uygun 

bölgelerin bulunması gerekir. Ancak yüksek düzeyde iletkenlik için konjugasyon 

yeterli değildir ve polimere uygun bir yöntemle elektron verilmesi ya da elektron 

uzaklaĢtırılması anlamına gelen „katkılama (doplama, doping)‟ iĢleminin 

uygulanması gerekir [20]. Polimerik bir maddeye verici (donör) veya alıcı (akseptör) 

bir maddenin ilave edilmesi de katkılama yapmanın baĢka bir tanımıdır. Bu tepkime 

sonuçta bir redoks tepkimesidir.  

 

Katkılama iĢlemi sırasında, dopant moleküllerinin hiçbirisi polimer atomları ile yer 

değiĢtirmez. Dopant molekülleri yalnızca elektronların enerji kabuklarından 

geçiĢlerinde yardımcı olurlar. Bir polimeri iletken hale dönüĢtürmek için, polimerin 

kütlece %10-50‟si aralığında dopant ilave etmek gerekir. Dopant miktarı daha da 

artırılırsa, yüksek iyonik kuvvetler oluĢmakta ve iletken polimerin iĢlenebilme 

güçlükleri ortaya çıkmaktadır [21].  

 

Sonuç olarak polimerlerde doplama iĢlemiyle, değerlik veya iletkenlik bandlarının 

tam dolu veya tam boĢ olmaması sağlanır. Böylece elektronların serbestçe hareketleri 

mümkün olur ve bunun sonucunda da iletkenlik sağlanmıĢ olur. 
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2.1.2. Poliindol  

 

Poliindol (PIN), indol monomerinin kimyasal veya anodik yükseltgenmesi ile elde 

edilen elektroaktif bir polimerdir. Ġndol monomeri ise indigonun çinko 

katalizörlüğünde damıtılması ile elde edilir. Ġletken polimerler arasında PIN; iyi 

termal kararlılığı, yüksek redoks aktivitesi ve kimyasal kararlılığı gibi bazı 

avantajları nedeniyle oldukça ilgi çekmektedir [11]. Yalıtkan konumda iken bakır 

renginde olan PIN, yükseltgendiğinde koyu yeĢile doğru renk değiĢimi gösterir. 

PIN‟in elektriksel iletkenliği karĢıt iyona bağlı olarak 0,1–1 Sm
-1

 aralığında 

değiĢmektedir [22]. 

 

Polipirol (PPy); iyi elektriksel iletkenlik, çevresel kararlılık, kolay yüzey filmi 

oluĢturma gibi avantajlara sahiptir. Diğer taraftan, poli(para-fenilen) (PPP)‟in termal 

kararlılığı iyidir. Ġndol hem pirol halkası (5‟li halka, PPy benzer) hem de benzen 

halkası (PPP ye benzer) içermektedir. Bu nedenle PIN‟in hem PPy‟nin hem de 

PPP‟nin özelliklerine sahip olabileceği beklenilmektedir [23]. 

 

2.1.3.Poliindol sentezi  

 

PIN ve türevlerinin sentezi ve yapısal karakterizasyonu ile ilgili çalıĢmalara 

bakıldığında indol ve türevlerinin kimyasal [24, 25] ve çoğunlukla elektrokimyasal 

yöntemle sentezlendiği [26, 27] görülmektedir. Bunların yanında son zamanlarda 

literatürde emülsiyon ve yüzeyler arası polimerleĢme ile de PIN sentezlendigi 

mekanizmasıyla birlikte rapor edilmiĢtir [28, 29].  

 

Kimyasal PolimerleĢme: 

 

Kimyasal polimerleĢme yöntemi ile iletken polimer sentezinde monomer uygun bir 

çözücüde çözülüp bir yükseltgen, indirgen madde veya katalizör varlığında 

polimerleĢtirilir. Genellikle yükseltgeyici veya indirgeyici madde olarak asit, baz ya 

da tuz kullanılır. Bu yöntemde uygun dopant veya katalizör kullanılması ve 
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polimerleĢme sırasında polimerin konjuge bağlarının muhafaza edilmesi önemlidir. 

Kimyasal polimerleĢme; tepkime sıcaklığı, tepkime süresi, yükseltgeyici cinsi ve 

deriĢimi ve çözücü cinsinden etkilenebilir. Kuvvetli yükseltgeyiciler, tepkime 

boyunca oluĢan polimeri yükseltgeyerek dimer ve oligomere bozundurur ve düĢük 

polimerleĢme verimine neden olur. Ġndolün polimerleĢmesi katyon-radikal ara 

ürünleri üzerinden yürür. Çözücü molekülleri katyon radikalleri ile etkileĢime 

girebilir ve etkileĢimin kuvveti çözücünün nükleofilikliğine bağlıdır. Çözücünün 

nükleofilikliği belirli bir değerin üzerine çıktığında polimerleĢme veriminin arttığı 

bilinmektedir [30]. 

 

2.2. Titanyum Dioksit  

2.2.1. Genel özellikleri 

 

Titanyum-oksijen sisteminin bilinen birkaç oksitleri arasında son derece sağlam olan 

TiO2 teknik açıdan önemlidir. TiO2 doğal olarak bulunmayıp sadece Ġlmenite ya da 

Leuxocene maden cevherlerinden elde edilmektedir.  

 

TiO2‟in anataz, rutil ve brukit olmak üzere üç farklı kristal yapısı vardır (ġekil 2.1.). 

Hem anatazın hem de rutilin kristal yapısı tetragonal, brukitin kristal yapısı ise 

orthorombiktir. Anataz daha düĢük sıcaklıklarda kararlı olan bir faz yapısı olup 

yüksek sıcaklıklarda brukit fazına dönüĢmektedir. Brukit ise çok yüksek 

sıcaklıklarda kararlı olan bir faz değildir ve yaklaĢık 1040C da rutil fazına dönüĢür. 

Rutilin ergime sıcaklığı 1858C‟dir ve yüksek sıcaklıklarda oldukça kararlıdır [31]. 
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    (a) Anataz                               (b) Brukit                                (c) Rutil 

 

ġekil 2. 1 TiO2‟in kristal yapıları. 

 

Anataz ve rutil yapıları, her bir Ti
+4

 iyonunun 6 tane O
-2

 iyonu oktahedronu ile 

çevrelenen TiO6 oktahedral zincirleriyle tanımlanabilirler. Bu iki faz arasındaki 

farklılık, oktahedronun distorsiyonunda (bozulma) yatmaktadır. Orthorombik 

bozulma gösteren rutil düzenli değildir. Diğer taraftan, anataz rutile göre daha az 

bozulmaya uğramıĢtır. Anataz da, Ti-Ti mesafeleri rutile göre daha fazladır. Bununla 

birlikte, anatazdaki Ti-O mesafeleri, rutile göre daha kısadır. Bu farklılıklar, anataz 

ve rutilin kütle yoğunluklarına ve bant yapılarına yansımaktadır. Anatazın kütle 

yoğunluğu 3,894 g/cm
3
 iken rutilin kütle yoğunluğu 4,250 g/cm

3
‟tür. Anatazın yasak 

bant aralığı 3,2 eV iken rutilin yasak bant aralığı 3,0 eV‟tur [32]. Genellikle anataz 

formundaki TiO2 diğer TiO2 türlerine göre daha yüksek fotoaktivite özelliği 

göstermektedir [33].  
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Çizelge 2. 1. TiO2‟in bazı genel mekanik ve fiziksel özellikleri. 

 

 
 

2.2.2. TiO2‟nin uygulama alanları 

 

TiO2, görünür spektral bölgede optik uygulamalar için yüksek kırılma indisli 

malzemelerle geniĢ ölçüde kullanılır. Bir baĢka avantajı da TiO2 tabakalarındaki 

absorbsiyon ve saçılma kayıplarının az olmasıdır. Tabakaların optik özellikleri güçlü 

bir biçimde üretim tekniklerine ve bunların koĢullarına bağlıdır. Kaplama veya örtme 

gücüne sahip bir pigmenttir. Daha az saflaĢtırılmıĢ olanları beyaz ev boyasında 

kullanılan temel pigmentlerdendir. Kristal yapılarından sadece anatase renk verici 

olarak kullanım alanı bulur. TiO2 geniĢ bir alanda beyaz bir pigment olarak 

kullanılmaktadır. TiO2 çok beyaz ve kırılma indisi çok yüksektir. Yüksek kırılma 

özelliği opaklığı belirlemektedir. TiO2‟in yüksek kırılma indisi sayesinde beyaz ıĢık 

geçirmez kaplamalar elde edilebilmektedir. Parlak beyaz rengi ile opaklaĢma 

sağlayan TiO2, cam, porselen, kozmetik, güneĢ perdeleri, kağıt, ilaç, boya, gıda, 

plastik, fiber vb gibi alanlarda geniĢ bir uygulama alanına sahiptir. Uygulama 
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alanlarındaki önemli avantajlarından biri de UV ıĢığı altında rengini değiĢtirmeye 

karĢı dirençli olmasıdır. TiO2 pigment özelliğinin yanı sıra fotokataliz, oksijen 

sensörleri, biyosensörler, implant malzemeler, medikal alanlar ve antimikrobiyal 

kaplamalarda da geniĢ bir uygulama alanına sahiptir.  

 

2.3. Nanokompozitler  

 

Belirli bir amaca yönelik olarak, en az iki farklı malzemenin uygun koĢullarda bir 

araya getirilmesiyle oluĢturulan ve kendisini oluĢturan malzemelerin üstün 

özelliklerini üzerinde taĢıması beklenen yeni bir malzeme türüne kompozit denir. 

Kompozit malzemelerde yapıyı oluĢturan bileĢenler birbiri içinde çözünmezler, 

kimyasal olarak inert davranırlar. Mineral dolgular, metaller ve lifler kompozit elde 

etmek için termoplastik ve termoset polimerlere ilave edilmiĢtir. Son yıllarda sentetik 

tekniklerde kaydedilen ilerleme ve malzemeleri atomik ölçekte karakterize edebilme 

yeteneği nano-ölçekli malzemelere olan ilgiyi arttırmıĢtır. Termoplastik ve termoset 

polimerlere dolgu ilavesi ürün maliyetini düĢürür ve malzemeye saf polimere göre 

üstün özellikler katar [34].  

Nanokompozitler polimerin içinde dağılmıĢ dolgu parçacıkların en az bir boyutunun 

nanometre ölçeginde olduğu yeni bir kompozit sınıfı olarak tanımlanmaktadır. 

Organik ve inorganik nanokompozit malzemeler üstün özelliklerinden dolayı 

akademik ve endüstriyel araĢtırmacıların dikkatini çekmekte olup hızla büyüyen bir 

araĢtırma alanıdır [35]. 
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ġekil 2. 2. Nano boyutlu dolgu maddelerinin Ģematik gösterimi [36]. 
 

Nanokompozitler matriks içerisinde dağıtılan taneciklerin kaç boyutta nanometre 

aralığında olmasına bağlı olarak üç çeĢide ayrılabilirler. Üç boyutta nanometre 

seviyesinde ise eĢboyutlu nanotanecikler (3D) olarak adlandırılır ve yerinde (in-situ) 

sol-jel metodu ya da doğrudan yüzeylerinden büyüyen polimerleĢme ile elde edilen 

küresel silika nanotanecikleri buna örnek olarak verilebilir. Ġki boyutta nanometre 

seviyesinde (2D) ve diğer boyutta daha büyük olduğu zaman uzamıĢ yapı oluĢması 

ile nanotüplerden bahsedilebilir. Karbon nanotüpler ve selüloz fırçalar (whiskers) bu 

tip nanokompozitlere örnek olarak verilebilir ve bunlar malzemenin 

güçlendirilmesinde nano dolgu maddesi olarak kullanılırlar. Üçüncü çeĢit 

nanokompozit ise sadece tek boyutta nano seviyededir (1D). Bu tür nanokompozitte 

dolgu maddesi birkaç nanometre kalınlığında tabakalardan oluĢan diğer taraftan 

yüzlerce ya da binlerce nanoboyutta olan dolgu maddesidir. Bu nanokompozitler 

polimer-tabakalı nanokompozitler adı altında toplanabilirler. Bu malzemeler yalnızca 

kristalin tabakaları arasında polimerlerin (ya da monomerin sonradan polimerleĢmesi 

ile) interkalasyonu ile elde edilir. Polimerin özel Ģartlar altında interkalasyonu için 

geniĢ çeĢitliliği olan hem sentetik hem de doğal kristalin dolgu maddeleri vardır [37]. 
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Polimer nanokompozitler, polimerin özelliklerini iyileĢtirmek amacıyla organik 

polimer bir matriks içerisine inorganik nanotaneciklerin dağılması ile oluĢurlar. Ġlk 

endüstriyel uygulama 1988‟de Okada ve ark. tarafından Japonya‟da Toyota‟nın 

merkez laboratuarlarında sağlanmıĢtır [38, 39]. Bu çalısmada monomerin yerinde 

polimerleĢmesi ile nylon6 nanokompoziti elde etmiĢlerdir ve poliamit/kil organik-

inorganik hibridi üzerine ilk patentler de bu grup tarafından alınmıĢtır [40, 41, 42, 

43]. Bu öncü çalıĢmanın ardından pek çok polimer-nanokompozit literatürde rapor 

edilmiĢtir. Bunlar hakkında bilgiler de aĢağıda verilmiĢtir.  

 

2.4. Polimer/TiO2 Nanokompozitleri 

 

Mikron boyutta TiO2 PVC, poliolefinler, PS ve diğer pek çok polimer ile kompozit 

hazırlamada takviye veya dolgu malzemesi olarak fiziksel, mekanik özelliklerini 

iyileĢtirmek amacı ile yaygın bir Ģekilde kullanılmaktadır. Bunun yanında 

nanoboyutta TiO2 kullanılması malzemeye yeni optik, elektriksel ve fizikokimyasal 

olağandıĢı özellikler kazandırdığı deneysel çalıĢmalar sonucu rapor edilmiĢtir [44]. 

Son yıllarda iletken polimer/TiO2 nanokompozitleri üstün özelliklerinden dolayı 

oldukça ilgi toplamaktadır. Bu amaçla literatürde TiO2/Polianilin ve TiO2/Politiyofen 

nanokompozitlerine sıkça rastlanmaktadır. Bu kompozitlerin üstün özellikleri: 

  Yüksek iletkenlik göstermeleri, 

 Termal özelliklerinin iyi olması, 

 Yüksek homojenizasyon, 

 Yüksek adsorpsiyon özellikleri, 

  Yüksek fotokatalitik akviteleridir [45].  
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2.5. Elektrokinetik Özellikler 

 

Katı bir madde su içine konulduğu zaman, ortamda baĢka iyonlar bulunmasa bile, 

katı maddeden suya geçen iyonlar ve sudaki H
+
 ve OH

-
 iyonları nedeniyle katı 

madde yüzeyi pozitif veya negatif iĢaretli bir elektrik yükü kazanır. Elektrik yüklü 

bir yüzey ile bunu çevreleyen ve çeĢitli iyonları ihtiva eden çözeltinin birbirine 

göreceli hareketleri elektrokinetik olayları meydana getirir. Yüzey ve zeta 

potansiyeli, elektriksel çift tabaka, Stern düzlemi, yoğun ve çift tabaka gibi olaylar 

elektrokinetiğin temel elemanlarıdır.  

 

Her tanecik, potansiyeli tayin eden karĢıt iyonlar nedeniyle, sıvı içerisinde bir 

elektrik yüküne sahiptir. Bu sayede, tanecikler birbirlerini iter veya çekerler. Sıvı 

içerisinde, genel olarak katyonlar ve anyonlar bir denge halindedir. Tanecik 

yüzeyinde katyonlar en yoğun Ģekilde yer alırlar. Tanecik yüzeyinden itibaren bir 

molekül kalınlığındaki tabakaya “Stern tabakası”; bu noktadan baĢlayıp anyon ve 

katyonların dengeye ulaĢtığı mesafeye kadar olan tabakaya “diffuse (yoğun) tabaka; 

her ikisinin de birlikte oluĢtuğu sisteme ise “Elektriksel çift tabaka” denir.  Katı 

tanecik yüzeyinin ölçülebilen elektrik yüküne “elektrokinetik potansiyel” veya “zeta 

potansiyel (ξ)” adı verilir. Bu potansiyel, tanecik yüzeyinden bir molekül kalınlığı 

uzaklıkta bulunan ve Stern düzlemi olarak adlandırılan hayali kesme düzleminde 

ölçülebilen potansiyeldir.  
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ġekil 2. 3. Bir tanecik yüzeyinde zeta potansiyelin oluĢumu. 

 

δ-potansiyeli değerinin büyüklüğü koloidal sistemin kararlılığını belirlemektedir. 

Eğer süspansiyon içersindeki taneciklerin hepsi büyük negatif ya da pozitif δ-

potansiyeli değerine sahip ise tanecikler birbirlerini iterek bir araya gelemez. Kararlı 

(pH değiĢikliklerine daha az duyarlı) ve kararsız (pH değiĢikliklerine daha çok 

duyarlı) süspansiyonu birbirinden ayıran δ-potansiyeli değerinin -30≥δ≥+30 mV 

aralığında olmasının tercih edildiği rapor edilmiĢtir. 

 

Bir koloidal dispersiyonun δ-potansiyeli pH, elektrolit çözelti ve yüzey aktif madde 

ile değiĢtirilebilir. Sulu ortamda pH seviyesi δ-potansiyeli değerinde önemli bir 

etkiye sahiptir. Negatif δ-potansiyeli değerine sahip bir tanecik düĢünülürse ortama 

alkali ilave edildiğinde negatif bir δ-potansiyeli oluĢur. Bu koloidal dispersiyona asit 

ilave edilirse yükün nötralleĢeceği bir noktaya ulaĢılır. Asit ilavesine devam 

edildiğinde pozitif bir yükün oluĢtuğu gözlemlenir. Bu durumda pH‟ya karĢı δ-

potansiyeli eğrisi yüksek pH değerinde negatif bölgede iken, pH azaltıldığında δ-

potansiyeli azalarak eğri pozitif bölgeye geçer. Burada eğrinin δ = 0 V değerinden 

geçtiği bir pH değeri gözlemlenir. Bu noktaya „izoelektronik nokta‟ (IEP) denir ve bu 

tanecik özelliklerini belirlemede önemli bir parametredir. Bu noktada en az kararlılık 

oluĢur. 
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Elektriksel çift tabakanın kalınlığı koloidal dispersiyondaki iyon deriĢimine bağlı 

olup ortamın iyonik kuvvetinden hesaplanabilir. Ġyonik kuvvet arttıkça çift tabaka 

iyice sıkıĢır ve kalınlığı azalır. Ġyon değerliği de çift tabaka kalınlığını etkiler. Al
3+

 

gibi üç değerlikli bir katyon, Na
+
 gibi tek değerlikli bir katyona göre çift tabakayı 

daha çok sıkıĢtıracağından δ-potansiyeli değerinde daha fazla düĢüĢe neden olur.  

Ġnorganik iyonlar yüklü yüzeyler ile iki yolla etkileĢebilir. Birincisi IEP üzerinde 

hiçbir etkisi olmayan non-spesifik iyon adsorpsiyonu, ikincisi ise IEP değiĢmesine 

sebep olan spesifik iyon adsorpsiyonudur. Tanecik yüzeyine iyonların spesifik 

adsorpsiyonu düĢük deriĢimlerde bile δ-potansiyeli değerinde çarpıcı değiĢimlere 

sebep olur. Bazı durumlarda spesifik iyon adsorpsiyonu yüzey yükünün türünü 

değiĢtirebilir.  

 

2.6. Elektroreoloji  

 

Maddenin akıĢ ve deformasyonunu inceleyen bir bilim dalı olan reoloji, Yunanca 

akıĢ anlamına gelen “rheo” kelimesinden türemiĢ bir sözcüktür. Maddelerin akıĢ 

davranıĢları uygulanan çeĢitli etkiler altında değiĢiklik göstermektedir. Maddelerin 

akıĢ özelliklerinde meydana gelen değiĢimlerin elektrik alan kuvveti (E) etkisi ile 

gerçekleĢmesine elektroreoloji (ER), manyetik alan kuvveti etkisi ile 

gerçekleĢmesine ise magnetoreoloji (MR) denmektedir. 

 

Tarihte ER olayının ilk adımı 1896 da Alexander Wilmer Duff tarafından atılmıĢtır. 

Duff, gliserin, kunduz yağı ve ağır parafin üzerinden elektrik alan geçirerek 

viskozitelerindeki küçük değiĢimleri gözlemlemiĢtir [46]. Yine 19. yüzyılda Priestley 

ve Wincler, nötral parçacıkların dielektrik duyarlılıktaki süspansiyon ortamından 

elektrik geçirilmesiyle birbirine bitiĢik inci tanecikleri gibi sıralandığını 

keĢfetmiĢlerdir. Ancak elektroreolojik ve magnetoreolojik parçacıklarla aktif olarak 

çalıĢılmaya baĢlanması, 1940‟larda Willis M. Winslow tarafından gerçekleĢtirildi. 

Winslow‟ un 1940‟larda aldığı üç patentten [47, 48, 49] ilki 1947‟de ER akıĢkanın 

tork Ģanzımanında uygulanmasıyla ilgili olarak verildi. Daha sonra araĢtırma 
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sonuçlarını yayınlamasıyla ER bilimi doğmuĢ oldu ve onu keĢfeden bilim adamının 

ismine atfen “Winslow Etkisi” olarak anıldı [50]. 

2.6.1. ER materyaller 

 

Elektroreolojik akıĢkanlar (ERA), bir elektrik alanın mevcudiyetinde fiziksel halini 

değiĢtiren maddelerdir. Elektroreolojik bir akıĢkan, etkisinde kaldığı alanın Ģiddetine 

bağlı olarak su gibi serbestçe akabilir, bal gibi süzülebilir ya da jelatin gibi 

katılaĢabilir. Gerçektende birkaç milisaniye içinde ERA bir halden diğerine 

geçebilmektedir [51, 52].  

 

ERA; yalıtkan bir sıvı içinde süspansiyon halindeki mikroskobik parçacıklardan 

meydana gelir. Süspansiyon, belirli madde parçacıklarının bir akıĢkan içinde 

çözünmeden ve dibe çökmeden karıĢmıĢ olması halidir. Elektroreolojik akıĢkanda 

kullanılan taĢıyıcı sıvı ile tanecikler arasındaki dielektriksel uyum, ER etkide artıĢ 

sağlar. Ġletken polimerler; elektriksel özelliklerinin modifiye edilebilirliklerine bağlı 

olarak, ER malzemelerin önemli bir sınıfını oluĢtururlar. ER malzemelerin elektrik 

alan kuvvetinin etkisiyle viskozitelerinde birkaç milisaniyede gösterdikleri artıĢ, 

titreĢimin kontrol edilebilmesi ve enerjinin aktarılabilmesi için eĢsiz bir mekanizma 

sergiler. Yarı iletkenlerden daha düĢük iletkenlik değerlerine sahip tanecik içeren 

süspansiyonların ER aktivitesi, genellikle hidrofilik katkılara bağlıdır. Bu hidrofilik 

etki, tanecik yüzeyini aktive ederek taneciklerin kutuplanmasına sebep olur. Hem 

organik hem de inorganik tanecikler için aktive edici olarak en çok su kullanılır. 

