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OZET

Bu calismada, Poliindol (PIN) ve farkh bilesimlere sahip
poliindol/poli(vinilasetat) (PIN/PVAc) kompozitlerin elektroreolojik (ER)
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tanecik biiyiikliikleri tespit edildi. PIN ve PIN/PVAc¢ kompozitlerinin yalitkan
silikon ya@: icerisinde cesitli derisimlerde (¢ = %5-25 m/m) siispansiyonlari
hazirlandi, ¢cokelme kararhliklar tespit edildi. Siispansiyonlarin ER aktiviteleri
iizerine tanecik derisimi, tanecik boyutu, kompozit bilesimi, kayma hizi, elektrik
alan kuvveti, frekans ve sicakhigin etkileri arastirildi. Bu siispansiyonlarin dc.
elektrik alan kuvveti altinda akis siireleri tespit edildi. Ayrica kompozit
malzemelerin olusturdugu siispansiyonlara siiriinme testleri uygulandi ve

tersinir viskoelastik deformasyon gosterdigi tespit edildi.
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ABSTRACT

In this study, electrorheological (ER) properties of polyindole (PIN) and
polyindole/poly(vinylacetate), (PIN/ PVAc) conducting composites having
different compositions were investigated. Conductivities and dielectric
properties of these composites were determined. The particle sizes of the
composites were determined by dynamic light scattering method. Suspensions of
PIN and PIN/PVAc composites were prepared in silicone oil, at various of
concentrations (¢ = 5—25%, m/m) and their sedimentation stabilities were
determined. Then the effects of dispersed particle concentration, particle size,
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of suspansions were investigated. The flow times of these suspensions at various
dc electric field strenghts were measured. Creep tests were applied to the

composite suspensions and a reversible viscoelastic deformation was observed.
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1. GIRIS

Son yillarda, polimerlerin kullanim alanlarmin yayginlagsmasi, polimerlerle ilgili
caligmalar1 hizlandirmistir. Bu sebepten dolayi, bilim adamlar1 yeni polimerlerin
arastiritlip sentezlenmesinden ziyade oOzelliklerinin iyilestirilmesi i¢in ¢alismalar
yapmaktadirlar. Bu amacla kopolimerler ya da kompozitler sentezlenmektedir [1-3].
Sentezlenen bu polimer igerisinde iletken polimer kompozitler, kullanim alanlarinin

hizla yayginlagsmasi agisindan ayr1 bir onem tagimaktadir.

Kompozit malzeme, temel olarak iki veya daha fazla malzemenin bir arada
kullanilmastyla olusturulan ve meydana geldigi malzemelerden farkli &zelliklere

sahip yeni tiir malzemelerdir.

Bu tiir kompozit malzemeler kullanim alanlarimi yayginlastirmak amaciyla ER

caligsmalarda siklikla kullanilmaktadir [4-6].

Elektroreoloji (ER), maddenin elektrik alan kuvveti altinda gosterdigi akis
davranisglarini inceleyen bilim dalidir. ER olayi ilk defa Winslow tarafindan 1949’da
rapor edilmistir [7]. Elektroreolojik akiskanlar (ERA) ile ilgili ¢aligmalar 1980°den
sonra askeri amagl olarak kullanilmalar1 s6z konusu oldugundan énem kazanmistir
[8]. ERA’lar diisiik polariteli sivilarda zayif iletkenlik gosterirler. Dispersiyon ortami
olarak silikon yagi, madeni yaglar, yemeklik yaglar ve halojenlenmis hidrokarbonlar
kullanilabilirken; dagilma faz1 olarak seliiloz, un, iyon degistirici regineler gibi
organik maddeler yaninda inorganik killer de kullanilabilir. Su gibi polar maddelerin
varliginda ERA’larin iletkenlikleri artmakta fakat endiistriyel uygulamalarda pek ¢ok
glicliiklerle karsilasilmaktadir. Block ve Kelly 1985 yilinda iletken polimerlerin su
ilavesi olmadan da ER aktivite gosterebilecegini belirtmisler ve bunlar

(poliakrilonitril, politiyofen gibi) kuru ER aktif maddeler olarak adlandirmislardir
[9].

Bu ¢alismada; kimyasal yontemle sentezlenmis olan poliindol (PIN) homopolimeri ve

farkli yiizdelerde PIN igeren poliindol/poli(vinilasetat) (PIN/PVAc) hazir kompozit



numuneleri ile ¢alisildi.  Numunelerin dinamik 151k sacilimi (DLS) ile tanecik
biiylikliigii tespit edildi, Impedance Analyzer ile dielektrik sabiti ve iletkenligi
hesaplandi. PIN ve PIN/PVAc kompozitlerinin yalitkan silikon yagi icersinde (SO)
cesitli derisimlerde siispansiyonlar1 hazirlandi, bu siispansiyonlarin ¢okelmeye karsi
kararliliklar1 tespit edildi ve elektroreolojik aktiviteleri incelendi. ER aktiviteleri
tizerine elektrik alan kuvveti, kayma hizi, kompozit bilesimi, sicaklik, tanecik
derisimi, tanecik boyutu, prometer ve frekans etkileri incelendi; kayma gerilimi ve ER
verimi hesaplandi. Siiriinme deneyleri ile numunelerin viskoelastik o6zellikleri

arastirildi.