Katkı maddesi olarak yüzey aktif maddeler, gliserin, etil alkol ve su gibi diğer polar 

sıvılar da önerilir [53]. ERA‟nın elektrik alan kuvvetinin etkisiyle katılaĢması Ģöyle 

açıklanır: Süspansiyonlara uygulanan elektrik alan kuvvetinin etkisiyle hemen hemen 

tüm tanecikler zıt yüklü kutuplarının yan yana dizildiği bir yapı oluĢturur. Bu zıt 

kutuplar arasındaki çekim kuvveti parçacıkları birbirine yapıĢtırır. Birbirini izleyen 

parçacıklar tıpkı ipe dizilen zincirler gibi uç uca eklenerek sıralanır. Elektroreolojik 

bir akıĢkan içerisinde parçacıklar tarafından oluĢturulan zincirler akıĢkan kabının bir 

ucundan diğer ucuna doğru hızla büyür. Elektroreolojik etki bu zincirlerden meydana 

gelen kayma geriliminden kaynaklanır. Süspansiyonun kayma gerilimi büyük ölçüde 

tanecik deriĢimlerine bağlıdır. AkıĢkan içerisindeki dağılmıĢ tanecik deriĢimi ne 
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kadar fazla ise, akıĢkanın kayma gerilimi o kadar fazladır, ancak bu du çökelme 

problemleri ile sınırlıdır.  

Ġdeal bir elektroreolojik akıĢkanın Ģu özelliklerde olması beklenir: 

 istenildiğinde 10 kPa‟dan daha yüksek bir gerilim göstermeli, 

 j = 20 μAcm
2

 den daha az bir akım yoğunluğuna sahip olmalı, 

 geniĢ çalıĢma sıcaklığı aralığına sahip olmalı, T = –30C ile +120C arasında 

yüksek ER etkiye sahip olmalı,  

 kısa karĢılık verme zamanına sahip olmalı, (ER akıĢkanlar 10
-3

 saniyede 

karĢılık verebilirler), 

 fiziksel ve kimyasal olarak dayanıklı olmalı, 

 çökelme ve maddenin bozunması gibi problemleri olmamalı,  

 tanecik boyutu d0,5 = 0,1 ile 100 μm,  

 hacim kesri  = % 5-50 

 E = 0,5 ile 3 kV/mm olmalı [54].  

 

Genellikle ER akıĢkanların çoğu için üç bileĢenden söz edilir: (i) dağılan faz, (ii) 

dağıtıcı sıvı faz ve (iii) bazen ortama küçük miktarda ilave edilen inorganik tuzlar ve 

su gibi promoterlar (aktive edici). ER akıĢkanlar homojen ya da heterojen olabilir. 

Heterojen olanlar; inorganik, organik ya da polimerik tanecikler gibi maddeler, 

inorganik grup ise, oksit ve oksit olmayan materyalleri içerir ve bunlar tamamen 

farklı ER etkiye sahiptirler. 

 

2.6.2. Elektroreolojik akıĢkanlarda yapı oluĢumu  

 

ERA üzerine E uygulanması sonucu her bir tanecik indüktif dipol kazanır. Bu 

durumda tanecikler elektrik alan doğrultusunda birbirini çekerek dizilirken, diğer 

taraftan da elektrik alana dikey düzlemde birbirlerini iterler. Dipol-dipol etkileĢimler 

alan vektörüne doğru paralel olarak zincir yapısının oluĢmasına sebep olur. Elektrik 

alan kuvveti değiĢtirildiğinde bu ipliksi yapıda sıvı halden katımsı hale ya da katımsı 

halden sıvı hale faz geçiĢleri gözlenir. E uygulandığında ya da kaldırıldığında 
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milisaniye içersinde bu yapının bütün fiziksel ve mekanik özellikleri değiĢir [55]. ER 

etki bu değiĢimler sonucunda oluĢur.  

 

 

ġekil 2. 4. Silikon yağı içerisinde dağılmıĢ TiO2, PIN, SPIN, K1, K2, SK1, SK2 

taneciklerine elektrik alan uygulandığında oluĢan değiĢikliklerin Ģematik 

gösteriliĢi. (a) Elektrik alan uygulanmadan önce (b) Elektrik alan 

uygulandığında ER taneciklerin durumu 

 

2.6.3. Elektroreolojik akıĢkanların reolojisi  

 

Bir katının akıĢ davranıĢı, deformasyon sonucunda boyutlarındaki değiĢim ile 

olurken sıvılarda ise malzemenin akıĢı deformasyon olarak tanımlanır. Bir baĢka 

deyiĢle sıvılar için reoloji, akıĢkanlığın bilimidir. Reolojinin temel parametreleri, 

kayma gerilimi (τ), kayma hızı ( ), kayma gerinimi (γ), dinamik viskozite (ε) ve 

kinematik viskozitedir (υ). Kayma gerilimi, kuvvetin (F) etkin alana (A) bölünmesi 

ile hesaplanabilir: 

 

τ =
A

F
                                                          (2.1)  

 

Bir malzemenin dıĢtan gelen bir etkiye karĢı göstereceği mekanik davranıĢ tersinir 

veya tersinmez deformasyonları içerir. Deformasyon ise malzemenin bilinen bir 

gerilim altında akması, akıĢkan davranıĢ sergilemesi veya boyut değiĢtirmesidir. 

Deformasyon tersinir ve tersinmez deformasyon olmak üzere ikiye ayrılır. Tersinmez 

deformasyonda akmanın sürekliliği, enerjinin sürekliliğine bağlıdır. ĠĢ mekanik 

a b 
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olarak geri kazanılmaz ve ısı olarak yok olur. Tersinir deformasyonda kullanılan 

enerji geri kazanılır.  

 

Bir viskoz akıĢkanın deformasyonu, kayma hızı (  ) ile kayma gerilimine () 

bağlıdır. Kayma gerilimi ve kayma hızı bilindiği zaman viskozite (ε) ve kinematik 

viskozite (υ) hesaplanabilir:  

 

ε = 





= 

dy
du


                                                    (2.2) 

 

υ = 



                                                                    (2.3) 

 

ρ: yoğunluk (kg/m
3
)  

 

Viskozite, bir sıvının akmaya karĢı gösterdiği direnç olarak tanımlanabilir. ġekil 

2.5.‟de viskozite olayı fiziksel olarak gösterilmektedir [56].  

 

 
 

ġekil 2. 5. Viskozite olayı. f: sürtünme kuvveti, A:Yüzey alanı, u: bağıl hız,  

                h: tabaka kalınlığı  

 

Newton‟a göre viskozite EĢitlik 2.3‟de verildiği gibi tanımlanmaktadır. Burada 

olduğu gibi viskozitenin kayma hızından bağımsız olması durumunda akıĢkan 
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Newtonian‟dır. ER özellik gösteren akıĢkanlar, Newtonian davranıĢtan sapma 

gösterirler ve Non-Newtonian akıĢkan olarak adlandırılırlar. Bu durumda kayma 

gerilimi kayma hızının üstel değerleriyle değiĢir. Reolojik akıĢkanlar için, kayma 

gerilimi aĢağıdaki eĢitlikten de hesaplanabilir:  

 

VE                                                              (2.4)  

 

Burada , τE uygulanan dıĢ elektrik alanın etkisi altındaki kayma gerilimi (bu ayrıca 

Bingham kayma gerilimi olarak ta adlandırılır) ve τV elektrik alan yokken akıĢtaki 

dirençtir. τV hidrodinamik veya viskoz bileĢen olarak da adlandırılabilir. 

 

Bir akıĢkanın ER yanıt vermesinin sebebi, sürekli faza uygulanan sabit E ile birlikte 

dağılmıĢ parçacıkların polarize olmasıdır. E uygulanmasıyla komĢu parçacıklar 

birbirini çekmekte, elektrotlara dik lif yapıları oluĢmaktadır. OluĢan bu yapılar, 

süspansiyonun reolojisinde ilginç değiĢiklikler meydana getirir. Süspansiyonun 

viskozitesinde büyük artıĢlar ortaya koyar. Sonuç olarak süspansiyonların reolojik 

özellikleri; parçacıklardan lif yapıları oluĢturan E ile bu yapıları deforme edip bozma 

eğilimindeki akıĢ kuvvetleri arasındaki dengeye bağlıdır.  

 

Bir ER akıĢkanın reolojik özellikleri, E uygulandığında, Newtonian‟dan Bingham 

türü akıĢa geçiĢ sergiler. Bir ER akıĢkanın herhangi bir E değerinde kayma hızı ile 

kayma gerilimi arasındaki bağıntı, EĢitlik 2.5 ile verilmektedir [57].  

 

n

sE )(


                                                         (2.5)  

 

Burada, τE Bingham akma gücü olarak adlandırılan polarizasyon katkısı, ηs ise E = 0 

kV/mm‟de süspansiyonun dinamik viskozitesi ve 


 kayma hızıdır. Bingham 

materyalleri belli bir akıĢ indeksine sahip plastik kütlelerdir. Bingham plastik 

akıĢkanları için, Newtonian modeli: 
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n

V
dy

du
)(  , eğer y   ise                                   (2.6)  

Burada, τy limit akma gerilimi ve (du/dy)
n
 akma oranının hız gradientidir. Bu eĢitliğe 

göre n = 1 olduğunda reolojik davranıĢlar Newtonian, n<1 olduğunda kayma 

incelmesi türünden, n>1 olduğunda ise kayma kalınlaĢması türünden Non-Newtonian 

olarak adlandırılır.  

 

ER akıĢkanların reolojisiyle ilgili verilmesi gereken bir baĢka kavram da Mason 

sayısıdır (Mn). Bu karakteristik sayı, viskoz kuvvetlerin elektriksel kuvvetlere oranı 

olarak tanımlanır.  

 

Mn = 
kuvvetlerion Polarizasy

kuvvetler Viskoz
                 (2.7)  

 

2.6.4. ER aktivite üzerine etki eden önemli parametreler  

 

ER aktivite üzerine etki eden önemli parametreler olarak uygulanan elektrik alan 

kuvveti [58, 59, 60], kayma hızı, elektrik alan frekansı [61, 62], tanecik iletkenliği 

[63], tanecik dielektrik özellikleri [64, 65, 66, 67], tanecik hacim kesri [68], koloidal 

kararlılık [69, 70, 71], promoter [72], sıcaklık [73], tanecik boyutu[74], dağıtıcı 

yalıtkan sıvı ortam vb parametreler sayılabilir. Bunlar ile ilgili detaylı bilgiye verilen 

kaynaklardan ulaĢılabilir. 

 

2.7. Elektroreolojik AkıĢkanların Kullanım Alanları  

 

Bir ER akıskan E etkisiyle hızlı, etkili ve tersinir bir Ģekilde sıvı halden katımsı hale 

geçmektedir. Bu özelliği sayesinde mekanik hareketlerin iletimi ve kontrolünde 

mekanik-elektronik arayüz olarak kullanılabilir. Debriyaj [75], fren [76], titresim 

sönümleyen sistemler [77], hareket sağlayan sistemler [78], hidrolik valfler ve robot 

kontrol [79] sistemleri gibi alanlarda birçok ER cihazı rapor edilmiĢ ve patentleri 

alınmıĢtır. Bu cihazlar arasında titreĢim azaltıcı sistemler, ER akıskanın çok yüksek 
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akma verimine veya geniĢ sıcaklık aralığa sahip olmasını gerektirmediği için oldukça 

yoğun ilgi görmektedir. TitreĢim sönümleyiciler, robot kolları, mil yatak 

sönümleyicileri, sismik kontrol sistemleri önerilen titreĢim azaltıcı sistemlerden 

bazılarıdır [80].  

 

ER cihazları tam olarak ticari ürünlere dönüĢtürülememiĢlerdir. Bunun temel 

sebepleri (a) yeterince büyük akma veriminin sağlanamamsı; (b) ER etkinin 100 

°C‟den sonra keskin bir düĢüĢ göstermesinden dolayı geniĢ bir çalıĢma sıcaklık 

aralığının olmaması; (c) zayıf çökelme kararlılığı göstermesi; (d) bir kere 

kirlendikten sonra fonksiyonelliğini kaybetmesi Ģeklinde sıralanabilir. ER teknolojisi 

bu sorunlar aĢıldığı an bir sıçrama gösterecektir [81]. 

 

2.8. Sürünme-Geri KazanımTestleri  

 

Sürünme, viskoelastik malzemelerin gerilim () altında zamana bağlı geriniminde 

() gözlenen artıĢtır. Bazı zamana bağlı deformasyonlar  kaldırıldığında zamanla 

geri kazanılır. Sabit sıcaklıkta viskoelastik malzemelerin sürünme ve geri kazanım 

eğrileri iki faz ile karakterize edilir: sürünme fazı ve geri kazanım fazı.  

Sürünme fazı  

 
ġekil 2. 6. Lineer viskoelastik malzemelerde sabit gerilim uygulanması ile sürünme 

     ve geri kazanım davranıĢları; gerinimin zamanla değiĢimi. 
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Bir malzemeye t0 boyunca sabit gerilim uygulandığında zamana bağlı oluĢan 

sürünme gerinimi (c) Ģu Ģekilde ifade edilir:  

)()()()( tttt vdsc                   (2.8) 

Bu eĢitlikte: )(tc : sürünme gerinimi, s(t): anlık gerinim, )(td : geciken gerinim, 

)(tv : viskoz akıĢa yol açan gerinimi ifade etmektedir.  

Lineer viskoelastik malzemede, s malzemenin elastiklik özelliğini temsil etmektedir. 

s tersinir olup  kaldırıldığında gözden kaybolur ve geri kazanımda e olarak temsil 

edilir. Ġkinci bileĢen d, geciken elastik gerinimi temsil eder ve zamana bağlı azalan 

bir eğilim gösterir. Tamamen geri kazanım için zaman gerektirir ve bu durum 

polimerik malzemede zincir çözülmesine atfedilebilir. Üçüncü bileĢen v, gerinimin 

tersinmez bileĢeni olan viskoz akıĢtır ve lineer olarak artıĢ gösterir (ġekil 2.6.).  

Geri kazanım fazı  

ġekil 2.7.‟de malzeme üzerindeki gerilim kaldırıldığında anlık elastik tepki (e) 

hemen, geciken elastik tepki (d) ise kademeli olarak geri kazanılır. Bu nedenle 

zamana bağlı geri kazanılan gerinim R(t) EĢ. 2.9‟daki gibi gösterilir,  

R(t) = e + d(t)                  (2.9)  

Lineer viskoelastik malzemelerde s, gerilim kaldırıldığı zaman tamamen geri 

kazanılır (s = e). Ancak lineer olmayan viskoelastik malzemelerde s, elastik (e) 

bileĢen ve plastik (p) bileĢeni de içerir (s = e+p). ġekil 2.6‟de görüldüğü gibi              

r = e olup gerilim kaldırıldıktan sonra viskoz (v) ve plastik deformasyonlar (p) geri 

kazanılamaz. Ayrıca geri kazanım fazında hem lineer hem de lineer olmayan 

viskozelastik malzemelerde zamanla geri kazanılabilir gerinim (R), elastik geri 

kazanıma da eĢit olan anlık bileĢen (r) ve (d) Ģiddetindeki zamana bağlı 

bileĢenlerden oluĢur. Bu durumda zamanla kazanılabilen gerinim aĢağıdaki formülle 

ifade edilebilir. 
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 R = e + d                 (2.10) 

 

 
ġekil 2. 7. Lineer olmayan viskoelastik malzemelerde sabit gerilim uygulanması ile  

 sürünme ve geri kazanım davranıĢları; gerinimin zamanla değiĢimi. 
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3. DENEYSEL KISIM 

3.1. Deneyde Kullanılan Kimyasal Maddeler  

 

Çizelge 3.1. Deneyde kullanılan kimyasal maddeler 

 

Kimyasal Maddeler ve özellikleri Temin Edilen Üretici Firma 

Ġndol (%99 saflıkta)  Merck 

Demir (III) Klorür (Susuz, %98 saflıkta) Merck 

Potasyum tiyosiyanat (% 98 saflıkta) Merck 

Kloroform  

(= 1,481 gmL
-1

, %99 saflıkta) 

Carlo Erba 

Aseton ( = 0,790 gmL
-1

, %99 saflıkta) Merck 

H2SO4 ( = 1,84 gmL
-1

) Emir Kimya 

HCl ( = 1,19 gmL
-1

) Emir Kimya 

Silikon yağı (ε = 200 mPa s;  = 0,97 

gcm
-3 

(T=25C‟de); ε = 2,61) 
 

Aldrich 

Titanyum dioksiti, anataz (<25 nm, 

%99,7 saflıkta) 

Aldrich 

 

Sodyum dodesilsülfat (%90 saflıkta)                            Merck 

 

3.2. Karakterizasyonda Kullanılan Aletler, Cihazlar ve Teknikler  

3.2.1. Vakum etüvü  

 

Sentezlenen PIN, SPIN ve K1, K2, SK1, SK2 nanokompozitler Heraeus D–6450 

Hanau Model vakum etüvünde kurutuldu.  
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3.2.2. Öğütme iĢlemi  

 

PIN, SPIN, K1, K2, SK1 ve SK2 numuneler Gazi Üniversitesi Mimarlık ve 

Mühendislik Fakültesi Kimya Mühendisliği Bölümü‟nde „„Speks 8000M‟‟ bilyalı 

değirmen ile tanecik boyutunu küçültmek amacı ile 3 saat süreyle öğütüldü. 

 

3.2.3. Tanecik boyutu ölçümleri  

 

Öğütülen örneklerin ve TiO2‟ in tanecik büyükleri, Malvern Nano-ZS marka zeta-

sizer cihazı ile ölçüldü.   

 

3.2.4. Manyetik duyarlılık ölçümleri  

 

PIN, SPIN, TiO2, K1, K2, SK1 ve SK2 numunelerin gram baĢına manyetik 

süseptibilite (Xg) ölçümleri Sherwood Scientific, MKI Model Gouy terazisi ile 22°C 

sıcaklıkta yapıldı. Öğütülerek ince toz haline getirilmiĢ olan örnekler, boyu 7 cm, 

çapı 0,3 cm olan Pyreks tüp içerisine yüksekliği 1,5 cm‟den az olmayacak Ģekilde 

konuldu. Sonra bu tüp manyetik alandan uzak tutulan Gouy terazisinin ölçüm 

deliğine yerleĢtirildi ve sabit bir değer okunana kadar beklenerek ölçümler alındı. Xg 

değerleri EĢ.3.1 kullanılarak hesaplandı. 

 

 m

)Rl (RC
X

 std
g 9

0

101


                    (3.1)  

 

Bu eĢitlikte, 

Xg : gram manyetik duyarlılık, 

Cstd : kalibrasyon sabiti, 

R0   : boĢ tüpün hassaslık değeri, 

R    : numune ve tüpün hassaslık değeri, 

l     : numunenin tüp içerisindeki boyu,  

m    : numunenin kütlesini ifade etmektedir.  
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3.2.5. Element analizi  

 

Örnek bileĢimi hakkında bilgi edinmek amacı ile ODTÜ Merkezi laboratuarlarında, 

PIN, SPIN, TiO2, K1, K2, SK1, SK2 numunelerin %C, %H, %N ve %S içerikleri, 

LECO CHNS-932 model elementel analiz cihazı ile yapıldı.  

 

3.2.6. Pellet Hazırlama  

 

Ġletkenlik ölçümleri ve dielektrik ölçümleri için PIN, SPIN, TiO2, K1, K2, SK1, SK2 

numuneleri belli bir kütlede tartıldı ve 0,5 toncm
-2

 basınç altında pelletler haline 

getirildi. Pelletlerin kalınlıkları Mitotoyo dijital kumpas ile ölçüldü ve ölçümler 

yapılana kadar desikatörde muhafaza edildi.  

 

3.2.7. Görünür yoğunluk ölçümleri  

 

Pellet haline getirilmiĢ olan tüm numunelerin görünür yoğunlukları, kütleleri ve 

hacimleri belirlenerek hesaplandı. Silindirin hacmini veren V = пr
2
h formülünden 

pelletin hacmi gcm
-3

 cinsinden hesaplandı. Sonra pelletler tartılarak kütleleri (m) 

belirlendi ve d = m/V formülü kullanılarak örneklerin görünür yoğunlukları 

hesaplandı.  

 

3.2.8. Dielektrik sabiti ve iletkenlik ölçümleri  

 

PIN, SPIN, TiO2, K1, K2, SK1 ve SK2 numuneleri pelletlerinin dielektrik sabitleri 

Gazi Üniversitesi FEF Fizik Bölümü‟nde bulunan HP 4192 A LF Empedans 

Analizörü cihazında Ohm yasasına göre potansiyel taraması yapılarak ölçüldü. 20C 

sıcaklık ve 1 MHz frekansta yapılan ölçümlerden elde edilen verilerden 

yararlanılarak örneklerin dielektrik sabitleri EĢ. 3.2 kullanılarak hesaplandı:  
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A

d
C o                    (3.2)  

Bu eĢitlikte; 

C: kapasitans,  

o: boĢluğun dielektrik sabiti,  

 : örneğin dielektrik sabiti,  

d: numune kalınlığı,  

A: numune yüzey alanını ifade etmektedir.  

 

Empedans Analizörü ile iletkenlik ölçümü 

 

PIN, SPIN, TiO2, K1, K2, SK1 v e SK2 numuneleri pelletlerinin iletkenlik değerleri 

Gazi Üniversitesi FEF Fizik Bölümü‟nde bulunan HP 4192 A LF Empedans 

Analizörü cihazında Ohm yasasına göre potansiyel taraması yapılarak ölçüldü. 20C 

sıcaklık ve 1 MHz frekansta yapılan ölçümlerden elde edilen verilerden 

yararlanılarak örneklerin iletkenlik değerleri EĢ. 3.3 kullanılarak hesaplandı:  

 

jwCG
Z

Y 
1

                   (3.3) 

 

Bu eĢitlikte; 

Y: empedans, 

Z: admitans, 

G: iletkenlik, 

j : katsayı,  

w : açısal frekans, 

C: kapasitans olarak ifade edilmektedir. 
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Dört nokta iletkenlik ölçer ile iletkenlik ölçümü 

 

Pellet haline getirilen PIN, SPIN, TiO2, K1, K2, SK1, SK2 numunelerin iletkenlik 

ölçümleri için, PC Card 1716 model bilgisayarlı iletkenlik ölçer cihazı kullanıldı. 

Pellet haline getirilen numunelerin iletkenlik ölçümleri DC veya AC kullanılarak iki 

nokta veya dört nokta tekniği ile ölçülebilir. Doğru akım ölçümlerinde net yük 

sadece polimerin içinde geçtiği halde, ac ölçümlerinde elektriksel iletkenlik 

değiĢebilen bir elektrik alan frekansının fonksiyonu olarak ölçülür. En sık kullanılan 

teknik Van Der Pauw tarafından geliĢtirilen Dört Nokta Tekniğidir. Bu teknikte 

sıkıĢtırılarak pellet haline getirilen ve böylece belirli kalınlık ve alanlarda hazırlanan 

polimerlere ġekil 3.1‟de gösterildiği gibi dört adet elektrot temas ettirilir. Ġkisine 

belirli potansiyeller uygulanırken diğer ikisinden de akım ölçülür.  

 

 
 

ġekil 3. 1 Dört nokta tekniği ile iletkenlik ölçümünün Ģematik görünüĢü 

 

Polimerin iletkenliği EĢ 3.4 kullanılarak hesaplanabilir. 

 

d


2ln
  

V

I
                     (3.4)  
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Bu eĢitlikte;  

 : Ġletkenlik (Scm
-1

),  

d: Numunenin kalınlığı,  

I: Numuneden geçen akım,  

V: Numuneye uygulanan potansiyeldir.  

 

PIN, SPIN, TiO2, K1, K2, SK1, SK2  numunelerin iletkenlikleri dört nokta tekniği 

kullanılarak ölçüldü. Numuneler 0,085 g standart kütlede tartıldı ve 0,5 toncm
-2 

basınç altında sıkıĢtırılarak 1,3 cm çapında pelletler haline getirildi. Daha sonra 

numunelerin kalınlıkları dijital kumpas ile ölçüldü. Bu Ģekilde hazırlanan 

numunelerin dc iletkenlikleri prop aralığı 1 mm olan dört nokta aleti ile oda 

sıcaklığında ölçüldü.  

 

3.2.9. Fourier transform infrared spektrometresi (FTIR)  

 

Örneklerin FTIR spektrumları saf, kuru ve spektroskopik saflıktaki KBr içinde disk 

hazırlanarak Mattson 1000 model infrared spektrometresi kullanılarak alındı. 

 

3.2.10. Termal analiz (TGA)  

 

PIN, SPIN, TiO2, K1, K2, SK1, SK2 numunelerin ısısal bozunma sıcaklıkları ve 

kütle kayıpları, N2(g) atmosferinde, 5Cdakika
–1

 ısıtma hızında, 25–900C sıcaklık 

aralığında Seteram marka Simultaneous TG/DTA model termal analiz cihazı ile 

ODTÜ Merkez Laboratuvarında incelendi.  

 

3.2.11. X-ıĢını kırınımı (XRD) 

 

Toz halindeki PIN, SPIN, TiO2,  K1, K2, SK1 ve SK2 numunelerin ODTÜ Merkezi 

Laboratuarlarında Cu X-ıĢın tüplü Philips PW 3717/1830 marka X-ıĢınları kırınımı 
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cihazı ile dalga boyu λ = 0,15406 nm olan CuKα ıĢınlarının birinci mertebeden (n = 

1) kırınım açıları ölçülerek XRD desenleri belirlendi (Radyasyon kaynağı tüp voltajı 

40 kV, tüp akımı 40 mA, tarama hızı 6°s
-1

 ve tarama aralığı 2≤2ζ≤70º). Her pike 

karĢılık gelen düzlemler arası daralık, XRD desenlerindeki piklerden ζ açıları alınarak 

Bragg tarafından türetilen nλ = 2dsinζ Ģeklindeki bağıntıdan hesaplandı. 

 

3.2.12. Taramalı elektron mikroskobu (SEM)  

 

Altın/Palladyum kaplanmıĢ PIN, SPIN, TiO2, K1, K2, SK1, SK2 numunelerin yüzey 

morfolojileri değiĢik büyütmelerde, ODTÜ Merkezi Laboratuarlarında QUANTA 

400F model taramalı elektron mikroskobunda incelendi.  

3.2.13. Geçirmeli elektron mikroskobu (TEM)  

 

Seçilen TiO2, ve K2, SK2 nanokompozitlerin TEM mikrografları Bilkent 

Üniversitesi UNAM‟da Tecnai G
2 

F30 cihazı ile alındı. 

3.2.14. Süspansiyonların hazırlanması 

 

Öğütülerek belirli tanecik büyüklüğüne getirilen ve 24 saat 70C‟de vakum etüvünde 

kurutulan numunelerin ve hazır temin edilen TiO2‟in, SO içinde çesitli hacim 

kesirlerinde (= %5-%25 V/V tüm numuneler için, = %5-%15 V/V TiO2 için) 

süspansiyonları hazırlandı ve aĢağıda tarif edildiği Ģekilde çökelme kararlılıklarına 

bakıldı. Ardından ER çalıĢmalara geçildi. 

 

3.2.15. Çökelme kararlılığı tayini 

 

Numunelerin koloidal kararlılıklarının tayini amacıyla SO içerisinde hazırlanan 

süspansiyonlar, 25C‟daki sabit sıcaklık su banyosunda 25 gün süreyle bekletildi. 

Koloidal kararlılığa deriĢimin etkisini incelemek amacıyla yukarıda belirtilen 

numunelerden yine yukarıda belirtilen çesitli hacim kesirlerinde hazırlanan 



 31 

süspansiyonlarda çalısıldı. Ġlk çökelmenin görüldüğü gün süspansiyonun koloidal 

kararsızlık süresi olarak tespit edildi. EĢ. 3.5‟den yararlanarak çökelme kararlığı 

oranları hesaplandı.  

 

100
)(

Oranı Çökelme 



ba

b
                 (3.5)  

 
ġekil 3. 2. Bir süspansiyonda zamanla meydana gelen çökelmenin Ģematik gösterimi 

 

3.2.16. Elektrokinetik ölçümler  

 

Numunelerin elektrokinetik ölçümleri Lazer Doppler Elektrophoresis tekniği ile 

çalıĢan Malvern Nano-ZS marka zeta-sizer cihazı ile yapıldı. Yüklü bir parçacık, bir 

hücre içerisinde bulunan iletken bir çözelti içerisine konulup bu hücreye de 

elektrotlar yardımıyla bir elektrik alan (E) uygulandığında parçacıklar kendi yükünün 

ters iĢaretindeki elektrota doğru hareket eder. Bu hareketin hızı ise parçacığın -

potansiyeli ile doğru orantılıdır. Yani parçacığın -potansiyeli ne kadar yüksek ise 

parçacığın hareket hızı da o oranda yüksek olacaktır. ĠĢte parçacıkların bu hareketi ve 

mobilitesi (U) bir mikroskopla kullanıcı tarafından veya Laser Doppler tekniği ile 

cihazlar tarafından gözlenir ve ölçülür. Bu Ģekilde belirlenen parçacığın elektrik 

alanda hareket hızı (elektroforetik mobilitesi) Henry denklemi EĢ. 3.7 yardımıyla 

zeta potansiyeline çevrilir.  

 

E

V
 U                                (3.6)  
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Bu eĢitlikte;  

U = Mobilite,  

V = Hız,  

E = Elektrik alandır. 

 

Henry denklemi;  

 





3

)(2
 U E

kaf
                              (3.7)  

 

UE = Elektroforetik mobilite,  

: Dielektrik sabiti,  

: Zeta potansiyeli,  

f (ka): Henry fonksiyonu, 

: Viskozitedir. 

 

Zeta potansiyeli ölçümleri için numunelerden (PIN, SPIN, TiO2, K1, K2, SK1 ve 

SK2) 0,01g alınarak balon jojeler içerisinde üzerleri saf su ile 100 mL ye tamamlandı 

ve koloidal dispersiyon içersindeki örnek deriĢimi 0,1g/L ye getirildi. Hazırlanan 

numunelere yarım saat süresince f = 50 Hz ultrasonik uygulandı ve iyonik denge 

sağlanması için ölçümlerden önce en az 2 saat bekletildi. Ölçümler için tüplerin tam 

orta kısımlarından numuneler alındı.  

 

Örneklerin hepsinde zeta potansiyeli üzerine sabit sıcaklıkta pH nın etkisi araĢtırıldı. 

Tüm örneklerde -potansiyeli üzerine; çeĢitli değerliklere sahip NaCl, BaCl2, AlCl3, 

Na2SO4 gibi katyonik ve anyonik tuzların etkisinin ardından, katyonik yüzey aktif 

madde (CTMAB), anyonik yüzey aktif madde (sodyumdodesilsülfat (NaDS) ), non-

iyonik yüzey aktif madde (Triton-X) ve sıcaklığın etkileri araĢtırıldı.  
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3.2.17. Elektroreometre ile yapılan ölçümler  

 

SO içerisinde hazırlanan numunelere (PIN, SPIN, TiO2, K1, K2, SK1, SK2) ait 

süspansiyonların, ER aktiviteleri üzerine kayma hızı, deriĢim, sıcaklık, elektrik alan 

kuvveti ve frekansın etkileri araĢtırıldı. Bu amaçla Thermo-Haake RS600 model, 

0,001-1500 s
-1

 aralığında kayma hızı sağlayabilen, 35 mm çapında paralel plakalı 

tork elektroreometre kullanıldı. BeĢ farklı hacim kesrinde ( = %5-%25) hazırlanan 

süspansiyonların ER davranıĢları üstteki parametrelerin bir fonksiyonu olarak 

ölçülerek değerlendirildi.  

 

3.1.18. Sürünme-geri kazanım ölçümleri  

 

Elektroreolojik ölçümlerin ardından tüm numunelere viskoelastik özelliklerini 

belirlemek amacıyla sürünme-geri kazanım testleri uygulandı.  

 

3.2.19. Otomobil amortisöründe yapılan titreĢim sönümleme çalıĢmaları  

 

SO,  %5 TiO2 içeren TiO2/SO ve %10 TiO2 içeren TiO2/SO süspansiyonlarının     

(= %10) dıĢ elektrik alan kuvveti altında titreĢim sönümleme kapasitesi ölçüldü. 

Bu amaçla dıĢarıdan elektrik uygulanabilecek Ģekilde modifiye edilen (iç tüp anot ve 

dıĢ tüp katot olarak) Skoda otomobil amortisörü içersine 250 mL numune konuldu. 

Hacettepe Üniversitesi Makine Mühendisliği Bölümü, Otomotiv Anabilimdalı‟nda 

bulunan Roehrig 20VS marka amortisör test cihazında deneyler E = 0, 0,3, 0,5, 0,8 

ve 1 kV/6 mm aralığında gerçekleĢtirildi. Amortisör cihaza bağlandıktan sonra 3 

dakika boyunca 0,2 m/s hızla amortisör kararlılığını sağlamak amacıyla amortisör 

alıĢtırması yapıldı. Shock 6.3 amortisör test programı üzerinden aĢağıda verilen test 

parametreleri ayarlandı:  
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Amplitude (uyartım genliği) = 25,12 mm 

Test Sıcaklığı = 25C 

Maksimum test hızı = 0,1m/s 

Frekans = 0,63 Hz  

GiriĢ Dalgası ġekli (input) = Sinüs 

 

DıĢ elektrik alan kuvveti altında otomobil amortisörü içerisinde titreĢim sönümleme 

deneyleri sırasında her elektrik alan değiĢtirildiğinde yeni teste baĢlamadan önce 

önceki elektrik alanda oluĢan yapının bozulması amacıyla 30 saniye süreyle 

amortisör ölçüm alınmadan boĢta çalıĢtırıldı ve daha sonra ölçüm alındı. Alınan 

ölçümlerden amortisör piston hızına karĢılık sönümleme grafiği ve amortisörün yer 

değiĢtirmesine karĢı sönümleme kuvveti grafikleri cihazın yazılım programı 

tarafından çizildi. Buradan elde edilen veriler ile de elektrik alan kuvvetine karĢı 

maksimum sönümleme kuvveti grafiği çizilerek otomobil amortisörü içerisindeki ER 

sıvının titreĢim sönümleme kapasitesi belirlendi.  

 

3.3. Poliindol (PIN) Sentezi  

 

Kimyasal yöntemle PIN sentezinde, yükseltgen olarak FeCl3 ve çözücü olarak CHCl3 

kullanıldı. Polimerlesme için nmonomer:nyükseltgen oranı 2:3 olacak sekilde alındı. Bu 

amaçla 2,09 g indol ve 4,34 g susuz FeCl3 kullanıldı. Önce FeCl3 üç boyunlu balona 

konulup, üzerine 30 mL CHCl3 eklendi. Bu karıĢım geri soğutucu altında 10–15°C 

aralığında karıĢırken ortamdan N2(g) geçirilmeye baĢlandı. N2(g) ilk 10 dak geçtikten 

sonra, 20 mL CHCl3 ile hazırlanan indol çözeltisi damlatma hunisinden damla damla 

balonun içerisine eklendi. Bu karıĢımdan yarım saat daha N2(g) geçirildikten sonra 5 

saat ortam sıcaklığı 10–15°C aralığında tutularak karıĢtırıldı. Süre sonunda oluĢan 

PIN, gouch krozesi (gözenek no: 4) kullanılarak su trompu vasıtasıyla 90°C‟daki 

sıcak saf su ile süzüntü berrak ve renksiz oluncaya kadar yıkandı. En son süzüntüye 

KSCN çözeltisi eklenerek Fe testi yapıldı ve renklenme görülmeyene kadar 

yıkamaya devam edildi. Elde edilen PIN vakum etüvünde 70°C‟da 48 saat süre ile 
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kurutuldu. Ürün havanda dövüldükten sonra bir gece daha etüvde kurutuldu. Koyu 

haki yeĢil renkte 1,89 g PIN kütlece %90,8 verimle sentezlendi. Sentezlenen ürünler 

karakterizasyon çalıĢmaları ve ER ölçümlerde kullanmak amacıyla kapaklı numune 

kaplarına alındı.  

 

3.4. Yüzey Aktif Madde (NaDS) Varlığında Poliindol (SPIN) Sentezi  

 

Kimyasal yöntemle SPIN sentezinde, yükseltgen olarak FeCl3, çözücü olarak CHCl3 

ve yüzey aktif madde olarak NaDS alındı. Polimerlesme için nmonomer:nyükseltgen oranı 

2:3 ve nmonomer:nNaDS oranı 7:1 olacak Ģekilde alındı. Bu amaçla 2 g indol, 4,154 g 

susuz FeCl3 ve 0,703 g NaDS kullanıldı. Önce indol ve NaDS üç boyunlu balona 

konulup, üzerine 25 mL CHCl3 eklendi. Bu karıĢım önce manyetik karıĢtırıcıda 30 

dak karıĢtırldı ve sonra geri soğutucu altında 10–15°C aralığında karıĢırken ortamdan 

N2(g) geçirilmeye baĢlandı. N2(g) ilk 10 dak geçtikten sonra, 30 mL CHCl3 ile 

hazırlanan FeCl3 karıĢımı damlatma hunisinden damla damla balonun içerisine 

eklendi. Bu karıĢımdan yarım saat daha N2(g) geçirildikten sonra 5 saat ortam 

sıcaklığı 10–15°C aralığında tutularak karıĢtırıldı. Süre sonunda oluĢan SPIN, gouch 

krozesi (gözenek no: 4) kullanılarak su trompu vasıtasıyla 90°C‟daki sıcak saf su ile 

süzüntü berrak ve renksiz oluncaya kadar yıkandı. En son süzüntüye KSCN çözeltisi 

eklenerek Fe testi yapıldı ve renklenme görülmeyene kadar yıkamaya devam edildi. 

Elde edilen SPIN vakum etüvünde 70°C‟da 48 saat süre ile kurutuldu. Ürün havanda 

dövüldükten sonra bir gece daha etüvde kurutuldu. Koyu haki yeĢil renkte, %1,98 

NaDS içeren 2,41 g SPIN kütlece %89 verimle sentezlendi.  Sentezlenen ürünler 

karakterizasyon çalıĢmaları ve ER ölçümlerde kullanılmak üzere kapaklı numune 

kaplarına alındı.   

 

3.5. Poliindol/TiO2 Nanokompozitlerin Sentezi  

 

Yerinde polimerleĢme yöntemi ile nanokompozit sentezinde, dopant olarak FeCl3 ve 

çözücü olarak CHCl3 kullanıldı. Nanokompozit sentezi için, nmonomer:nyükseltgen oranı 
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2:3 alındı. Kütlece iki farklı bileĢimde PIN içeren K1 ve K2 kodlu PIN/TiO2 hibrit 

nanokompozitleri aĢağıda açıklandığı Ģekilde sentezlendi. K1 nanokompoziti için, 

mindol:mTiO2 oranı 1:4 olarak alındı ve bu amaçla 2,73 g indol ve 5,67 g susuz FeCl3 

kullanıldı. Önce 0,6 g TiO2 üç boyunlu balona konulup, üzerine 25 mL CHCl3 

eklendi. TiO2‟nin CHCl3 içerisinde tamamen dağılmasını sağlamak amacıyla 20 dk 

ultrasonik dalga (f = 35Hz) uygulandı. Ardından 15 mL CHCl3 içerisinde çözünmüĢ 

2,73 g indol damlatma hunisinden balona damla damla ilave edildi. Bu karıĢım geri 

soğutucu altında oda sıcaklığında 30 dak karıĢtırıldı. Ardından sıcaklık 10−15°C‟a 

düĢürülüp, karıĢımdan 15 dk N2(g) geçirildikten sonra 5,67 g FeCl3/30 mL CHCl3 

karıĢımı üç boyunlu balona ilave edildi. Sistemden yarım saat daha N2(g) 

geçirildikten sonra 1 gece T = 10−15°C‟da tutularak karıĢtırıldı. Bu süre sonunda 

oluĢan nanokompozit gouch krozesi (gözenek no: 4) kullanılarak su trompunda 

90°C‟daki sıcak deiyonize su ile süzüntü berrak ve renksiz oluncaya kadar yıkandı. 

En son süzüntüye KSCN çözeltisi ilave edilerek Fe testi yapıldı ve renklenme 

görülmeyene kadar kompoziti yıkamaya devam edildi. Elde edilen ürün vakum 

etüvde 70°C‟da 48 saat süreyle kurutuldu. Ürün havanda dövüldükten sonra bir gece 

daha etüvde bekletildi. Bu Ģekilde %91 verimle K1 [PIN(77,3)/TiO2(22,7)] 

nanokompoziti elde edildi. Yukarıda açıklanan aynı iĢlem sırası takip edilerek ve 

reaktant oranları değiĢtirilerek (mindol:mTiO2 oranı 1:9, 3,07 g indol, 0,3g TiO2) %93 

verimle K2 [PIN (91,7)/TiO2(8,3)] nanokompoziti elde edildi. Sentezlenen ürünler 

karakterizasyon çalıĢmaları ve ER ölçümlerde kullanmak amacıyla kapaklı numune 

kaplarına alındı.  

 

3.6. Yüzey Aktif Madde Varlığında Poliindol/TiO2 Nanokompozitlerin Sentezi 

 

Yerinde polimerleĢme yöntemi ile yüzey aktif madde içeren hibrit nanokompozit 

sentezinde, dopant olarak FeCl3, çözücü olarak CHCl3 ve yüzey aktif madde olarak 

NaDS kullanıldı. Nanokompozit sentezi için, nmonomer:nyükseltgen oranı 2:3 ve 

nindol:nNADS 7 alındı. Kütlece iki farklı bileĢimde PIN ve yüzey aktif madde içeren 

SK1 ve SK2 kodlu SPIN/TiO2 hibrit nanokompozitleri aĢağıda açıklandığı Ģekilde 

sentezlendi. SK1 nanokompoziti için, mindol:mTiO2 oranı 1:4 olarak alındı ve bu 
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amaçla 2,73 g indol ve 5,67 g susuz FeCl3 kullanıldı. Önce 0,6 g TiO2 ve 0,96 g 

NaDS üç boyunlu balona konulup, üzerine 25 mL CHCl3 eklendi. TiO2‟nin ve NaDS 

nin CHCl3 içerisinde tamamen dağılmasını sağlamak amacıyla (10 dakika TiO2 için, 

20 dakika TiO2+NaDS için) 30 dakika süre ile ultrasonik dalga (f = 35Hz) uygulandı. 

Ardından 15 mL CHCl3 içerisinde çözünmüs 2,73 g indol damlatma hunisinden 

balona damla damla ilave edildi. Bu karıĢım geri soğutucu altında oda sıcaklığında 1 

saat karıĢtırıldı. Ardından sıcaklık 10−15°C‟a düĢürülüp, karıĢımdan 15 dk N2(g) 

geçirildikten sonra 5,67 g FeCl3/30 mL CHCl3 karıĢımı üç boyunlu balona ilave 

edildi. Sistemden yarım saat daha N2(g) geçirildikten sonra 1 gece T =10−15°C‟da 

tutularak karıĢtırıldı. Bu süre sonunda oluĢan nanokompozit gouch krozesi (gözenek 

no: 4) kullanılarak su trompunda 90°C‟daki sıcak deiyonize su ile süzüntü berrak ve 

renksiz oluncaya kadar yıkandı. En son süzüntüye KSCN çözeltisi ilave edilerek Fe 

testi yapıldı ve renklenme görülmeyene kadar kompoziti yıkamaya devam edildi. 

Elde edilen ürün vakum etüvde 70°C‟da 48 saat kurutuldu. Ürün havanda 

dövüldükten sonra bir gece daha etüvde bekletildi. Bu Ģekilde %85 verimle SK1 

[NaDS(19,8)/PIN(60,4)/TiO219,8)] hibrit nanokompoziti elde edildi. Yukarıda 

açıklanan iĢlem sırası takip edilerek ve reaktant oranları değiĢtirilerek (mindol:mTiO2 

oranı 1:9, 3,07 g indol, 0,3g TiO2 ve 1,08 g NaDS) SK2 

[NaDS(24)/PIN(68,2)/TiO2(7,8)] nanokompoziti %86 verimle elde edildi. 

Sentezlenen ürünler karakterizasyon çalıĢmaları ve ER ölçümlerde kullanmak üzere 

numune kaplarına alındı.  
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4. SONUÇLARIN DEĞERLENDĠRĠLMESĠ VE TARTIġMA 

 

4.1 PIN‟in PolimerleĢme Mekanizması 

 

PIN; polimerleĢme etkinliği ve iletkenliği bilinen diğer N-içeren iletken 

polimerlerden düĢük olması nedeniyle diğer iletken polimerler kadar ilgi 

çekmemiĢtir. Bu davranıĢın nedenlerinden biri polimerleĢme Ģekillerinin çok çeĢitli 

olmasıdır. EĢleĢmelerin çoğu dallanmalara, düzlemsellikten sapmalara sebep 

olmaktadır. Bu dallanma ve sapmalar da standart spektroskopik tekniklerle analizi 

zor olan kompleks yapılar oluĢturmaktadır. EĢleĢme Ģekilleri arttıkça konjugasyon 

uzunluğu kısalmakta, iletkenlik düĢmektedir [82]. PIN‟in polimerleĢme mekanizması 

üzerine çok sayıda görüĢ vardır. ġekil 4.1.‟te PIN‟in olası polimerleĢme yapıları 

görülmektedir: 

 

 
1,1-3,3 katılması 1,3 katılması  2,2-3,3 katılması       2,3 katılması 

 

ġekil 4. 1. PIN‟in olası polimerleĢme yapıları [83]  

 

Yapılan çalıĢmalar ıĢığında, PIN‟in polimerleĢmesinin çoğunlukla 2,3 mekanizması 

üzerinden yürüdüğü rapor edilmiĢtir [84, 85, 86]. 2,3 mekanizması iki ayrı Ģekilde 

meydana gelebilir. Bunlardan birincisi ġekil 4.2‟de gösterildiği gibi radikalin nötral 
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moleküle atak yapması Ģeklinde, ikincisi ise ġekil 4.3‟de gösterildiği gibi radikalin 

radikalle birleĢmesi Ģeklinde gerçekleĢebilir. 

 

 
 

ġekil 4. 2. PIN‟in 2. ve 3. karbon atomları üzerinden radikal-nötral monomer yolu 

                 ile polimerleĢme mekanizması [87]. 
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ġekil 4. 3. PIN‟in 2. ve 3. karbon atomları üzerinden radikal-radikal monomer yolu 

ile polimerleĢme mekanizması.  
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4.2. Tanecik Boyutu Ölçümü Sonuçları  

 

ER etkinin tanecikler arası etkileĢimlerden kaynaklandığı, bu etkileĢimler sonucunda 

taneciklerin elektrotlar arasında polarize olarak zincir yapısı oluĢturduğu 

bilinmektedir. Bu nedenle ER çalıĢmalarda tanecik büyüklüğü oldukça önemli bir 

faktördür. ER aktivite göstermesi beklenen tanecik yapısının yerçekimine karĢı 

dayanıklı olabilmesi için boyutunun mikrometre mertebesinde olması araĢtırmacılar 

tarafından tercih edilmektedir. Hahn ER aktivite gösteren parçacıkların 0,1-100 µm 

arasında tanecik büyüklüğüne sahip olması gerektiğini rapor etmiĢtir [88].  

 

PIN, SPIN, TiO2, K1, K2, SK1 ve SK2 numunelerin tanecik boyutunun küçültülmesi 

amacıyla bilyalı öğütücü ile 3 saat süreyle öğütüldü. Öğütme iĢlemi sırasında daha 

uzun öğütme sürelerinde topaklanmalar gözlendiği için daha küçük tanecik boyutuna 

inilemedi. Öğütülen örneklerin tanecik büyüklükleri, Malvern Nano-ZS marka zeta-

sizer cihazı ile ölçülerek, toplanan veriler Malvern Nano-ZS marka zeta-sizer 

software ile Laser Doppler saçılma teorisine göre değerlendirildi. Elde edilen tanecik 

boyutu verileri Çizelge 4.1‟de görülmektedir. ÇalıĢılan numunelerin ER ölçümleri bu 

tanecik boyutlarında gerçekleĢtirildi.  

 

Çizelge 4. 1 Numunelerin tanecik büyüklükleri  
 

        Tanecik  büyüklükleri 

 

Numune 
d0,5(µm) 

TiO2 0,60 

PIN  0,88 

SPIN [NaDS(1,98)/PIN(98,02)] 0,90 

K1 

[PIN(77,3)/TiO2(22,7)] 
0,84 

K2 

[PIN(91,7)/TiO2(8,3)] 
0,97 

SK1 

[NaDS(19,8)/PIN(60,4)/TiO2(19,8)] 
1,64 

SK2 

[NaDS(24)/PIN(68,2)/TiO2(7,8)] 
1,75 
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Çizelge 4.1‟de görüldüğü gibi elde edilen nanokompozitilerin tanecik büyüklüğünün 

artan PIN miktarı ile orantılı olarak artıĢ gösterdiği, diğer taraftan homopolimer ve 

nanokompozitlerin yapısına giren yüzey aktif maddenin de numunelerin tanecik 

büyüklüğünü arttırdığı tespit edildi. 

 

4.3. Numunelerin Bazı Fiziksel Özellikleri  

 

PIN, SPIN, TiO2, K1, K2, SK1 ve SK2 numunelerin %verim, yoğunluk, manyetik 

süseptibilite, dielektrik sabiti ve iletkenlik değerleri Çizelge 4.2‟de verildi:  

 

Çizelge 4. 2. Numunelerin %verim, yoğunluk, manyetik duyarlılık, dielektrik sabiti 

ve iletkenlik değerleri.  

 

Numune 

Verim  

(%, 

m/m) 

Yoğunluk  

(, gcm
-3

) 

Manyetik 

Duyarlılık 

x10
7
 

(Xg, cm
3
g

-1
) 

 

Dielektrik 

Sabiti 

 

Ġletkenlik 

(S)  

(Empedans 

Analizörü) 

Ġletkenlik 

x10
4
 

( Scm
–1

) 

(four 

probe) 

PIN 90,8 0,94 21 4,30 0,20 1,03 

SPIN 89 0,95 12 3,64 0,26 1,40 

TiO2 
 2,47 -49

 3,32 0,06 0,05 

K1 91 1,03 33 3,39 0,13 0,11
 

K2 93 0,98 88 4,06 0,17 0,12
 

SK1 85 1,06 8 3,57 0,21 4,32 

SK2 86 1,02 10 3,63 0,24 7,74
 

 

Çizelge 4.2 de görüldüğü gibi, yüzey aktif maddenin yapıya girmesi yoğunluğun 

azalmasına, artan TiO2 yüzdesi ise yoğunluğun artmasına neden olmuĢtur.  

 

PIN yapısına anyonik yüzey aktif madde girmesiyle beklenildiği gibi iletkenlik 

değerinin arttığı hem empedans analizörü hemde four probe cihazı ile yapılan 

ölçümler sonucunda belirlenmiĢtir. PIN üzerine yapılan bazı çalıĢmalarda, kimyasal 

yöntemle FeCl3, (NH4)2S2O8, CuCl2 gibi dopantlarla, değiĢen monomer/yükseltgen 

oranları (1:1, 1:5) kullanılarak, sulu veya susuz ortamlarda, çeĢitli organik çözücüler 
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içinde (CH3CN, CH2Cl2, CH3NO2, C6H5OH, C2H5OH ve CH3OH), -7°C ila +25°C 

aralığındaki sıcaklıklarda, 4-24 saat aralığındaki sürelerde polimerleĢme ile %11-90 

aralığında verimlerle PIN elde edilmiĢtir [89, 90]. Yapılan çalıĢmalarda elde edilen 

PIN‟lerin iletkenlikleri 10
–1
10

–4
 Scm

–1
 aralığında rapor edilmiĢtir. Bu sonuçlar göz 

önünde bulundurulduğunda; sentezlenen PIN ve SPIN‟in iletkenliğinin, literatürle 

uyumlu olduğu görülmektedir. K1, K2, SK1 ve SK2 nanokompozitlerin iletkenlikleri 

beklenildiği gibi PIN ve SPIN‟den düĢük çıkmıĢtır ve nanokompozit yapısındaki 

TiO2 oranı azaldıkça iletkenlik değerleri beklenildiği gibi artmıĢtır. Bu sonuçlardan 

yüzey aktif maddenin yapısına girdiği malzemelerin iletkenliğini arttırdığı 

belirlenmiĢtir. DBSA dopant olarak kullanılarak yerinde polimerleĢme ile polianilin-

DBSA/organo kil nanokompozitlerin sentezlendiği bir çalıĢmada iletkenliklerin, 

monomer:kil oranı 1:3 alındığında PAN‟nınkinden yüksek; 1:6 alındığında ise düĢük 

olarak bulunduğu rapor edilmiĢtir [91].  

 

Ġletken polimerlerin iletkenlik mekanizması hakkında bilgi edinmek için Gouy 

terazisi ile yapılan manyetik duyarlılık ölçümlerinde, PIN‟in manyetik duyarlılık 

değerinin +21x10
-7

, SPIN‟in manyetik duyarlılık değerinin ise +12x10
-7 

olduğu 

bulundu. Malzemenin negatif manyetik duyarlılık değeri diamanyetizma, pozitif 

manyetik duyarlılık değeri ise paramagnetizma gösterdiğini belirtir [92]. Buradan 

PIN‟in polaron yapıda olduğu ve polaron yapıdaki PIN‟de paramanyetizma olduğu yani 

iletkenliğin polaronlar üzerinden yürüdüğü sonucuna varıldı [93]. Choi‟nin yaptığı bir 

çalıĢmada tetraetilamonyum tetrafloroborat ile doplanmıs PIN‟de, akım taĢıyıcı olarak 

polaronların görev yaptığı vurgulanmıĢtır [94]. Buradan çıkarak bu çalıĢmada 

sentezlediğimiz FeCl3 ile doplanmıs PIN için de benzer bir mekanizma önerilebilir ve 

iletkenliğin polaronlar üzerinden olduğu sonucu çıkartılabilir. TiO2 nin manyetik 

duyarlılık değeri -49x10
-7

 olarak bulundu. Bu sonuçtan TiO2 nin diamanyetik özellik 

gösterdiği anlaĢıldı. K1, K2, SK1 ve SK2 nanokompozitlerin pozitif değerde 

manyetik duyarlılık değerlerine sahip olduğu ve iletkenlik mekanizmasının 

polaronlar üzerinden yürüdüğü belirlendi. Nanokompozit yapısındaki TiO2 oranı 

arttıkça kompozitin manyetik duyarlılık değerinin azaldığı görüldü. Ayrıca yüzey 

aktif madde içeren nanokompozitlerin manyetik duyarlılık değerlerinin diğer 

nanokompozitlere göre daha düĢük olduğu belirlendi.  
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Bir materyale dıĢarıdan elektrik alanı uygulandığı zaman enerji depolama yeteneğine 

sahipse dielektrik malzeme olarak adlandırılır. Dielektrik sabiti (ε) ise materyalin iki 

elektrik yük arasındaki elektrostatik kuvveti azaltan miktardır. Bir elektrik alanın (E) 

etkisinde bulunan her polimer, belirli derecede polarize olur. Bir malzemede, 

polarizasyon olayının derecesini ε gösterir. Polarizasyon derecesi, malzemede oluĢan 

ve E ile yönlenen dipollerin yoğunluğuna ve büyüklüğüne bağlıdır [95]. ER 

çalıĢmalarında süspansiyon ortamında asılı duran taneciklere E uygulanıp, tanecikler 

polarize olmaya zorlandığı için ER akıĢkanların davranıĢı dağılan fazın ε değeri ile 

yakından iliĢkilidir [96]. Literatürde ER taneciklerin ε = 2–10.000 arasında olmaları 

gerektiği belirtilmektedir [97]. Ancak yüksek ε değerine sahip taneciklerde E altında 

yüksek dielektrik kaybı meydana gelmektedir. Bunun yanında yüksek iletkenliğe 

sahip taneciklerin de yüksek E de elektriksel olarak bozunmaya uğradığı rapor 

edilmektedir. Çizelge 4.2‟de görüldüğü gibi TiO2 in dielektirik sabiti değerinin 

polimerler ve nanokompozitlere göre daha düĢük olduğu belirlenmiĢtir. K1 ve K2 

nanokompozitlerin ε değerleri PIN‟e göre azalıĢ gösterirken, SK1 ve SK2 

nanokompozitlerin ε değerleri de SPIN‟e göre azalıĢ göstermiĢtir. 

Nanokompozitlerde yapıdaki TiO2 oranı arttıkça dielektrik sabiti değerinin azaldığı 

görülmektedir. Ayrıca yüzey aktif maddenin dielektrik sabiti değerini azalttığı 

belirlenmiĢtir. Yapılan çalıĢmalardan elde edilen ε değerlerinin ER tanecikleri için 

literatürde verilen aralığa (ε = 2–10.000) uygun olduğu görülmektedir.  
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4.4. Element Analizi Sonuçları  

 

Çizelge 4. 3. Tüm numunelerin element analizi sonuçları.  

 

Numune %C %H %N %S 

Teorik Deneysel Teorik Deneysel Teorik Deneysel Teorik Deneysel 

PIN 82,50 81,64 5,53 5,49 11,97 12,18 - - 

SPIN 77,80 79,21 6,17 7,13 11,13 10,85 1,77 1,95 

K1 65,60 63,35 4,78 4,72 9,57 9,66 - - 

K2 73,80 75,12 5,38 5,09 10,76 10,41 - - 

SK1 64,61 61,36 5,04 5,04 8,95 9,05 2,72 2,22 

SK2 72,27 69,68 5,60 5,82 10,06 9,85 2,72 2,56 

 

PIN‟in ve SPIN‟ in C, H, N, S,  element analizi sonuçları Çizelge 4.3‟de verildi. Elde 

edilen sonuçlar teorik olarak beklenenler ile uyum içerisinde olup, indol 

monomerinden baĢarılı bir Ģekilde PIN ve SPIN sentezlendiğini göstermektedir. 

Ayrıca SPIN yapısında yüzey aktif madde bulunduğu %1,08 (m/m) oranında S 

bulunması ile teyit edilmiĢtir.  

 

K1, K2, SK1 ve SK2 nanokompozitleri deneysel olarak sırasıyla [PIN(80)/TiO(20)], 

K2 [PIN(90)/TiO2(10)], [NaDS(24,2)/PIN(60,6)/TiO2(15,2)] ve SK2 

[NaDS(26,4)/PIN(66,2)/TiO2(7,4)] içermesi hedeflenmiĢti, ancak element analizi 

sonuçlarından K1: [PIN(77,3)/TiO2(22,7)], K2: [PIN(91,7)/TiO2(8,3)], SK1: 

[NaDS(19,8)/PIN (60,4)/TiO2(19,8)] ve SK2: [NaDS(24)/PIN(68,2)/TiO2(7,8)] 

bileĢimlerinde sentezlendiği belirlendi.  

 

4.5. FTIR Analizi Sonuçları  

 

PIN, SPIN, TiO2, K1, K2, SK1, SK2 numunelerin yapı analizleri FTIR 

spektrometresi ile yapıldı, sonuçlar aĢağıda irdelendi. Ġndol, PIN ve SPIN‟in FTIR 

spektrumları ġekil 4.4.‟de verildi. 
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ġekil 4. 4. FTIR spektrumu, (a) Ġnden, (b) PIN, (c) SPIN 

 

Çizelge 4. 4. PIN ve SPIN‟in FTIR spektrum verileri 

 

Titresim N-H C=C C6H6 C2-C3 ve N-H C2-C3 C-N C-H 

Dalga Sayısı 

(cm
-1

) 

3385 1602 1454 1404 1319 1208 ve 

1106 

1106 

 

Çizelge 4.4‟de görüldüğü gibi, PIN ve SPIN için elde edilen FTIR değerlerinden 

polimerleĢmenin gerçekleĢtiği desteklenmekte ve oluĢan PIN ve SPIN‟in yapısı 

açıklanabilmektedir. PIN ve SPIN‟in FTIR spektrumunda (Sekil 4.4.b ve c) 

3385−3000 cm
-1

 aralığında görülen yayvan pik indol monomerinde (ġekil 4.4.a) 

mevcut olan aynı dalga sayısındaki singlet bandın polimerleĢme sonucu konjugasyon 

etkisiyle (aynı dalga sayısında tekrarlanan molekül içi hareketler: titreĢim, öteleme 

vb.) yayvanlaĢmasından kaynaklanmaktadır. Bu band N−H gerilme bandını 

a 

b 

c 
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göstermekte olup, indoldeki N−H grubunun polimerleĢme sırasında monomerler 

arasındaki bağlara katılmadığını göstermektedir. Ġndolde 1503 cm
-1

‟de gözlenen 

C2=C3 bandı PIN‟de 1602 cm
–1

‟e kaymıĢtır. Bunun yanında 1454 cm
–1

 ve 1215 cm
–

1
‟de gözlenen pikler benzen halkasından kaynaklanmakta olup, benzen halkasının 

polimerleĢmeye katılmadığını göstermektedir. Ġndolde gözlenen 746 ve 722 cm
-

1
‟deki dublet pik C2−H ve C3−H bağlarının düzlem dıĢı deformasyonundan 

kaynaklanmaktadır. Elektrokimyasal polimerleĢme ile PIN sentezlenen bir çalısmada 

indol için elde edilen FTIR spektrumunda aynı Ģekilde dublet rapor edilmiĢtir. PIN 

ve SPIN‟de bu piklerin bulunmaması polimerleĢmenin indolde 2,3-pozisyonu 

üzerinden gerçekleĢtiğini desteklemektedir. PIN ve SPIN‟deki bu yapının düzenli ya 

da rastgele olup olmadığını belirlemek mümkün değildir. PIN için literatürde 

önerilen olası yapılar ġekil 4.3‟de görülmektedir [98,99]. 

 

 
 

ġekil 4. 5. PIN için önerilen olası yapılar.  

 

Sonuç olarak bizim gerçekleĢtirdigimiz PIN sentezinde de benzen halkasının 

polimerlesme sırasında oluĢan bağlarda yer almadığı, N−H grubunun korunduğu ve 

C2−C3 gerilmesinden dolayı polimerleĢmenin 2,3 mekanizması üzerinden yürüdügü 

sonucuna varıldı. Bu da ġekil 4.1. de önerilen polimerleĢme mekanizmasının 

doğruluğunu kanıtladı. 

 

SPIN‟in FTIR spektrumu PIN‟ in FTIR spektrumu ile benzerdir ancak SPIN de 

anyonik yüzey aktif maddeden gelen S atomları olduğundan spektrumda 469 cm
-1

 de 

C-S-C gerilme piki gözlenmiĢtir. Bu da NaDS‟nin polimer yapısına katıldığını 

kanıtlamıĢtır. 
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TiO2, K1,ve K2 numunelerinin FTIR spektrumu Ģekil 4.6. de görülmektedir. 

 

 
 

ġekil 4. 6. FTIR spektrumu, (a) TiO2, (b) K1, (c) K2 

 

ġekil 4.6.a da TiO2 in FTIR spektrumu incelendiğinde 3400 cm
-1

 de yayvan –OH piki 

ve 436-495 cm
-1 

de Ti-O-Ti karakteristik pikleri görülmektedir. 

 

Çizelge 4. 5. TiO2, K1 ve K2  nin FTIR spektrum verileri 

 

Titresim -OH N-H C=C C6H6 C2-C3 ve 

N-H 

C2-C3 C-N C-H Ti-O-Ti 

Dalga 

Sayısı 

(cm
-1

) 

 

3400 

 

3385 

 

1602 

 

1454 

 

1404 

 

1319 

1208 

ve 

1106 

 

1106 

 

436-495 

a 

b 

c 
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Çizelge 4.5 de K1 ve K2 nin FTIR spektrum verileri incelendiğinde yapıda PIN‟e ve 

TiO2‟e ait karakteristik piklerin olduğu görülmektedir. Bu sonuçlar K1 ve K2 

nanokompozitlerinin baĢarı ile sentezlendiğini göstermektedir.  

 

TiO2, SK1,ve SK2 numunelerinin FTIR spektrumu ġekil 4.7. de görülmektedir. 

 

 
 

ġekil 4. 7. FTIR spektrumu, (a) TiO2, (b) SK1,ve (c) SK2  

  

Çizelge 4. 6. SK1, ve SK2 in FTIR spektrum verileri 

 

 

Titresim 

 

-OH 

 

N-H 

 

C=C 

 

C6H6 

C2-C3 

ve  

N-H 

 

C2-C3 

 

C-N 

 

C-H 

 

Ti-

O-

Ti 

C-

S- 

C 

Dalga 

Sayısı 

(cm
-1

) 

 

3400 

 

3385 

 

1602 

 

1454 

 

1404 

 

1319 

1208 

ve 

1106 

 

1106 

436 

- 

495 

 

469 

 

a 

b 

c 



 50 

Çizelge 4.6. de K1 ve K2 nin FTIR spektrum verileri incelendiğinde yapıda SPIN‟e 

ve TiO2‟e ait karakteristik piklerin olduğu görülmektedir. Bu sonuçlar SK1 ve SK2 

nanokompozitlerinin baĢarı ile sentezlendiğini göstermektedir.  

 

Sonuç olarak, nanokompozitler için elde edilen FTIR spektrumları PIN ile 

benzerlikler içermekte, ancak nanokompozitteki TiO2‟den gelen grupların etkisiyle 

bazı kaymaların olduğu görülmektedir. Bu kaymalar neticesinde bazı piklerin yerleri 

değiĢmiĢ, ancak nanokompozit yapısında hem TiO2 hem de PIN olduğunu kanıtlayan 

pikler gözlenmiĢtir. Buradan TiO2 ve PIN‟nin uyumlu karıĢımlar oluĢturdukları 

sonucuna varıldı.  

 

4.6. Termal Analiz Sonuçları  

 

PIN, SPIN, TiO2, K1, K2, SK1 ve SK2 numunelerinin termal özellikleri TG/DTA 

analiz sistemi ile incelendi; elde edilen termogramlar aĢağıda irdelendi ve sonuçlar 

toplu olarak Çizelge 4.7 de verildi. Ayrıca tüm numunelerin TG/DSC eğrileri de EK 

1‟de verilmiĢtir.  

 

PIN ve SPIN‟in TGA eğrileri ġekil 4.8(a,b)‟de görülmektedir.  
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ġekil 4. 8. (a) PIN ve (b) SPIN‟nin TGA eğrileri  

 

ġekil 4.8.a incelendiğinde PIN‟in üç basamakta kütle kaybı gösterdiği görülmektedir. 

100C‟nin altındaki kütle kaybı (%2,35) polimer yapısında adsorplanmıĢ çözücü, 

nem, monomer gibi düĢük mol kütleli birimlerin uzaklaĢmasından 

kaynaklanmaktadır. 186−236C aralığındaki ikinci kütle kaybında (%3,50) polimer 

yapısındaki dopant anyonlarının (Cl
-
) uzaklaĢmasından ve bunu takiben 500C daki 

kütle kaybı (%7) ise PIN zincirlerinin degradasyonundan kaynaklanmaktadır [100]. 

TGA iĢlemi sonunda 900°C de kalan madde miktarı ise %72 (m/m) olarak 

bulunmuĢtur. Abthagir ve Saraswathi‟nin PIN‟in yük transferi ve termal özellikleri 

üzerine yaptıkları ve karĢıt iyonun BF4
-
 olduğu bir çalıĢmada, PIN‟in üç aĢamalı 

kütle kaybı gösterdiği rapor edilmiĢtir. ÇalıĢmada ilk aĢamada %3 (m/m) küçük kütle 

kaybının PIN‟de hapsolmuĢ nem ve çözücünün uzaklaĢmasından; ikinci aĢama 

(200−350C) dopant anyonlarının uzaklaĢmasından ve son aĢamada (600C) kütle 

kaybının polimer zincir kopmalarından kaynaklandığı rapor edilmiĢtir [101]. Bizim 

gözlemlediğimiz termal geçiĢler ile literatürde rapor edilen değerler tamamen aynı 

olmasa da aynı aralığa denk gelmektedir, aradaki fark da sentez yöntemi, dopant ve 

zincir uzunluklarının farklı olmasından kaynaklanabilir.   
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ġekil 4.8.b incelendiğinde SPIN‟in PIN gibi yine üç aĢamada termal olarak 

bozunmaya uğradığı belirlendi. 100C‟nin altındaki kütle kaybının (%2,15) yine 

polimer yapısında adsorplanmıĢ çözücü, nem, monomer gibi düĢük mol kütleli 

birimlerin uzaklaĢmasından, 175−354C aralığındaki ikinci kütle kaybının (%22,6) 

polimer yapısındaki dopant anyonlarının (Cl
-
) uzaklaĢmasından ve bunu takiben 

533C daki kütle kaybının (%17) ise SPIN zincirlerinin degradasyonundan 

kaynaklandığı düĢünülmektedir. SPIN‟ in TGA iĢlemi sonunda kalan madde miktarı 

ise %47 (m/m) olarak bulunmuĢtur. Çizelge 4.7 incelendiğinde SPIN‟ in termal 

dayanımının ve 900C da kalan madde miktarının PIN‟den daha düĢük olduğu 

görülmektedir. Bu durum yapıda bulunan yüzey aktif maddenin degradasyonu ile 

oluĢan ürünlerin yanabilirliği arttırdığı Ģeklinde yorumlanabilir [102].  

 

TiO2, K1 ve K2 numuneleri için elde edilen TGA eğrileri ġekil 4.9(a,b,c)‟da, elde 

edilen termal bozunma sıcaklıkları ve bozunmadan kalan madde miktarı ise Çizelge 

4.7‟de verilmiĢtir. 

 

 
 

ġekil 4. 9. (a) TiO2 , (b) K1, (c) K2 numunelerin TGA eğrileri  

 

Yüzeyde tutunan su bütün mineraller için benzerdir fakat kristalin yüzey alanının bir 

fonksiyonu olarak değiĢebilir ve daha küçük kristaller daha fazla su tutma 
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eğilimindedirler. 400–800C aralığında kristaldeki H-bağlarının kuvvetine bağlı 

olarak farklı sıcaklıklarda kristalin su uzaklaĢabilir. Dioktahedral ve demirce zengin 

mineraller kristal suyunu daha düĢük sıcaklıklarda kaybederken alümina smektitlerin 

daha yüksek sıcaklıklarda kaybettiği rapor edilmiĢtir [103]. ġekil 4.9.a‟da görüldüğü 

gibi TiO2 tek aĢamada kütle kaybına (%6,5) uğramıĢtır: 100C ye kadar nemin 

uzaklaĢmasından kaynaklanan %3‟lük hızlı bir kütle kaybı ve bu sıcaklıktan sonra da 

diğer yapı sularının uzaklaĢmasından kaynaklanan %3,5 lik kütle kaybı 

görülmektedir. 

 

ġekil 4.9.b ve c birlikte incelendiğinde K1 ve K2 nanokompozitlerin 3 aĢamada 

bozunduğu görülmektedir. Nanokompozitlerdeki 100C‟nin altındaki kütle kaybı (K1: 

%2,50, K2: %2,10) poliindol yapısında adsorplanmıĢ çözücü, nem, monomer gibi 

düĢük mol kütleli birimlerin uzaklaĢmasından kaynaklanabilir. K1 ve K2 için 214-

368C ve 200-362C aralığındaki ikinci kütle kayıplarında (K1: %15,4, K2: %15,3) 

polimer yapısındaki dopant anyonları uzaklaĢmaktadır ve bunu takiben K1 için 

521C (%25) ve K2 için 525C (%24,5) daki kütle kaybı ise PIN zincirlerinin 

degradasyonundan kaynaklanmaktadır. TGA iĢlemi sonunda kalan madde miktarı ise 

K1 için %53 ve K2 için %52 (m/m) olarak bulunmuĢtur. Bu sonuçlara göre K1 ve 

K2 nanokompozitin 1. baĢlangıç bozunma sıcaklıkları PIN‟e göre sırasıyla 28C ve 

14C artmıĢ ancak 900°C da bozunmadan kalan madde miktarı PIN‟e göre azalmıĢtır 

(yaklaĢık %20).  

 

TiO2, SK1 ve SK2‟nin TGA eğrileri ġekil 4.10‟da, elde edilen termal bozunma 

sıcaklıkları ve bozunmadan kalan madde miktarları ise Çizelge 4.7‟de verildi.  
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ġekil 4. 10. (a) TiO2, (b) SK1, (c) SK2‟nin TGA eğrileri  

 

ġekil 4.10.b ve c de görüldüğü gibi NaDS yüzey aktif madde varlığında sentezlenmiĢ 

SK1 ve SK2 nanokompozitin termal özellikleri yüzey aktif maddesiz sentezlenmiĢ 

olan K1 ve K2 nanokompozitleri ile benzerlikler göstermektedir. 

Nanokompozitlerdeki 100C‟nin altındaki kütle kaybı (SK1: %1,44, SK2: %1,26) 

poliindol yapısında adsorplanmıĢ çözücü, nem, monomer gibi düĢük mol kütleli 

birimlerin uzaklaĢmasından kaynaklanmaktadır. SK1 ve SK2 için 158-340C ve 175-

330C aralığındaki ikinci kütle kayıplarında (SK1: %23,5, SK2: %24) polimer 

yapısındaki dopant anyonları uzaklaĢmaktadır ve bunu takiben SK1 için 521C 

(%15) ve SK2 için 586C (%22) daki kütle kaybı ise PIN zincirlerinin 

degradasyonundan kaynaklanmaktadır. TGA iĢlemi sonunda kalan madde miktarı ise 

SK1 için %56 ve SK2 için %47 (m/m) olarak bulunmuĢtur. Ancak yapıdaki yüzey 

aktif maddenin etkisi ile termal özellikler K1 ve K2 den daha zayıftır. Buradan 

nanokompozit yapısındaki TiO2 oranı arttıkça termal özelliklerin iyileĢtiği ve yapıya 

yüzey aktif maddenin girmesi sonucu termal özelliklerin zayıfladığı sonucuna 

varılabilir. 
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Çizelge 4. 7. Tüm numunelerin TGA sonuçları 

 

Numune 

Bozunma sıcaklıkları (
ᵒ

C) 900C kalan madde miktarı 

(%m/m) 

*Tb  *Tm  *Ts  

TiO2 421 - - 93,5 

PIN 

186 

500 

236 

- 

286 

- 
72 

SPIN 175 354 533 47 

K1 214 368 521 53 

K2 200 362 525 52 

SK1 158 340 521 56 

SK2 175 330 486 47 

 

*Tb: BaĢlangıç bozunma sıcaklığı,*Tm: Maksimum bozunma sıcaklığı, *Ts: Bozunmanın tamamlandığı sıcaklık 

 

 

4.7. XRD Analizi Sonuçları  

 

XRD analizlerinden, uygun polimerlerin tabakalı silikatlar ile oluĢturduğu 

nanokompozitlerde tabakalı yapıyı karakterize etmek için yararlanılır. XRD verileri 

kristalin büyüklüğü, kristallenme derecesi, tabakalar arası uzaklık gibi parametreleri 

hesaplamada kullanılır. Tabakalı bileĢiklerde ya da silikatlarda tabakalar arası 

uzaklık (d(001)) Bragg eĢitliği (EĢ 4.1) ile hesaplanır [104].  

 

nλ = 2dsinζ                    (4.1)  

Bu eĢitlikte,  

n: tabaka sayısı,  

λ: X-ıĢınının dalga boyu,  

d: tabakalar arası uzaklık,  

ζ: kırınım pik pozisyonunu veya yansıyan ıĢının kil tabakası ile yaptığı açı 
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TiO2, K1 ve K2 numunelerinin 2ζ = 3-70 aralığında XRD deseni ġekil 4.11 

görülmektedir.  

 

 
 

ġekil 4. 11. (a) TiO2 (b) K1 (c) K2 numunelerinin XRD deseni.  

 

ġekil 4.11. incelendiğinde TiO2‟e ait spesifik kristalin pikler (2ζ = 25, 38, 48, 55, 

63) görülmektedir [56]. K1 ve K2 nanokompozitin XRD deseni incelendiğinde 2ζ 

=25° deki karakteristik TiO2 pikinin yayvanlaĢtığı görülmektedir. Bunun nedeni 

PIN‟in aynı bölgede amorfluk pikinin olmasıdır. Aynı zamanda 2ζ = 8° ve 2ζ = 20° 

deki karakteristik PIN amorf desenlerinden dolayı nanokompozitin baĢarı ile 

sentezlendiği düĢünülmektedir.  

 

TiO2, SK1 ve SK2 numunelerinin 2ζ = 3-70 aralığında XRD deseni ġekil 4.12 

görülmektedir.  

c 

b 

a 
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ġekil 4. 12. (a) TiO2 (b) SK1 (c) SK2 numunelerinin XRD deseni 

 

SK2 nanokompozitin XRD deseni incelendiğinde K1 ve K2 nanokompozitlerin 

desenleri ile benzerlik göstermektedir. Ancak 2ζ = 25° derecedeki kristalin TiO2 

deseninin Ģiddetinin zayıfladığı ve PIN den kaynaklanan amorfluğun 2ζ = 20° 

civarında ortaya çıktığı görülmektedir. Bu durum yüzey aktif maddenin yapıya 

girdiğini göstermektedir.  

 

4.8. Taramalı Elektron Mikroskobu (SEM) Analizi Sonuçları 

 

Sentezde kullanılan çözücü ve dopantın; oluĢan polimerin fiziksel, kimyasal ve 

elektrokimyasal özelliklerinin yanı sıra polimerin morfolojik özelliklerini de 

etkilediği bilinmektedir [105]. PIN üzerine yapılan ayrıntılı incelemeler; PIN‟in 

polimer morfolojisinin hazırlama koĢullarına, karĢıt iyona, çözücüye vb bağlı 

a 

b 

c 
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olduğunu ve karnabahar Ģeklinin en sık rastlanan morfolojik yapı olduğunu 

göstermiĢtir [106].   

 

PIN ve SPIN‟in SEM mikrografları incelendiğinde (ġekil 4.13.a ve b) farklı tanecik 

boyutlarında, kümeleĢmiĢ, gözenekli ve süngerimsi bir yapı gösterdikleri 

görülmektedir. SPIN‟in SEM mikrografının PIN‟in SEM mikrografına göre daha 

fazla süngerimsi ve PIN‟de gözlemleyemediğimiz gözenekli yapıyı da içerdiği 

görülmektedir, bununda yapıdaki yüzey aktif maddeden (NaDS) kaynaklandığı 

düĢünülebilir. Yüzey aktif madde varlılğının SPIN‟in yüzey gerilimini düĢürdüğünü, 

buna bağlı olarak daha küçük tanecik boyutu dağılımlı ve daha homojen görünümlü 

bir morfolojinin oluĢtuğu sonucuna varıldı 

 

 
 

ġekil 4. 13. (a) PIN, (b) SPIN SEM mikrografı (X20000).  

 

TiO2‟nin SEM mikrografı (ġekil 4.14) incelendiğinde yaklaĢık olarak aynı 

büyüklükte küresel nano boyutta (yaklaĢık 600 nm) taneciklerden oluĢtuğu görüldü. 

 

 

a b 
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ġekil 4. 14. TiO2 SEM mikrografı (X20000) 

 

K1 ve K2 nanokompozitinlerinin SEM mikrografları incelendiğinde (ġekil 4.15 a ve 

b) TiO2 tanecikleri çevresinde PIN taneciklerinin toplandığı, tanecikli ve gözenekli 

yapı oluĢtuğu görüldü. Bu durum PIN ve TiO2‟nin birbiri içerisinde uyumlu bir 

Ģekilde dağıldıklarını ve homojen bir yapı oluĢturduklarını göstermektedir. 

 

 

 

ġekil 4. 15. (a) K1, (b) K2 SEM mikrografı (X20000) 

 

SK1 ve SK2 nin SEM mikrografları incelendiğinde K1 ve K2 mikrograflarına benzer 

yapılar gözlenmektedir (ġekil 4.16 a ve b). Ancak bu kompozitlerin mikrograflarında 

yapıda bulunan yüzey aktif maddenin etkisi ile süngerimsi yapıların çokluğu dikkat 

çekmektedir. 

 

a b 
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ġekil 4. 16. (a) SK1, (b) SK2 SEM mikrografı (X20000) 

 

4.9. Geçirmeli Elektron Mikroskobu (TEM)  

 

TiO2‟in TEM mikrografı (ġekil 4.17) incelendiğinde TiO2 partiküllerin tek düze 

(uniform) homojen yapıda olduğu görülmektedir [107].  

 

 
 

ġekil 4. 17. TiO2 ‟in TEM mikrografı 

 

K2 ve SK2 nanokompozitlerin TEM mikrografları (ġekil 4.18 a ve b) incelendiğinde 

TiO2 partiküllerin çevresini PIN ve SPIN polimerlerinin sardığı görülmektedir. Bu da 

b a 
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TiO2 taneciklerinin ve polimerlerin baĢarılı bir Ģekilde birleĢtiğini ve homojen yeni 

bir yapı oluĢturduğunu göstermektedir., 

 

 
 

ġekil 4. 18. (a) K2, (b) SK2 TEM mikrografı 

 

4.10. Süspansiyonların Koloidal Kararlılıkları 

 

Elektroreolojik akıĢkanlarda aranan en önemli özelliklerden birisi çökelme 

kararlılığıdır. ER akıĢkanların uzun süre ve çeĢitli çevre Ģartlarında çökelme 

göstermemeleri ve tortu bırakmamaları istenir. Bir süspansiyonda asılı duran 

taneciklerin çökelme özelliği onun ticari olarak değerlendirilip 

değerlendirilemeyeceği hakkında bakılan ana kıstaslardan birisidir. ER aktivitenin bir 

süspansiyondaki tanecikler arası etkileĢimlerden kaynaklandığı bilinmektedir. 

Süspansiyona bir E uygulandığında, bu etkileĢimler sonucu tanecikler zincir yapısı 

oluĢturur. Süspansiyon yapısının çökelmeye karĢı koloidal olarak kararlı olması için 

tanecik boyutunun küçük olması tercih edilir.  

 

Koloidal kararlılığa dağılan faz türünün etkisini araĢtırmak amacıyla silikon yağı 

(SO) içerisinde hacimce  = %15‟lik deriĢimlerde hazırlanan PIN/SO, SPIN/SO, 

TiO2/SO, K1/SO, K2/SO, SK1/SO ve SK2/SO süspansiyonları, 25C‟daki sabit su 

banyosunda bekletildi ve 25 gün sonunda en kararlı süspansiyon sistemi belirlendi. 

Bu kararlı süspansiyon sisteminde dağılan fazdan  = %5-%25‟lik hacim 

a b 
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kesirlerinde hazırlanan süspansiyonlarda ise hacim kesrinin etkisi incelendi. Ġlk 

çökelmenin görüldüğü an süspansiyonun koloidal kararsızlık göstermeye baĢladığı 

an olarak tespit edildi. Çökelme kararlılığı oranları (ÇKO) Bölüm 3.2.16‟da 

anlatıldığı gibi hesaplandı. Çizelge 4.9‟da süspansiyonu hazırlanan her bir 

numunenin yoğunluğu, tanecik boyutu ve  = %15‟lik süspansiyonlar için 25 günün 

sonunda hesaplanan ÇKO değerleri verildi. Koloidal kararlılığa dağılan fazın türünün 

etkisi ġekil 4.19‟da, temsili olarak seçilen K2 ve SK2 dağılan fazları için hacim 

kesrinin etkisi ise ġekil 4.20 ve ġekil 4.21‟de diğer numuneler için ise ek 2‟de 

verildi.  

 

Koloidal kararlılık üzerinde etkin olan faktörlerden bir tanesi dağılan faz ile dağıtıcı 

faz arasındaki yoğunluk farkıdır. Yoğunluklar açısından koloidal kararlılığa 

bakıldığında PIN, SPIN, TiO2, K1, K2, SK1 ve SK2 numuneleri kıyaslandığında 

numunelerin yoğunlukları birbirlerine yakın olduğundan belirleyici bir etki 

gözlenemedi. SPIN, SK1 ve SK2 örneklerinde yapıya giren yüzey aktif maddenin 

tanecik yüzeyindeki iyon Ģiddetini artırması, taneciklerin bir araya gelerek 

çökmelerine engel olmaktadır. Bu da koloidal kararlılığın artmasına neden 

olmaktadır. 
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Çizelge 4. 8. Numunelerin yoğunluk, tanecik boyutu ve 25. gündeki ÇKO verileri  

( = %15, SO = 0,97 gcm
-3

)  

 

Numune 
Yoğunluk  

(, gcm
-3

) 

Tanecik 

boyutu (d, m) 

ÇKO  

(%) 

TiO2 2,47 0,60 31,1 

PIN  0,94 0,88 46,6 

SPIN [NaDS(1,98)/PIN(98,02)] 
0,95 0,90 47,1 

K1 

[PIN(77,3)/TiO2(22,7)] 
1,03 0,84 35,3 

K2 

[PIN(91,7)/TiO2(8,3)] 
0,98 0,97 34,6 

SK1 

[NaDS(19,8)/PIN(60,4)/TiO2(19,8)] 
1,06 1,64 40,2 

SK2 

[NaDS(24)/PIN(68,2)/TiO2(7,8)] 
1,02 1,75 39,6 

 

Tüm nanokompozit örneklerinde tanecik boyutu arttıkça koloidal kararlılığın azaldığı 

görülmektedir. Bu Ģekilde K1 nanokompoziti K2 nanomompozitinden, SK1 

nanokompozitide SK2 nanokompozitinden koloidal olarak daha kararlı bulunmuĢtur. 

Burada teorik beklentilere uygun olarak yüzey aktif madde varlığında sentezlenen 

numunelerde taneciklerin yüzeyindeki artan yükün koloidal kararlılığa pozitif yönde 

etkisi gözlenmiĢtir. TiO2/SO süspansiyonlarında %15 den daha büyük hacim 

kesirlerinde çok küçük tanecik boyutundan dolayı deney tüplerinin dibinde çamur 

oluĢtuğu için ölçüm alınamadığından tüm sonuçlar diğer numuneler için de %15 

hacim kesrinde irdelenmiĢtir.  
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ġekil 4. 19. Koloidal kararlılığa dağılan faz türünün etkisi ( = %15, T=25 
o
C)  

 

ġekil 4.20‟de K2/SO süspansiyon sistemi için ġekil 4.21‟de de SK2/SO süspansiyon 

sistemi için koloidal kararlılığa hacim kesrinin etkisi görülmektedir. Hacim kesri 

fazla olan süspansiyonların daha yavaĢ, hacim kesri az olan süspansiyonların ise 

daha hızlı bir süreçte koloidal kararsızlık gösterdiği gözlenmiĢtir. Genellikle hacim 

kesri arttıkça süspansiyon içerisindeki tanecik sayısı da artacağından 

(aglomerasyondan dolayı) yer çekimi etkisiyle çökme hızının ve çöken tanecik 

sayısının artması beklenirken, tam tersi bir durum gözlenmiĢtir. Bu durum düĢük 

deriĢimlerde yerçekimi kuvveti baskın olurken, yüksek deriĢimlerde tanecikler arası 

itme kuvvetlerinin baskın olmasına atfedilebilir. K2 ve SK2 numunelerinden 

hazırlanan  = %25 lik numunenin çökelme kararlılığı oranının 25 gün süre boyunca 

sırasıyla %61 ve %64‟ün üzerinde kaldığı gözlemlenmiĢtir. Bu da endüstriyel 

uygulamalar açısından istenilen bir durumdur. Benzer sonuçlar literatürde de çeĢitli 

araĢtırmacılar tarafından çeĢitli süspansiyon sistemleri için rapor edilmiĢtir [108].  
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ġekil 4. 20. Koloidal kararlılığa hacim kesrinin etkisi. Numune: K2, T = 25
o
C  

 

 
 

ġekil 4. 21. Koloidal kararlılığa hacim kesrinin etkisi. Numune: SK2, T = 25
o
C 
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4.11. Elektrokinetik Ölçüm Sonuçları 

 

pH Üzerine Zamanın Etkisi  

 

PIN, SPIN, TiO2, K1, K2, SK1, SK2 numunelerinden hazırlanan koloidal 

dispersiyonların sulu ortamdaki (c = 0,1 g/L) koloidal davranıĢları zamana bağlı 

olarak ġekil 4.22‟de verildi. 

 

 
 

ġekil 4. 22. pH üzerine zamanın etkisi (su içersinde c = 0,1g/L).  

 

ġekil 4.22‟de numunelerin zamanla pH‟larındaki değiĢimler incelendiğinde (ilk 30 

dakika boyunca her dakika ve 30. dakikadan sonra her 5 dakikada ölçüm alındı) 120 

dakika sonundaki durulma pH larının aĢağıdaki Ģekilde değiĢtiği gözlendi: pHdurulma 

PIN(5,11)<pHdurulma SPIN(5,33)<pHdurulma TiO2 (5,61). ġekil 4.23 de görüldüğü gibi 

PIN/TiO2 nanokompozitleri incelendiğinde, artan PIN içeriğiyle orantılı olarak 120 

dakika sonundaki durulma pH larının azaldığı gözlendi. Bu durum 

nanokompozitlerin yapısındaki Fe
3+

 dopant katyonun [FeCl4]
-
 çözeltiye geçerek OH

-
 

iyonları ile birleĢmesi ve ortamdaki [OH
-
] iyonlarının deriĢiminin azalmasıyla izah 

edilebilir. Ayrıca yüzey aktif madde içeren numunelerde yapıda bulunan NaDS‟nin 

etkisi ile 120 dakika sonundaki durulma pH larının yüzey aktif madde içermeyen 
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benzer numunelerden yüksek olduğu belirlendi. Yapılan deneyler numunelerin 120 

dakika sonunda iyonik dengeye ulaĢtığı ve kararlı kaldığını gösterdi. Bu deneyler ile 

numunelerin durulma pH değerlerine 30. dakika sonunda ulaĢtığı belirlendi ve 

bundan sonraki elektrokinetik ölçümlerde hazırlanan koloidal dispersiyonlardan 30 

dakika bekletildikten sonra Ģırınga ile numuneler çekildi ve ölçümlere baĢlandı.  

 

Zeta Potansiyeli Üzerine pH Etkisi  

 

ġekil 4.23‟da çalıĢılan PIN, SPIN, TiO2, K1, K2, SK1 ve SK2 numunelerinden 

hazırlanan koloidal dispersiyonların zeta potansiyeli () değerlerinin pH ile 

değiĢimine ait grafik görülmektedir. Bu grafikten elde edilen sonuçlar ise Çizelge 

4.9‟da verildi. 

 

, 

 

ġekil 4. 23. Zeta potansiyeline pH nın etkisi (su içinde c = 0,1g/L)  

 

ġekil 4.23 ve Çizelge 4.9 incelendiğinde TiO2‟de dar bir pH aralığında -potansiyeli 

değiĢimi gözlenirken, PIN, SPIN ve PIN/TiO2 nanokompozitlerinde daha geniĢ bir 

aralıkta -potansiyeli değiĢimi gözlendi. PIN‟nin yapısında bulunan karĢıt dopant 

anyonları sulu çözeltide PIN‟in etrafını sarmakta ve bir negatif -potansiyeli 

oluĢturmaktadır. Ayrıca yüzey aktif madde içeren örneklerde diğer örneklere oranla 
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daha dar bir -potansiyeli aralığı gözlendi ve -potansiyeli değerlerinin daha negatif 

bölgeye kaydığı görüldü. Bu sonuçlardan yararlanılarak, numunelerin koloidal 

kararlılık için olması beklenen aralıkta (+30mV-30mV) potansiyeli 

değerlerine sahip olduğu, yüzey aktif madde içermeyen örneklerin hem asidik hemde 

bazik ortamda kararlı koloidal dispersiyon oluĢturdukları, yüzey aktif madde içeren 

örneklerin ise asidik ve bazik ortamlarda daha kararlı koloidal dispersiyonlar 

oluĢturduğu sonucuna varıldı. Çizelge 4.9 dan numunlerin pHIEP değerleri 

incelendiğinde yüzey aktif madde içeren örneklerin pHIEP değerlerinin özdeĢ yüzey 

aktif madde içermeyenlere göre daha küçük pHIEP değerelerine sahip oldukları 

belirlenmiĢtir.  

 

Çizelge 4. 9. Zeta potansiyelinin pH ile değiĢimi verileri 

 

Numune Normal 

pH 

Normal 

 (mV) 

Min 

pH 

Min pH 

daki  (mV) 

Max  

pH 

 Max pH 

daki  (mV) 

IEP  

pH 

TiO2 5,61 10,2 2,63 39,9 10,9 -45.9 6,72 

PIN  5,11 0,935 2,75 50,1 10,9 -57.5 5,23 

SPIN  5,33 -8,3 2,16 46 10,9 -65.1 5,28 

K1 5,17 12,2 2,64 55,4 11,1 -53.8 6,21 

K2 4,99 16,2 2,60 58,2 11,0 -58.7 6,75 

SK1 5,35 -11,4 2,62 31,5 10,7 -52.3 4,71 

SK2 5,06 -6,4 2,65 35,2 10,9 -64.7 4,69 

 

Zeta Potansiyeli Üzerine Tuzların Etkisi  

 

ġekil 4.24 ve ġekil 4.25‟de görüldüğü gibi tek değerlikli NaCl(aq) çözeltisinden gelen 

10
-4 

M Na
+
 iyonu K2 ve SK2 nanokompozitin -potansiyeli değerlerini daha negatif 

bölgeye kaydırırken iyon deriĢimi artırıldığında iyonik Ģiddet arttığından Na
+
 iyonları 

difuz tabakayı sıkıĢtırdığı için -potansiyeli değerlerinin daha pozitife bölgeye 

kaydığı gözlendi. Çift (BaCl2) ve üç değerlikli (AlCl3) katyonik tuzlar tek değerlikli 

katyona göre iyonik Ģiddeti daha fazla arttırdıkları için elektriksel çift tabakayı 

bastırarak -potansiyeli değerini pozitif bölgeye kaydırdılar. Tek ve üç değerlikli 

katyonlar yüzey yükünü pek değiĢtirmezken iki değerlikli Ba
2+

 iyonu K2 ve SK2 

taneciklerinin yükünü değiĢtirerek -potansiyeli değerini pozitife çevirdi ve daha 

bazik bölgede IEP gözlendi (IEPK2=9,45<IEPSK2=10,35). Ayrıca iki değerlikli Ba
2+
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iyonunun çapı ortamda bulunan diğer bütün iyonların çapından daha büyük olduğu 

için ortamda bulunan iyonların Ba
2+

 ile yerdeğiĢtirmesi daha zor olur. Bu durumda 

bazik ortamda dahi difüz tabakada Ba
2+

 iyonları bulunduğundan ikinci bir IEP 

gözlenir ve -potansiyeli pozitif bölgeye kayar. Diğer numuneler için elde edilen 

grafikler ek 3‟de verilmektedir. 

 

Tek değerlikli katyonlar sudaki -potansiyeli değerinden daha yüksek -potansiyeli 

değeri (daha fazla negatif) verirler. Çünkü bu iyonlar sistemdeki H3O
+

 iyonu ile yer 

değiĢtirler. Bu da elektriksel difüz çift tabaka kalınlığının geniĢlemesine yol açar. 

Sonuç olarak daha yüksek -potansiyelideğeri elde edilir. Çift değerlikli katyonlar 

ise tek değerlikli iyona göre elektriksel çift tabakayı daha çok sıkıĢtıracağından Gouy 

Chapman modeline göre [109] -potansiyeli değerinde daha fazla düĢüĢ meydana 

gelir ve daha düĢük zeta potansiyeli gösterir. 

 

 
 

ġekil 4. 24. Tek değerlikli (NaCl), çift değerlikli (BaCl2) ve üç değerlikli (AlCl3)  

    katyonik tuzların zeta potansiyeli üzerine etkisi. Numune K2, c = 0,1 g/L 
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ġekil 4. 25. Tek değerlikli (NaCl), çift değerlikli (BaCl2) ve üç değerlikli (AlCl3)  

        katyonik tuzların zeta potansiyeli üzerine etkisi. Numune SK2, c = 0,1         

        g/L 

 

ġekil 4.26 ve ġekil 4.27‟de görüldüğü gibi 10
-2

 M Cl
-
(aq) iyonları -potansiyeli 

değerini daha negatif bölgeye kaydırırken, 10
-2

 M SO4
2-

(aq)iyonlarının -potansiyeli 

değerini pozitif bölgeye kaydırdığı gözlendi. Diğer taraftan koloidal dispersiyon 

ortamındaki iyon deriĢimi artırıldığında -potansiyeli değerlerinin pozitif bölgeye 

doğru kaydığı tespit edildi. -potansiyeli üzerine anyonik tuzların etkisi incelenirken 

numunelerin pHIEP değerleri sudaki değerleriyle hemen hemen aynı bölgede çıktığı 

tespit edildi. Bu durum anyonik yüzey aktif madde varlığının numunenin pHIEP 

değerine etki etmediği Ģeklinde yorumlanabilir. Diğer numuneler için elde edilen 

grafikler ek 4‟de verildi.  
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ġekil 4. 26. Tek ve çift değerlikli anyonik tuzların zeta potansiyeli üzerine etkisi.  

      Numune K2, c = 0,1 g/L 

 

 
 

ġekil 4. 27. Tek ve çift değerlikli anyonik tuzların zeta potansiyeli üzerine etkisi.  

      Numune SK2, c = 0,1 g/L 
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Zeta Potansiyeli Üzerine Yüzey Aktif Maddelerin Etkisi   

 

ġekil 4.28 ve 4.29‟da görüldüğü gibi katyonik yüzey aktif maddeden (CTMAB) 

koloidal dispersiyon ortamına ilave edilmesi sonucu K2 ve SK2 taneciklerin yüzeyi 

pozitif iyonlarla kaplanmaya baĢladı. Anyonik yüzey aktif madde (NaDS) ilavesi ile 

ise K2 ve SK2 taneciklerin -potansiyeli değerinin negatif bölgeye doğru kaydığı 

gözlendi ve pHIEP(K2) = 0,5, pHIEP(SK2) = 0,2 olarak tespit edildi. Non iyonik yüzey 

aktif madde (Triton-X) ilavesinin ise K2 ve SK2 taneciklerin -potansiyeli değeri 

üzerinde deneysel hata sınırları içinde etkisinin olmadığı gözlendi. Birçok polimer 

hidrofobik yüzeye sahip olduğundan, küçük deriĢimlerdeki NaDS gibi hidrofobik 

tampon katkıların -potansiyeli üzerinde çok büyük etkisi gözlenir [110]. 

Deneylerden elde ettiğimiz sonuçlar bu yaklaĢımla da uyuĢmaktadır. Diğer 

numuneler için elde edilen grafikler ek 5‟de verildi.  

 

 
 

ġekil 4. 28. Katyonik (CTMAB), anyonik (NaDS) ve iyonik olmayan (Triton-X)  

       yüzey aktif maddelerin zeta potansiyeli üzerine etkisi.  

       Numune K2, c = 0,1 g/L  
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ġekil 4. 29. Katyonik (CTMAB), anyonik (NaDS) ve iyonik olmayan (Triton-X)  

       yüzey aktif maddelerin zeta potansiyeli üzerine etkisi. Numune SK2,              

       c = 0,1 g/L  

 

Zeta Potansiyeli Üzerine Sıcaklık Etkisi, 

 

ġekil 4.30‟da görüldüğü gibi sıcaklık arttıkça tüm numunelerden alınan örneklerin -

potansiyeli değerlerinde negatif yönde çok az bir değiĢim gözlendi. Ancak bu etki 

yüzey aktif madde içeren numunelerde daha baskın olarak kendini gösterdi. Yüzey 

aktif madde içermeyen örneklerin pozitif bölgede, yüzey aktif madde içerenlerin ise 

negatif bölgede -potansiyeli değerleri gösterdiği belirlendi. Sıcaklığın viskozite, 

dielektrik sabiti ve iyon adsorpsiyonu gibi farklı parametreler üzerine etkisi 

olduğundan -potansiyeli değerinde de değiĢime neden olmaktadır. 
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ġekil 4. 30. Sıcaklığın zeta potansiyeli üzerine etkisi. c = 0,1 g/L.  

 

Yüksek sıcaklıklarda hem iyonik mobilite artmakta hem de vizkozite azalmaktadır. 

Bunun sonucunda -potansiyeline yol açan difüz tabakanın oluĢamadığı ve 

numunelerin -potansiyeli değerlerinin artan sıcaklık ile azaldığı görülmüĢtür.  

 

Susuz Ortamda Zeta Potansiyeli  

 

Bu çalıĢmada kullanılan malzemelerden ER akıĢkanlar hazırlanması amaçlanmıĢtır. 

ER akıĢkanlarda dispersion ortamı olarak yalıtkan SO kullanıldığından, taneciklerin 

bu ortamdaki -potansiyeli değerleri de önem taĢımaktadır. Ancak bu tür susuz 

ortamlarda iyon adsorpsiyonu söz konusu olamayacağından -potansiyelini 

belirleyen elektroforetik mobilite doğrudan tanecik boyutları ile ilgili olacaktır.  ġekil 

4.31‟de numunelerden SO (5cSt) içinde hazırlanan süspansiyonların -

potansiyeli sonuçları incelendi. Yüzey aktif madde içermeyen örneklerin -

potansiyeli değerlerinin PIN/SO için -35,5 mV,  TiO2/SO için 25,6 mV, K1/SO için 

12,5 mV ve K2/SO için ise -6,12 mV olarak bulundu. Bu sonuçlar nanokompozit 

içerisindeki PIN içeriği arttıkça -potansiyeli değerinin negatif bölgeye kaydığını 

gösterdi. Yüzey aktif madde içeren numunelerden SPIN/SO sisteminin -potansiyeli 

değeri 70,2 mV olarak bulundu. Bu değerin pozitif çıkmasının nedeni yüzey aktif 
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madde varlığından kaynaklanmaktadır. SK1/SO sisteminin -potansiyeli değeri -19,9 

mV ve SK1/SO sisteminin -potamsiyeli değeri ise -35,5 mV olarak bulundu. Bu 

sonuçlarda yine nanokompozit içerisindeki PIN içeriği arttıkça -potansiyelinin 

negatif bölgeye kaydığını ve koloidal olarak kararlı olduğunu gösterdi.  

 

 
 

ġekil 4. 31. Silikon yağı içerisindeki numunelerin zeta potansiyeli c = 0,2 g/L.  

 

4.12. Elektroreolojik Ölçümler  

 

Thermo-Haake RS600 elektroreometre ile PIN, SPIN, TiO2, K1, K2, SK1, SK2 

numunelerinden SO içersinde hazırlanan çeĢitli hacim kesirlerindeki süspansiyonlar 

kullanılarak bir seri ER ölçümleri gerçekleĢtirildi ve çeĢitli parametrelerin bu 

malzemelerin ER aktiviteleri üzerine etkileri araĢtırıldı. Bu parametreler ve elde 

edilen sonuçlar aĢağıda sırasıyla irdelendi, tartıĢıldı ve literatür ile karĢılaĢtırıldı. 

Sonuçlar verilirken, hacim kesri çalıĢmalarından elde edilen verilerden sadece K2 

[PIN(91,7)/TiO2(19,8)] ve SK2 [NaDS(24)/PIN(68,2)/TiO2(7,8)] için elde edilenler 

tez içerisinde verilmiĢ ve irdelenmiĢ, diğer 5 numune için elde edilen grafikler ise 

ekte verilmiĢtir.  
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ER verimi büyük ölçüde süspansiyon içindeki taneciklerin akıĢ özelliklerinden ve 

kutuplanabilirliklerinden etkilenir. Viskozite değerinde ve dolayısıyla ER 

verimindeki artıĢ, süspansiyonun hacim kesri ile doğru orantılıdır. Ancak bu artıĢ 

belli bir hacim kesri değerinden sonra ER veriminde azalmaya neden olur [111]. 
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ER verimini belirlemek amacıyla beĢ farklı hacim kesrinde [ = %5-25; sadece TiO2 

için  = %5-15] hazırlanan tüm örneklerin SO içerisindeki süspansiyonları incelendi 

ve elde edilen sonuçlar ġekil 4.32‟de verildi.  

 

 
 

ġekil 4. 32. ER verimi üzerine hacim kesrinin etkisi. E = 0 ve E = 1  kV/mm,   = 1,0 

s
-1

, T = 25
o
C. 

 

ġekil 4.32 incelendiğinde TiO2/SO süspansiyonu haricindeki süspansiyonlarda artan 

hacim kesri ile ER veriminin arttığı, TiO2/SO süspansiyonunda ise artan hacim kesri 

ile ER veriminin az da olsa azaldığı tespit edilmiĢtir. TiO2/SO sistemi hariç diğer 

çalıĢılan tüm süspansiyonların maksimum ER verimleri incelendiğinde  = %25 

hacim kesrinde aĢağıdaki değiĢim gözlenmiĢtir: 

PIN/SO(24,5)>SPIN/SO(21)>K2/SO(20,5)>K1/SO(18,4)>SK2/SO(18,0)>SK1/SO(1
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5,5). Buradan nanokompozit içindeki PIN içeriği arttıkça ER veriminin arttığı ve 

yüzey aktif maddedin yapıya katılmasının ER verimini azalttığı tespit edilmiĢtir.  

 

Bundan sonra yapılan tüm elektroreometre deneylerinde tüm numuneler için ER 

veriminin maksimum olduğu = 25% hacim kesirinde çalıĢılmak istendi, ancak 

TiO2 taneciklerin bu hacim kesrinde gösterdikleri koagülasyondan dolayı 

süspansiyonu hazırlanamadığı için deneyler = 15% lik hacim kesrindeki 

süspansyonlarda gerçekleĢtirildi.  

 

Elektrik alan kuvveti ve hacim kesrinin viskozite üzerine etkisi  

 

Viskozitenin hacim kesri ile yükselme eğilimi parçacıklar arası polarizasyon 

kuvvetlerinden ileri gelmektedir. Elektrik alan ile polarizasyon kuvvetleri arasındaki 

bağıntı Ģu Ģekilde verilmektedir [112]. 

4

26

2



 Er
F       (4.4) 

Bu eĢitlikte: 

F = Polarizasyon kuvveti, 

ε2 = Taneciklerin dielektrik sabiti, 

r = Tanecik yarıçapı,  

E = Elektrik alan kuvveti,  

ρ =Tanecikler arası mesafe olarak tanımlanır. 

 

Bu eĢitliğe göre parçacıklar arası mesafenin azalması ile parçacıklar arası 

polarizasyon kuvvetleri artmakta buna bağlı olarak da viskozitede artıĢ 

görülmektedir. Yapılan çalıĢmalarda elektrik alan kuvveti altında tanecikler arası 

etkileĢimin artması sonucu, tanecik hacim kesri ile lineer [113] veya parabolik [114] 

olarak sürekli artan bir kayma gerilimi ya da viskozite eğrisi elde edildiği rapor 

edilmiĢtir.  
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K2/SO ve SK2/SO nanokompozit süspansiyonların viskoziteleri üzerine hacim kesri 

ve elektrik alan kuvvetinin etkisi sırasıyla ġekil 4.33 ve ġekil 4.34 de diğer 

numuneler için çizilen grafikler ise ek 6‟da verilmiĢtir. 

 

 
 

ġekil 4. 33. Viskozitenin elektrik alan kuvvetiyle değiĢimi. Numune: K2, 

  = 1 s
-1

, T = 25°C 

 

 
 

ġekil 4. 34. Viskozitenin elektrik alan kuvvetiyle değiĢimi. Numune: SK2,   = 1 s
-1

, 

T = 25°C 
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Tüm süspansiyon sistemlerinde hem hacim kesri artıĢı hem de uygulanan dıĢ elektrik 

alan kuvveti artıĢı ile elektrik alan viskozitede (E) lineer artıĢlar gözlenmiĢtir. 

Elektrik alan viskozite büyük ölçüde süspansiyon içerisindeki taneciklerin akıĢ 

özelliklerinden ve kutuplanabilirliklerinden etkilenir.  

 

Malzemeye E uygulandığında tanecikler arası polarizasyon kuvvetlerinin (FP) 

büyüklüğü artar ve tanecikler hızlı bir Ģekilde alt ve üst paralel plaka elektrotlar 

arasında, elektrotlara dik yönde bir lif yapısı oluĢturur. Bu yeni lif yapısı da E‟de 

artıĢa yol açar. Choi ve arkadaĢları PAn/SO süspansiyon sisteminin E değerinin, 

artan E ile lineer olarak arttığı ve c =%5,   = 10 s
–1

 E = 2 kV/mm koĢullarında       

E = 4 Pas iken E = 4 kV/mm‟de E = 8 Pas olarak rapor edilmiĢtir [77]. Ayrıca 

Yılmaz ve arkadaĢları tarafından CaCO3/SO sistemi ile yapılan çalıĢmada, E = 2 

kV/mm, c = %20 ve   = 1,0 s
–1

 Ģartlarında en yüksek E değeri 275 Pas olarak rapor 

edilmiĢtir [115].  

 

Tüm numuneler için ulaĢılabilen maksimum elektrik alan viskoziteler (Emax, Pas) 

dikkate alındığında aĢağıdaki Ģekilde bir değiĢimin olduğu belirlendi: SK1(E = 2 kV/mm, 

 = %25)2575> SK2(E = 2,4 kV/mm,  = %20)1986> SPIN(E = 2 kV/mm,  = %20)1615>PIN(E = 1,5 

kV/mm,  = %25)1235>TiO2(E = 2,5 kV/mm,  = %15)1032>K1(E = 1 kV/mm,  = %25)915>K2(E = 1,2 

kV/mm,  = %25)868. Bu sıralama dikkate alındığında yüzey aktif maddenin yapıya 

girmesi homopolimer ve nanokompozitlerde beklenildiği gibi maksimum elektrik 

alan viskozite değerinin artmasına neden olmuĢtur. Ayrıca yapıdaki TiO2 miktarının 

artması hem yüzey aktif madde içeren hemde yüzey aktif madde içermeyen tüm 

nanokompozitlerde maksimum elektrik alan viskozite değerini arttırdığı 

belirlenmiĢtir.  
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Elektrik alan kuvveti ve hacim kesrinin kayma gerilimi üzerine etkisi  

 

Elektroreolojik akıĢkanlarda kayma gerilimi (τ), malzemenin akmaya karĢı gösterdiği 

direncin bir ölçüsüdür. Süspansiyonun hacim kesri, kayma gerilimi üzerine etki eden 

en önemli etkenlerden biridir. AkıĢkan içerisindeki tanecik hacim kesri ne kadar 

fazla ise, kayma gerilimi o kadar büyüktür. Bir ER akıĢkanda istenen en ideal kayma 

gerilimi değeri, onun uygulama amacına bağlı olarak değiĢir. Örneğin dinamik 

titreĢim sönümleyicilerde, akıĢkanın yanıt verme süresi ve aĢındırıcılığının az olması, 

akıĢkanın yüksek kayma gerilimine sahip olmasından çok daha fazla önemlidir. 

 

Temsili olarak seçilen K2/SO ve SK2/SO nanokompozit süspansiyonların kayma 

gerilimleri üzerine hacim kesri ve elektrik alan kuvvetinin etkisi sırasıyla ġekil 4.35 

ve ġekil 4.36‟da, diğer numunelerin grafikleri ise ek 6‟da verilmiĢtir. 

 

 
 

ġekil 4. 35. Elektrik alan kuvvetinin kayma gerilimi üzerine etkisi. Numune: K2 

 =1,0 s
-1

, T = 25°C 
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ġekil 4. 36. Elektrik alan kuvvetinin kayma gerilimi üzerine etkisi. Numune: SK2 

 =1,0 s
-1

, T = 25°C 

 

Elektrik alan viskozite büyük ölçüde süspansiyon içerisindeki taneciklerin akıĢ 

özelliklerinden ve kutuplanabilirliklerinden etkilenir. E varlığında ve yokluğunda 

meydana gelen bu viskozite değiĢimi geri dönüĢümlüdür. E uygulamasından sonra 

taneciklerin oluĢturduğu zincir yapıları ya da kolonları, elektrotlar arasındaki 

boĢlukta milisaniyeden daha kısa bir sürede oluĢur ve böylece viskozite ve kayma 

gerilimi (ER aktivite) yükselir. Bir kayma kuvveti uygulandığında zincirler kayma 

kuvvetleri tarafından dağıtılır ve viskozite düĢer. Çok yüksek kayma hızı 

değerlerinde ise süspansiyonun davranıĢı kayma geriliminden bağımsız hale gelir ve 

E yokluğundaki viskozite değerleri gözlenir [116].  

 

Tüm numuneler için maksimum elektrik alan kayma gerilimleri (Emax, Pa) dikkate 

alındığında aĢağıdaki Ģekilde bir değiĢimin olduğu belirlendi: SK1(E = 2,4 kV/mm,  = 

%20)404> SK2(E = 2,4 kV/mm,  = %20)374> SPIN(E = 2 kV/mm,  = %20)310>PIN(E = 1,5 kV/mm,  = 

%25)243>K1(E = 1 kV/mm,  = %25)220>K2(E = 1,2 kV/mm,  = %25)210>TiO2(E = 2,5 kV/mm,  = 

%15)205. Bu sıralama dikkate alındığında yüzey aktif maddenin yapıya girmesi 

homopolimer ve nanokompozitlerde beklenildiği gibi maksimum elektrik alan kayma 

gerilimi değerinin artmasına neden olmuĢtur. Ayrıca yapıdaki TiO2 miktarının 
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artması hem yüzey aktif madde içeren hemde yüzey aktif madde içermeyen tüm 

nanokompozitlerde maksimum elektrik alan kayma gerilimi değerini arttırdığı 

belirlenmiĢtir. Choi ve arkadaĢları da, selüloz fosfat esterleri ile yapmıĢ oldukları 

çalıĢmada [117] kayma gerilimi farkının (τ) deriĢim ile lineer bir artıĢ gösterdiğini, 

ayrıca kitosan fosfat ile yapmıĢ oldukları çalıĢmada ise [118] τ değerinin artan  

değerleri ile önce bir artıĢ ardından yavaĢ bir azalma gösterdiğini rapor etmiĢlerdir.  

 

Sonuç olarak elektrik alan ve hacim kesri arttıkça kayma gerilimi değerinin arttığı 

tüm numuneler için belirlenmiĢtir. Bu da nanokompozit/SO sistemlerinin uygulanan 

dıĢ elektrik alan kuvvetini algıladığını ve akıllı malzeme olarak 

sınıflandırılabileceğini kanıtlamaktadır.  

Elektrik alan kuvvetinin polarizasyon kuvvetleri üzerine etkisi 

 

ER özellikleri araĢtırılan numuneler için EĢ. 4.5 kullanılarak hesaplanan elektrik alan 

indüklenmiĢ viskoz kuvvetlerin (FE) süspansiyon elektrik alan kuvveti ile değiĢimi 

K1 ve K2 için sırasıyla ġekil 4.37 ve ġekil 4.38‟de diğer numuneler için ise ek 7‟de 

verilmiĢtir.  

 

FE = 6πsr
2     (4.5) 

Bu eĢitlikte: s : süspansiyon viskozitesi,  

r : dağılan fazdaki tanecik yarıçapı,  

 : kayma hızını ifade etmektedir. 
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ġekil 4. 37. Viskoz kuvvetler üzerine hacim kesrinin ve Elektrik alan kuvvetinin 

etkisi. Numune K2/SO,   =0,2 s
-1

, T = 25°C  

 

 
 

ġekil 4. 38. Viskoz kuvvetler üzerine hacim kesrinin ve elektrik alan kuvvetinin 

etkisi. Numune SK2/SO,   =0,2 s
-1

, T = 25°C  

 

Dağılan ve dağıtıcı fazdan oluĢan iki bileĢenli ER sistemlerinde ER aktiviteden 

yüzeyler arası polarizasyon sorumludur [119]. K2/SO ve SK2/SO numuneleri için 

yapılan ölçümlerde süspansiyon içerisinde aktif olan polarizsyon kuvvetlerinin artan 
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hacim kesri ve elektrik alan kuvveti ile arttığı tespit edilmiĢtir. Bu davranıĢ elektrik 

yüklenmiĢ taneciklerin polarlanabilirliklerindeki artıĢa atfedilebilir.  

 

Tüm numuneler için maksimum elektrik alan viskoz kuvvetler (FEmax, N) dikkate 

alındığında aĢağıdaki Ģekilde bir değiĢimin olduğu belirlendi: SK1(E = 2 kV/mm,  = 

%25)653x10
-11

> SK2(E = 2,4 kV/mm,  = %20)573x10
-11

> K1(E = 1 kV/mm,  = %25)243x10
-

11
>SPIN(E = 2 kV/mm,  = %20)123x653.10

-11
> PIN(E = 1,5 kV/mm,  = %25)101x10

-11
> K2(E = 1,2 

kV/mm,  = %25)77 x10
-11

>TiO2(E = 2,5 kV/mm,  = %15)28 x10
-11

. Bu sıralama dikkate 

alındığında yüzey aktif maddenin yapıya girmesi homopolimer ve 

nanokompozitlerde beklenildiği gibi maksimum elektrik alan viskoz kuvvetler 

değerinin artmasına neden olmuĢtur. Ayrıca yapıdaki TiO2 miktarının artması hem 

yüzey aktif madde içeren hemde yüzey aktif madde içermeyen tüm 

nanokompozitlerde maksimum elektrik alan viskoz kuvvetler değerini arttırdığı 

belirlenmiĢtir. 

 

Kayma hızının kayma gerilimi ve viskozite üzerine etkisi 

 

Temsili olarak seçilen K2/SO ve SK2/SO numuneleri için elde edilen kayma hızı–

viskozite–kayma gerilimi grafikleri sırasıyla ġekil 4.39 ve 4.40‟da verilmiĢtir. Diğer 

numuneler için elde edilen grafikler ise ek 8‟de verilmiĢ, elde edilen sonuçlar tüm 

numuneler için aĢağıda kıyaslanarak tartıĢılmıĢtır.  
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ġekil 4.39. Kayma gerilimi ve viskozitenin kayma hızı ile değiĢimi. Numune K2/SO, 

= %15 (V/V), T = 25°C.. 
 

 

  
 

ġekil 4. 40. Kayma gerilimi ve viskozitenin kayma hızı ile değiĢimi. Numune: 

SK2/SO, = %15 (V/V), T = 25°C. 
 

 

ġekil 4.39 ve ġekil 4.40 incelendiğinde kayma hızının artmasıyla hem K2 hemde 

SK2 süspansiyonların viskozitelerinde üstel olarak bir azalma gözlenmektedir. Bu 

azalma E = 1 kV/mm koĢulunda daha belirgin bir Ģekilde kendini göstermektedir. 

Ayrıca kayma hızında meydana gelen azalma ile kayma geriliminde de önemli 

 

 



 86 

ölçüde artıĢlar meydana gelmektedir. Buradan süspansiyonların kayma incelmesi 

türünden non-Newtonian viskoelastik bir davranıĢ gösterdiği sonucuna varılabilir. 

Kayma hızı ile kayma gerilimlerinin değiĢimine bakıldığında ise, hem K2 hemde 

SK2 numunesi E altında uygulanan kayma hızı neticesinde Bingham türü bir 

davranıĢ sergilediği ve minimum kayma hızında belirli bir kayma gerilimi 

değerinden itibaren artıĢa geçtiği gözlenmiĢtir. Benzer sonuçlar diğer numuneler 

içinde elde edilmiĢtir ve ilgili grafikler ekte verilmiĢtir. Tanaka polianilin ve 

magnezyum hidroksitin SO ortamında hazırlanan süspansiyonları ile yaptığı 

çalıĢmalarda, E = 0 kV/mm ve E  0 kV/mm koĢullarında süspansiyonların kayma 

incelmesi gösterdiğini belirtmiĢtir [120]. Otsubo ise sıvı kristal polisiloksan/SO 

sisteminin E = 0 kV/mm ve E ≠ 0 kV/mm Ģartlarında da kayma incelmesi türünden 

reolojik bir davranıĢ gösterdiğini rapor etmiĢtir [121]. 

 

Tüm numuneler için çizilen kayma hızı-kayma gerilimi-viskozite grafiklerinden elde 

edilen E = 0 ve E = 1 kV/mm koĢulundaki akma verimi (y) ve g = 100 s
-1

 deki 

maksimum kayma gerilimi değerleri ise Çizelge 4.10 verilmiĢtir.  

 

Çizelge 4. 10. Tüm numunelerin E = 0 ve E = 1,0 kV/mm iken ölçülen kayma 

gerilimi değerleri  

 

 

Numuneler 

y (Pa) 

(E = 0 

kV/mm) 

y (Pa) 

(E = 1 

kV/mm) 



y (Pa)

Maxy (Pa) 

(E = 0 

kV/mm) 

Maxy (Pa) 

(E = 1 

kV/mm)

PIN 0,22 19,05 18,83 138 140,8 

K1 0,21 10,84 13,63 134,2 138,8 

K2 0,21 24,72 24,51 148,2 161,4 

TiO2 24,09 47,52 23,43 170,4 178,2 

SPIN 0,47 11,49 11,02 135,3 143,7 

SK1 0,21 8,72 8,51 148,2 176,3 

SK2 6,04 48,16 42,12 138,6 147,4 

 

Çizelge 4.10‟da görüldüğü gibi numunelerde E kuvvetinin etkisi ile akma verimi 

değerlerinde artıĢlar görülmektedir. Bu da araĢtırılan PIN/TiO2 nanokompozit/SO 

süspansiyon sisteminlerinin akıllı malzemeler olarak sınıflandırılabileceğinin bir 

diğer kanıtı olarak değerlendirilebilir. ER verileri topluca incelendiğinde, bu artıĢın 
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düĢük kayma hızlarında büyük, yüksek kayma hızlarında küçük olarak gerçekleĢtiği 

tespit edilmiĢtir.  

 

Kayma geriliminin sıcaklık ile değiĢimi 

 

Sıcaklık etkisi, ER etkiyi değerlendirmek için önemli parametrelerden birisidir. 

Sıcaklığın ER akıĢkan üzerine etkisi iki Ģekilde olmaktadır. Birincisi, ER 

süspansiyon için sıcaklık, polarizasyon etkisini kesin olarak değiĢtirebilir. Bunun 

yanında tanecik iletkenliği ve dielektrik sabiti de sıcaklıkla değiĢebilir. Sıcaklığın 

artmasıyla iletkenlikten sorumlu taĢıyıcı yüklerin aktif hale gelmesi iletkenliğin 

artmasına sebep olmaktadır. ER süspansiyon içerisindeki taneciklerin iletkenliğinin 

artması ER aktivitenin artmasına neden olur. 

 

ġekil 4.41‟de tüm numuneler için E = 0,5 kV/mm ve = %15 koĢullarında kayma 

geriliminin sıcaklık ile değiĢim grafiği verilmiĢtir. Süspansiyonların 20–80°C 

aralığında, sabit kayma hızında (  = 1,0 s
–1

) yapılan ölçümlerde sıcaklık artıĢı ile ER 

aktivitelerin tüm süspansiyon sistemleri için arttığı gözlemlenmiĢtir. Sıcaklığın 

20C‟den 80C‟ye artmasıyla numunelerin ER aktivitelerindeki artıĢ (Δ) 

K2 (13 Pa)>K1 (12 Pa)>SK2 (11 Pa)>SK1 (10 Pa)>PIN (9 Pa)>SPIN (8,5 Pa)>TiO2 

(8,4 Pa)‟dır. Bu sıralamadan da görüldüğü gibi nanokompozit bileĢimindeki TiO2 

oranı arttıkça ve yapıya yüzey aktif maddenin girmesiyle sıcaklık artıĢı ile yapılar 

zayıflamakta ve ER aktivitenin azaldığı görülmektedir.  

 

Literatürde çesitli inorganik ve polimerik sistemler için yüksek sıcaklıklarda ER 

aktivitede artıĢlar rapor edilmiĢtir. Bu çalısmalarda yüksek sıcaklıklardaki ER 

aktivite artıĢı yapısında su bulunan sistemler için elektriksel çift tabakanın 

polarizasyonundan; yapısında su bulunmayan kuru ER aktif sistemler için ise 

taneciklerin intrinsik özelliklerindeki (iyon mobilitesi gibi) artıĢtan kaynaklandığı 

rapor edilmiĢtir [122, 123, 124, 125, 126]. 
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ġekil 4.41. Numunelerin kayma gerilimlerinin sıcaklıkla değiĢimi.  = %15,  

  = 1,0 s
-1

, E = 0,5 kV/mm 

 

Elastik modül üzerine kayma gerilimi etkisi 

 

Tüm numunelerin süspansiyonlarında elastik modül (G‟ depolama modülü) üzerine 

kayma gerilimi etkisi E = 1 kV/mm ve f = 1 Hz Ģartları altında incelendi (ġekil 

4.42). Artan kayma gerilimi ile malzemelerin elastiklik değerine kadar az bir artma, 

sonrasında ise artan kayma gerilimi ile orantılı olarak azalma gözlemlendi. Burada 

elastiklik modül değerlerindeki azalıĢ, belirli bir kayma gerilimi değerinden sonra her 

bir malzemede E etkisi ile oluĢmuĢ olan zincir yapılarının zayıflayarak yıkıma 

uğraması ile açıklanabilir. Literatürde Alüminyumborat/SO ve PAN/K2Ti4O9 

süspansiyonları ile yapılan çalıĢmalarda da artan kayma gerilimi ile malzemenin 

elastik modülünde azalmaların olduğu rapor edilmiĢtir [127, 128]. 
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ġekil 4. 42. Elastik modül üzerine kayma gerilimi etkisi.  = %15, E = 1 kV/mm,  

f = 1 Hz 

 

Elastik modül üzerine sıcaklığın etkisi 

 

Elastik modül üzerine sıcaklığın etkisini araĢtırmak amacıyla tüm numuneler ile 20-

80C arasında bir seri deney yapıldı (ġekil 4.43). Sıcaklık artıĢıyla tüm numunelerin 

G değerlerinde belirli bir düzen olmamakla birlikte artıĢlar gözlendi. Bunun nedeni 

artan sıcaklık ile iletkenlik değerinin artması ve taneciklerin daha iyi bir dizilime 

ulaĢmasıdır. Benzer Ģekilde artan sıcaklık ile elastik modulde artıĢlar literatürde Kim 

ve arkadaĢları tarafından polianilin/SO süspansiyon sistemi için de rapor etmiĢlerdir 

[129].  
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ġekil 4.43. Elastik modül üzerine sıcaklığın etkisi.  = %15, E =0,5 kV/mm,  

5 Pa, f = 1 Hz  

 

Elastik modül üzerine zamanın etkisi 

 

Hidrodinamik kuvvetlerin G üzerine etkisini araĢtırmak amacıyla tüm numunelerin 

G değerinin zamanla değiĢimi E = 1kV/mm altında incelendi. ġekil 4.44‟de 

görüldüğü gibi 600 s süresince E altında oluĢan yapıda hidrodinamik kuvvetlerin 

etkisi ile malzemelerde bir güç kaybı oluĢmadığı, G değerlerinin deneysel hata 

sınırları içerisinde sabit kaldığı gözlendi. 
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ġekil 4.44. Elastik modül üzerine zamanın etkisi.  = %15, E = 1 kV/mm, 5 Pa,  

f = 1 Hz.    

 

Elastik modül üzerine frekansın etkisi 

 

ER akıĢkanların titreĢim sönümlemedeki dinamik viskoelastik özelliklerini 

karakterize etmek için frekans önemli bir faktördür. TitreĢim sönümlemenin ana 

parametrelerinden olan viskoelastik özellikleri belirlemek üzere, sabit kayma 

gerilimi, sıcaklık ve hacim kesrinde tüm numuneler üzerine f = 1-100 Hz arasında 

frekans uygulandı, elde edilen sonuçlar ġekil 4.45‟de gösterildi. ġekilde görüldüğü 

gibi artan frekans değeri ile numunelerin G değerlerinde ani bir artıĢ gözlenmiĢ ve 

daha sonra artan frekans ile G nün sabit kaldığı belirlenmiĢtir. Malzemelerin G 

değerlerinin az da olsa artması titreĢim sönümleme yeteneklerinin olduğunu 

göstermiĢtir. Hiamtup ve arkadaĢları polianilin/SO süspansiyonun ER özelliklerini 

incelemiĢ ve artan frekansla elastik modülünde küçük artıĢlar rapor etmiĢlerdir [130]. 
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ġekil.4.45. Numunelerde elastik modülün frekans ile değiĢimi. E = 1 kV/mm,  

 = %15, τ = 5 Pa,  T = 25 °C  s
-1 

 

4.13.Sürünme-Geri Kazanım Deneyleri  

 

Bir malzemenin deformasyon ve geri kazanım özellikleri hakkında bilgi elde etmede 

sürünme-geri kazanım testleri kritik yöntemlerden birisidir. Sürünme-geri kazanım 

deneylerinde, izotermal Ģartlar altında malzemeye anlık sabit gerilim uygulanır ve 

gerinimdeki artıĢ uygulanan süre boyunca ölçülür. Gerilim kaldırıldığında zamana 

bağlı bazı deformasyonlar geri kazanılabilir [131]. Polimerik malzemenin sürünme 

testlerine göstereceği tepki (zincirlerin yeniden düzenlenme hareketleri) malzemenin 

moleküler yapısına, uygulanan gerilimin büyüklüğüne, uygulanma süresine, çalıĢma 

sıcaklığına ve çalıĢılan malzemenin yapısının amorf veya kristalin olmasına bağlıdır. 

Bazı polimerik malzemelerde sürünmenin kalıcı ve tersinmez olmasının nedeni 

amorf bölgelerdeki moleküler kaymalar (molekül yapı taĢlarının yerlerinden 

oynaması) ve kristalin bölgelerde gerçekleĢen yeniden düzenlenmelerdir [132].  

 

Viskoelastik akıĢ özelliklerini incelemek amacı ile yapılan sürünme deneylerinde, 

tüm numunelere E = 0 kV/mm ve E = 1 kV/mm iken ilk 30 s süre ile = 20 Pa sabit 

bir gerilim uygulanmıĢ, sonra bu gerilim kaldırılmıĢ (= 0 Pa) ve malzemelerde 
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meydana gelen zamana bağlı deformasyonlar izlenmiĢtir. Temsili olarak seçilen 

K2/SO ve SK2/SO nanokompozit süspansiyon sistemi için elde edilen sürünme-geri 

kazanım eğrileri sırasıyla ġekil 4.46-4.49‟da ve diğer numunelere ait grafikler ise ek 

9‟da verilmiĢtir. 

 

, 

 

ġekil 4.46. Gerinimin zaman ile değiĢimi, Numune:K2 E = 0 kV/mm τ = 20 Pa  (ilk 

30 s), τ = 0 Pa (30. s sonrası),  = %15, T = 25°C 
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ġekil 4.47. Gerinimin zaman ile değiĢimi, Numune: K2 E = 1 kV/mm τ = 20 Pa   (ilk 

30 s), τ = 0 Pa (30. s sonrası),  = %15, T = 25°C 

 

 

 
 

ġekil 4.48. Gerinimin zaman ile değiĢimi, Numune:SK2 E = 0 kV/mm τ = 20 Pa  (ilk 

30 s), τ = 0 Pa (30. s sonrası),  = %15, T = 25°C 
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ġekil 4.49. Gerinimin zaman ile değiĢimi, Numune: SK2 E = 1 kV/mm τ = 20 Pa   

(ilk 30 s), τ = 0 Pa (30. s sonrası),  = %15, T = 25°C 

 

Tüm numuneler için sürünme-geri kazanım eğrileri incelendiğinde,  = 20 Pa gerilim 

ve E = 0 kV/mm altında tüm numunelerde saf viskoz deformasyon gözlendi. Gerilim 

kaldırıldığında (= 0 Pa) t =10 s sonunda kompozit malzemede viskoz 

deformasyonda bir geri kazanım tespit edilemedi. Bu durum bağ gerilmeleri için 

kullanılan enerjinin depolanmadığını ve tamamen dağıldığını göstermektedir Bu 

durum Li tarafından magnetoreolojik bir akıĢkan için de rapor edilmĢitir [133].  

 

E = 1 kV/mm altında yapılan testlerde tüm numunelerde sürünme fazında önce anlık 

gerinim artıĢı ile elastik deformasyon (s), sonra zamanla oluĢan deformasyon 

azaldığında geçiken elastik gerinim (d) ve ardından da gerinimdeki lineer artıĢ ile 

viskoz akma (v) meydana gelmiĢtir. Geri kazanım fazında ise önce anlık gerinim (e) 

geri kazanılmıĢ, daha sonra da tersinmez viskoelastik geri kazanımlar tesbit 

edilmiĢtir. Sonuç olarak sürünme fazında oluĢan s geri kazanım fazında kazanılan e 

gerinime eĢit olmadığı için malzemelerin E altında lineer olmayan viskoelastik 

davranıĢ sergilediği görülmüĢtür. Geri kazanılan gerinim viskoelastik malzemelerde 

elastikliğin bir ölçüsüdür. Bu da uygulanan E ile süspansiyon sisteminin katımsı bir 

hal aldığının bir göstergesidir. Bu durum uygulanan E‟nin malzemede polarizasyona 
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yol açtığını, malzemenin deformasyonu hafızasında tuttuğunu ve bu açıdan da akıllı 

malzeme olarak sınıflandırılabileceğini göstermektedir.  

 

Süspansiyonlar için uygulanan gerinimin bir fonksiyonu olarak EĢ. 4.6 kullanılarak 

hesaplanan % geri kazanılan gerinimler Çizelge 4.11‟de topluca verilmiĢtir.  

 

% geri kazanılan gerinim = 
i

fi



 
x100                (4.6) 

 

Bu eĢitlikte; i : uygulanan gerilimin kaldırılmasından önceki toplam gerinim, f : 

gerinim kaldırıldıktan sonraki belirlenen son gerinimi ifade etmektedir [134].  

 

Çizelge 4. 11. Süspansiyonların sürünme-geri kazanım testi sonucu  

% geri kazanılan gerinim sonuçları  
 

%Geri kazanılan                    

gerinim  

Malzeme  

 

E = 0 kV/mm 

 

E = 1 kV/mm 

PIN/SO 0 47,3 

SPIN/SO 0 25,5 

TiO2/SO 0 78,6 

K1/SO 0 58,3 

K2/SO 0 54,5 

SK1/SO 0 33,6 

SK2/SO 0 10,6 

 

Çizelge 4.11‟de görüldüğü gibi E = 1 kV/mm de tüm numunelerde viskoelastik geri 

kazanımlar tespit edildi. % geri kazanılan gerinim değerleri sırasıyla 

TiO2/SO>K1/SO>K2/SO>PIN/SO>SK1/SO>SPIN/SO>SK2/SO çıkmıĢtır. Bu 

verilerden numune içindeki TiO2 miktarı arttıkça % geri kazanım değerinin arttığı 

sonucuna ulaĢılabilir. 
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ÇalıĢılan bütün süspansiyon sistemleri için sürünme deneyleri sonuçları ortak 

değerlendirildiğinde: E = 1 kV/mm ve  = 20 Pa gerilim altında, gerinim 

değerlerinde E = 0‟daki duruma göre düĢüĢler tespit edilmiĢtir. Bu durum ise 

çalıĢılan numunelerin uygulanan E nedeniyle kendilerinin maruz kaldığı 

deformasyonu hafızalarında tuttuğunu ve malzemelerin bu açıdan da akıllı malzeme 

olarak davrandığını ve endüstriyel uygulamalar için uygun olabileceğini 

göstermektedir.  

 

4.14. Otomobil amortisöründe yapılan TitreĢim Sönümleme Ölçüm Sonuçları  

 

Otomobil amortisöründe numunelerin titreĢim sönümleme deneyleri bu malzemelerin 

potansiyel endüstriyel uygulamalarda gerçek sistemlerde titreĢim sönümleme 

kapasitelerini belirlemek amacıyla yapılmıĢtır, ancak 250 mL gibi çok yüksek 

hacimde numune gerekmesi ölçümlerin sadece hazır numune olan TiO2/SO 

sisteminde yapılabilmesine olanak sağlamıĢ, kendi sentezlediğimiz homopolimer ve 

nanokompozit malzemelerde malzeme yetersizliğinden ölçümler alınamamıĢtır, bu 

ölçümler de ileriki çalıĢmalarda denenmeye çalıĢılacaktır.  

 

Otomobil amortisöründe titreĢim sönümleme çalıĢmaları için %5 ve %10 TiO2 içeren 

250 mL TiO2/SO süspansiyonları hazırlandı. Bu süspansiyonlar ile E = 0-1.0 kV/6 

mm aralığında 5 farklı elektrik alan kuvvetinde tam zamanlı titreĢim sönümleme 

deneyleri yapıldı. Hazırlanan bu süspansiyonlar ile otomobil amortisöründe yapılan 

titreĢim sönümleme deneylerinden elde edilen amortisör piston hızına karĢı titreĢim 

sönümleme kuvveti grafikleri ġekil 4.50 ve ġekil 4.51‟de görülmektedir. Grafikler 

incelendiğinde amortisörün kapanması esnasında (pistonun baĢlangıç noktasından 

aĢağı doğru hareketi, histogramda 1 pozisyonu) amortisör piston hızının artmasıyla 

birlikte titreĢim sönümleme kuvvetlerinde de tüm uygulanan elektrik alan 

kuvvetlerinde artıĢların olduğu tespit edildi.  
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ġekil 4.50. Amortisör piston hızının sönümleme kuvvetine etkisi. Histogram evreleri: 

(1) ortadaki piston aĢağı basarken, (2) aĢağıdaki piston tekrar ortaya 

gelirken, (3) ortadaki piston yukarı çıkarken, (4) yukarıdaki piston tekrar 

baĢlangıç noktasına (amortisör hızı = 0.00 m/s) dönerken. Numune 

TiO2/SO, = %5 . 

 

 
 

ġekil 4.51. Amortisör piston hızının sönümleme kuvvetine etkisi. Histogram evreleri: 

(1) ortadaki piston aĢağı basarken, (2) aĢağıdaki piston tekrar ortaya 

gelirken, (3) ortadaki piston yukarı çıkarken, (4) yukarıdaki piston tekrar 

baĢlangıç noktasına (amortisör hızı = 0.00 m/s) dönerken.  Numune 

TiO2/SO, = %10. 
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Amortisörün açılma kısımlarında ise (histogramda 2 ve 3 pozisyonları) deneysel hata 

sınırları içerisinde benzer sonuçlar elde edilmiĢtir. Ancak bu kısımlardaki hata 

amortisörün içinde kalan havanın süspansiyon içerisinde oluĢmuĢ hava 

kabarcıklarından ve amortisörde elektrotlar arası mesafenin yüksek olmasından 

kaynaklanmıĢ olabilir. Amortisörün elektrotları arası mesafenin yüksek olması (6 

mm) ve süspansiyon içerisinde kalan hava kabarcığından dolayı farklı E altında 

oluĢan sönümleme kuvvetlerindeki artıĢ miktarları beklenenden düĢük 

çıkabilmektedir. 

 

Bu histogramlardan elde edilen maksimum sönümleme kuvvetleri Çizelge 4.12‟de, 

görülmektedir. 

 

Çizelge 4. 12. TiO2 numunelerinden elde edilen Maksimum sönümleme kuvvetleri  

 

Numune Elektrik Alan 

Kuvveti 

(kV/6 mm) 

Maksimum 

Sönümleme 

Kuvveti (N), 

 

SO 0 52 

 

 

%5 TiO2/SO 

0 58 

0,3 59 

0,5 60 

0,8 62 

1 65 

 

 

%10 TiO2/SO 

0 61 

0,3 63 

0,5 65 

0,8 66 

1 68 

 

TitreĢim sönümleme deneylerinde SO ile TiO2/SO süspansiyon sistemleri 

kıyaslandığında %5 ve %10 TiO2 içeren süspansiyon sisteminin E = 1 kV/6 mm 

elektrik alan altında maksimum sönümleme kuvveti artıĢ oranı sırasıyla %38,5 ve 

%40,5 olarak tespit edilmiĢtir.  Bu sonuça göre süspansiyon içindeki TiO2 oranı 

arttıkça süspansiyonun sönümleme yeteneğinin arttığı sonucuna varılmıĢtır.  
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ġekil 4.52 ve ġekil 4.53‟de sırasıyla %5 TiO2/SO ve %10 TiO2/SO numunelerinin 

otomobil amortisöründe yer değiĢtirmeye karĢı elde edilen sönümleme kuvveti 

değerlerini göstermektedir. Her iki grafikde de deneysel hata sınırları içerisinde 

uygulanan elektrik alan E = 1 kV/6 mm iken maksimum titreĢim enerjisi 

absorpsiyonu, bir diğer deyiĢle titreĢim enerjisi sönümlenmesi gözlenmiĢtir. 

Uygulanan elektrik alanın artmasıyla histerisis çevrimin oluĢturduğu kapalı alan da 

artmaktadır. Bu değiĢim, amortisörün her bir çevrimde sönümlemiĢ olduğu titreĢim 

enerjisinin de arttığını göstermektedir. Bu da çevrim esnasında daha az titreĢim 

oluĢtuğu anlamına gelmekte olup, amortisör içerisindeki numune sistemlerinin 

titreĢim sönümleme görevini yaptığını göstermektedir.  

 

 
 

ġekil 4.52. Yer değiĢtirmenin sönümleme kuvveti üzerine etkisi. Çevrimin safhaları: 

(1) ortadaki piston aĢağı basarken, (2) aĢağıdaki piston tekrar ortaya 

gelirken, (3) ortadaki piston yukarı çıkarken, (4) yukarıdaki piston tekrar 

baĢlangıç noktasına (amortisör hızı = 0.00 m/s) dönerken. Numune %5 

TiO2/SO 
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ġekil 4.53. Yer değiĢtirmenin sönümleme kuvveti üzerine etkisi. Çevrimin safhaları: 

(1) ortadaki piston aĢağı basarken, (2) aĢağıdaki piston tekrar ortaya 

gelirken, (3) ortadaki piston yukarı çıkarken, (4) yukarıdaki piston tekrar 

baĢlangıç noktasına (amortisör hızı = 0.00 m/s) dönerken. Numune %10 

TiO2/SO 
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5. SONUÇLAR VE ÖNERĠLER  

 

1. Poliindol homopolimeri ve  K1 [PIN(77,3)/TiO2(22,7)],  K2 

[PIN(91,7)/TiO2(8,3)] hibrit nanokompozitleri FeCl3 yükseltgen tuzu kullanılarak 

(nmonomer:ntuz = 2:3), SPIN [NaDS(1,98)/PIN(98,02)] homopolimeri ve SK1 

[NaDS(19,8)/PIN(60,4)/TiO2(19,8)], SK2 [NaDS(24)/PIN(68,2)/TiO2(7,8)] hibrit 

nanokompozitleri ise anyonik yüzey aktif madde varlığında (nmonomer:nNaDS oranı 

7:1), FeCl3 yükseltgen tuzu kullanılarak (nmonomer:ntuz = 2:3) kimyasal polimerleĢme 

yöntemi ile baĢarıyla sentezlendi. 

 

2. PIN, SPIN, TiO2, K1, K2, SK1 ve SK2 numunelerinin yapıları spektral, ısıl ve 

mikroskopik yöntemler ile karakterize edildi. Manyetik, iletkenlik ve dielektrik gibi 

fiziksel özellikleri belirlendi..  

 

3. Koloidal kararlılığa dağılan fazın ve hacim kesrinin etkisini incelemek üzere 

hazırlanan süspansiyonlarda  = %25 hacim kesrindeki SK1/SO süspansiyonunun 25 

günün sonunda %73,3 ÇKO ile en yüksek kararlılıkta olduğu, artan  ile kararlılığın 

arttığı tespit edildi. Bu durumun ER çalıĢmalar ve endüstriyel uygulamalar açısından 

uygun olduğu sonucuna varıldı.  

 

4. Zeta potansiyeli ölçümlerinden tüm numunelerin endüstriyel uygulamalar için 

koloidal kararlılığı sağlayacak kadar (+30mV-30mV) -potansiyeli değerine 

sahip olduğu; diğer taraftan bazik ortamlarda daha kararlı koloidal dispersiyonlar 

oluĢturdukları sonucuna varıldı.  

 

5. Elektroreometre ile yapılan çalıĢmalardan, ER aktivitenin, E ile arttığı tespit 

edildi. Ayrıca ER veriminin TiO2/SO süspansiyonu haricindeki süspansiyonlarda 

artan hacim kesri ile arttığı, TiO2/SO süspansiyonunda ise artan hacim kesri ile 

azaldığı sonucuna varıldı. En yüksek ER veriminin TiO2 haricindeki numunelerde 

%25 hacim kesrinde, TiO2‟ de %5 hacim kesrinde olduğu tespit edidi 

 

6. Yedi süspansiyon sisteminde de hacim kesri ve E artıĢı ile viskozite, kayma 

gerilimi ve viskoz kuvvetler değerlerinde lineer artıĢlar gözlendi. Anyonik yüzey 
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aktif madde içeren numunelere daha yüksek E uygulanabildiği için maksimum 

viskozite, kayma gerilimi ve viskoz kuvvetler değerleri bu numunelerde görüldü. 

 

7. Yedi süspansiyon sistemi için de kayma hızı ile viskozite değiĢimlerine 

bakıldığında   artıĢı ile süspansiyonların  değerlerinin üstel olarak azaldığı ve 

kayma incelmesi türünden non-Newtonian viskoelastik davranıĢlar gösterdiği; kayma 

hızı ile kayma gerilimi değiĢimine bakıldığında ise Bingham türü davranıĢlar 

sergilediği tespit edildi.  

 

8. Tüm numunelerde sıcaklık artıĢı ile ER aktivitenin az da olsa arttığı belirlendi. 

 

9. ÇalıĢılan yedi numunede de artan frekans ile G değerlerinde azda olsa artıĢlar 

tespit edildi, yüksek frekans değerlerinde gözlenen G kayıplarına rastlanmadı. Bu 

durum malzemelerin viskoelastik karakteristiklerinin tipik bir göstergesi olup, 

yüksek frekans değerlerinde malzemelerin titreĢim sönümleme kapasitelerinin 

olduğunu gösterdi.  

 

10. Sürünme testlerinden malzemelerin lineer olmayan viskoelastik deformasyonlar 

gösterdiği, uygulanan E‟yi hafızasında tuttuğu ve bu nedenle endüstriyel 

uygulamalar için akıllı bir malzeme olarak sınıflandırılabileceği sonucuna varıldı. 

 

11. Yapılan otomobil amortisörü titreĢim sönümleme testlerinde SO ile TiO2/SO 

süspansiyon sistemleri kıyaslandığında %5 ve %10 TiO2 içeren süspansiyon 

sisteminin E = 1 kV/6 mm elektrik alan altında maksimum sönümleme kuvveti artıĢ 

oranı sırasıyla %38,5 ve %40,5 olarak tespit edildi. Bu sonuça göre süspansiyon 

içindeki TiO2 oranı arttıkça süspansiyonun sönümleme yeteneğinin arttığı sonucuna 

varıldı.  
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EK-1 TGA/DSC eğrileri 

 

PIN homopolimerinin TGA/DSC eğrisi 
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Figure:

18.12.2009 Mass (mg): 9,4

Crucible:Al 100 µl Atmosphere:N2Experiment:NewIbrahimUnal1-18Aralik2009

Procedure: N (Zone 2)SETSYS - 1750

Exo

 
 

SPIN homopolimerinin TGA/DSC eğrisi 
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Figure:

21.12.2009 Mass (mg): 8,8

Crucible:Al 100 µl Atmosphere:N2Experiment:IbrahimUnal2-18Aralik2009

Procedure: N (Zone 2)SETSYS - 1750

Exo

 

 

TiO2‟ in TGA/DSC eğrisi 
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Figure:

24.12.2009 Mass (mg): 10,1

Crucible:Al 100 µl Atmosphere:N2Experiment:IbrahimUnal3-24Aralik2009

Procedure: N (Zone 2)SETSYS - 1750

Exo
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EK-1 (Devam) TGA/DSC eğrileri 

K1 nanokompozitin TGA/DSC eğrisi 
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Figure:

29.12.2009 Mass (mg): 10,8

Crucible:Al 100 µl Atmosphere:N2Experiment:IbrahimUnal5-29Aralik2009

Procedure: N (Zone 2)SETSYS - 1750

Exo

 

 

K2 nanokompozitin TGA/DSC eğrisi 

 

Sample temperature/°C50 100 150 200 250 300 350 400 450 500 550 600 650 700 750

#Heat Flow/mW

-25

-20

-15

-10

-5

0

5

#TG/%

-45

-40

-35

-30

-25

-20

-15

-10

-5

0

Figure:

28.12.2009 Mass (mg): 7

Crucible:Al 100 µl Atmosphere:N2Experiment:IbrahimUnal4tkr-25Aralik2009

Procedure: N (Zone 2)SETSYS - 1750

Exo

 

 

SK1 nanokompozitin TGA/DSC eğrisi 
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05.01.2010 Mass (mg): 10,3

Crucible:Al 100 µl Atmosphere:N2Experiment:IbrahimUnal7-5ocak2009

Procedure: N (Zone 2)SETSYS - 1750

Exo
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EK-1 (Devam) TGA/DSC eğrileri 

SK2 nanokompozitin TGA/DSC eğrisi 
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#Heat Flow/mW

-20

-15

-10

-5

0

5

10

#TG/%

-50

-45

-40

-35

-30

-25

-20

-15

-10

-5

0

Figure:

04.01.2010 Mass (mg): 8,8

Crucible:Al 100 µl Atmosphere:N2Experiment:IbrahimUnal6-29Aralik2009

Procedure: N (Zone 2)SETSYS - 1750

Exo
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EK-2 Numunelerin kolloidal kararlılığına hacim kesrinin etkisi 

 

PIN homopolimerinin kolloidal kararlılığına hacim kesrinin etkisi 

 

 

 

SPIN homopolimerinin kolloidal kararlılığına hacim kesrinin etkisi 

 

 

 

TiO2‟ in kolloidal kararlılığına hacim kesrinin etkisi 
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EK-2 (Devam) Numunelerin kolloidal kararlılığına hacim kesrinin etkisi 

 

K1 nanokompozitin kolloidal kararlılığına hacim kesrinin etkisi 

 

 

 

SK1 nanokompozitin kolloidal kararlılığına hacim kesrinin etkisi 
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EK-3 Numunelerin zeta potansiyelleri üzerine; tek değerlikli (NaCl), çift değerlikli                  

(BaCl2) ve üç değerlikli (AlCl3) katyonik tuzların etkisi 

 

PIN homopolimeri için; katyonik tuzların zeta potansiyeli üzerine etkisi 

 

 
 

SPIN homopolimeri için; katyonik tuzların zeta potansiyeli üzerine etkisi 

 

 
 

TiO2 için; katyonik tuzların zeta potansiyeli üzerine etkisi 
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EK-3 (Devam) Numunelerin zeta potansiyelleri üzerine; tek değerlikli (NaCl), çift 

değerlikli (BaCl2) ve üç değerlikli (AlCl3) katyonik tuzların etkisi 

 

K1 nanokompoziti için; katyonik tuzların zeta potansiyeli üzerine etkisi 

 

 

 

SK1 nanokompoziti için; katyonik tuzların zeta potansiyeli üzerine etkisi 
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EK-4 Numunelerin zeta potansiyelleri üzerine; tek değerlikli (NaCl) ve çift değerlikli 

(Na2SO4) anyonik tuzların etkisi 

 

PIN homopolimeri için; tek ve çift değerlikli anyonik tuzların zeta potansiyeli 

üzerine etkisi.  

 

 
 

SPIN homopolimeri için; tek ve çift değerlikli anyonik tuzların zeta potansiyeli 

üzerine etkisi.  

 

 
 

TiO2 için; tek ve çift değerlikli anyonik tuzların zeta potansiyeli üzerine etkisi.  
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EK-4 (Devam) Numunelerin zeta potansiyelleri üzerine; tek değerlikli (NaCl) ve çift 

değerlikli (Na2SO4) anyonik tuzların etkisi 

 

K1 nanokompoziti için; tek ve çift değerlikli anyonik tuzların zeta potansiyeli 

üzerine etkisi.  

 

 
 

SK1 nanokompoziti için; tek ve çift değerlikli anyonik tuzların zeta potansiyeli 

üzerine etkisi.  
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EK-5 Numunelerin zeta potansiyeli üzerine; katyonik (CTMAB), anyonik (NaDS) ve 

iyonik olmayan (Triton-X) yüzey aktif maddelerin etkisi. 

 

PIN homopolimeri için; yüzey aktif maddelerin zeta potansiyeli üzerine etkisi. 

 

 
 

 

SPIN homopolimeri için; yüzey aktif maddelerin zeta potansiyeli üzerine etkisi. 

 

 
 

TiO2 için; yüzey aktif maddelerin zeta potansiyeli üzerine etkisi. 
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EK-5 (Devam) Numunelerin zeta potansiyeli üzerine; katyonik (CTMAB), anyonik 

(NaDS) ve iyonik olmayan (Triton-X) yüzey aktif maddelerin etkisi. 

 

K1 nanokompoziti için; yüzey aktif maddelerin zeta potansiyeli üzerine etkisi. 

 

 
 

SK1 nanokompoziti için; yüzey aktif maddelerin zeta potansiyeli üzerine etkisi. 
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EK-6 Numunelerde viskozitenin elektrik alan kuvvetiyle değiĢimi 

 

PIN homopolimeri için; viskozitenin elektrik alan kuvvetiyle değiĢimi 

 

 
 

SPIN homopolimeri için; viskozitenin elektrik alan kuvvetiyle değiĢimi 

 

 
 

TiO2 için; viskozitenin elektrik alan kuvvetiyle değiĢimi 
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EK-6 (Devam) Numunelerde viskozitenin elektrik alan kuvvetiyle değiĢimi 

 

K1 nanokompoziti  için; viskozitenin elektrik alan kuvvetiyle değiĢimi 

 

 
 

SK1 nanokompoziti  için; viskozitenin elektrik alan kuvvetiyle değiĢimi 
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EK-7 Numunelerde elektrik alan kuvvetinin kayma gerilimi üzerine etkisi. 

 

PIN homopolimeri için; elektrik alan kuvvetinin kayma gerilimi üzerine etkisi. 

 

 
 

SPIN homopolimeri için; elektrik alan kuvvetinin kayma gerilimi üzerine etkisi. 

 

 
 

TiO2 için; elektrik alan kuvvetinin kayma gerilimi üzerine etkisi. 
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EK-7 (Devam) Numunelerde elektrik alan kuvvetinin kayma gerilimi üzerine etkisi. 

 

K1 nanokompoziti  için; elektrik alan kuvvetinin kayma gerilimi üzerine etkisi. 

 

 
 

SK1 nanokompoziti  için; elektrik alan kuvvetinin kayma gerilimi üzerine etkisi. 
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EK-8 Numunelerde viskoz kuvvetler üzerine hacim kesrinin ve elektrik alan 

kuvvetinin etkisi 

 

PIN homopolimeri için; viskoz kuvvetler üzerine hacim kesrinin ve elektrik alan 

kuvvetinin etkisi 

 

 
 

SPIN homopolimeri için; viskoz kuvvetler üzerine hacim kesrinin ve elektrik alan 

kuvvetinin etkisi 

 

 
 

TiO2 için; viskoz kuvvetler üzerine hacim kesrinin ve elektrik alan kuvvetinin etkisi 
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EK-8 (Devam) Numunelerde viskoz kuvvetler üzerine hacim kesrinin ve elektrik 

alan kuvvetinin etkisi 

 

K1 nanokompoziti  için; viskoz kuvvetler üzerine hacim kesrinin ve elektrik alan 

kuvvetinin etkisi 

 

 
 

SK1 nanokompoziti  için; viskoz kuvvetler üzerine hacim kesrinin ve elektrik alan 

kuvvetinin etkisi 
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EK-9 Numunelerde kayma gerilimi ve viskozitenin kayma hızı ile değiĢimi.  

 

PIN homopolimeri için; kayma gerilimi ve viskozitenin kayma hızı ile değiĢimi.  

 

 
 

SPIN homopolimeri için; kayma gerilimi ve viskozitenin kayma hızı ile değiĢimi.  

 

c 

 

TiO2 için; kayma gerilimi ve viskozitenin kayma hızı ile değiĢimi.  
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EK-9 (Devam) Numunelerde kayma gerilimi ve viskozitenin kayma hızı ile değiĢimi.  

 

K1 nanakompoziti için; kayma gerilimi ve viskozitenin kayma hızı ile değiĢimi.  

 

 
 

SK1 nanakompoziti için; kayma gerilimi ve viskozitenin kayma hızı ile değiĢimi.  
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EK-10 Numunelerde gerinimin zaman ile değiĢimi 

 

a) PIN homopolimeri için; gerinimin zaman ile değiĢimi, E = 0 kV/mm τ = 20 Pa    

 

 
 

b) PIN homopolimeri için; gerinimin zaman ile değiĢimi, E = 1 kV/mm τ = 20 Pa    

 

 
 

c) SPIN homopolimeri için; gerinimin zaman ile değiĢimi, E = 0 kV/mm τ = 20 Pa    
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EK-10 (Devam) Numunelerde gerinimin zaman ile değiĢimi 

 

d) SPIN homopolimeri için; gerinimin zaman ile değiĢimi, E = 1 kV/mm τ = 20 Pa    

 

 
 

e) TiO2 için; gerinimin zaman ile değiĢimi, E = 0 kV/mm τ = 20 Pa    

 

 
 

f) TiO2 için; gerinimin zaman ile değiĢimi, E = 1 kV/mm τ = 20 Pa    
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EK-10 (Devam) Numunelerde gerinimin zaman ile değiĢimi 

 

g) K1 nanokompoziti için; gerinimin zaman ile değiĢimi, E = 0 kV/mm τ = 20 Pa    

 

 
 

h) K1 nanokompoziti için; gerinimin zaman ile değiĢimi, E = 1 kV/mm τ = 20 Pa    

 

 
 

i) SK1 nanokompoziti için; gerinimin zaman ile değiĢimi, E = 0 kV/mm τ = 20 Pa    
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EK-10 (Devam) Numunelerde gerinimin zaman ile değiĢimi 

 

j) SK1 nanokompoziti için; gerinimin zaman ile değiĢimi, E = 1 kV/mm τ = 20 Pa    
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