2. GENEL BILGILER

2.1. Kompozit Nedir?

Kompozit, belirli bir amaca yonelik olarak, en az iki farkli malzemenin bir araya
getirilmesiyle meydana gelen malzeme gurubudur. Ug boyutlu nitelikteki bu biraraya
getirmede amag, bilesenlerin hi¢birinde tek basina mevcut olmayan bir 6zelligin elde
edilmesidir. Diger bir deyisle, amacglanan dogrultuda bilesenlerin daha iistiin

Ozelliklere sahip bir malzeme iiretilmesi hedeflenmektedir.
Kompozit malzemede genelde asagidaki 4 kosulun bulunmasi tercih edilmektedir:
e Insan yapisi olmamasi, dolayisiyla dogal bir malzeme olmasi,

e Kimyasal bilesimleri birbirinden farkli belirli ara yiizeylerle ayrilmis en az iki

malzemenin bir araya getirilmis olmasi,
e Farkli malzemelerin {i¢ boyutlu olarak bir araya getirilmis olmasi,
e Bilesenlerin hig birinin tek bagina sahip olmadigi1 6zellikleri tasimasi.

Buna gore malzeme, mikroskobik agidan heterojen, makroskobik a¢idan ise homojen

bir davranis sergilemektedir.

Gliniimiizde gemi yapimindan bina yapimina, ev aletleri {iretiminden uzay
teknolojisine kadar hemen hemen her alanda ¢ok yaygin bir kullanimi bulunan
kompozit malzemenin iiretimi son birka¢ yiiz yila mal edilmis gibi goriilse de ilk
ornekleri c¢ok eskilere dayanmaktadir. Ilk caglardan beri insanlar kirilgan
malzemelerin icine bitkisel veya hayvansal lifler koyarak bu kirilganlik 6zelliginin
giderilmesine ¢alismislardi. Bu konularda en iyi 6rneklerden biri kerpi¢ malzemedir.
Kerpig tiretiminde killi camur i¢ine katilan saman, sarmasik dallar1 gibi sap ve lifler,

malzemenin gerek tiretim, gerek kullanim sirasindaki dayanimini artirmaktadir.



2.1.1. Kompozit malzemelerin genel 6zellikleri

Uygulamada, kompozit malzeme iiretiminde genellikle asagidaki ozelliklerden
birinin veya bir kaginin gelistirilmesi amaglanmaktadir. Bu 6zelliklerin baslicalari:

° Basing, ¢cekme, egme, carpma dayanimi,

o Yorulma dayanimi,

. Asinma direnci,

o Korozyon direnci,

. Kirilma toklugu,

. Yiiksek sicakliga dayaniklilik,

o Is1 iletkenligi veya 1s1l direng,

o Elektrik iletkenligi veya elektriksel direng,

o Akustik iletkenlik, ses tutuculugu veya ses yutuculugu,

. Sertlik,

. Agirlik,

° GOorunim,

ve benzeri Ozellikler seklinde siralanabilir. Ayrica oOzellikle dolayli olarak
malzemenin birim maliyeti de diisiiriilmektedir.

Bu amaca yonelik olarak kompozit malzeme iiretiminde farkli yoOntemler
kullanilmaktadir. Hepsinde degismeyen temel ilke, bilesenlerin zayif yonlerinin
amac dogrultusunda 1iyilestirilerek daha nitelikli bir yapmin elde edilmesidir. Bir
kompozit malzemenin yapist genelde “matris” olarak kabul edilen siirekli bir faz ile
onun icinde dagilmis degisik Ozelliklere sahip “donat1” fazindan meydana

gelmektedir.

2.2.1letken Polimer Kompozitler

Iletken polimer kompozitler giiniimiizde bircok uygulamada metal malzemelerin
yerini almaktadir. Polimerler genelde yalitkan bir malzeme olduklart i¢in tercih
edilmelerinden dolay1 bu degisim olduk¢a 6nemli sayilmaktadir. iletken polimer

kompozitlerin metal malzemeye kiyasla avantajlar;



e Diisiik yogunluk,

e Daha fazla korozyon, oksidasyon dayanimi ve kimyasal direng,

e Daha kolay islenebilirlik,

e Bununla birlikte polimerlerin diigiik siiriinme dayanimi, asinma, termal olarak
kararli bir malzeme olmamalar1 ve smirh sayida isleme teknigi bulunmasi gibi

dezavantajlar1 vardir.

2.3. Poliindol

Poliindol (PIN) cesitli elektrolitler icerisinde dogrudan ylikseltgenme ile elde
edilebilen elektroaktif bir polimerdir. Poliindol’ii kimyasal ve elektrokimyasal
yollarla sentezlemek miimkiindiir. Havada sabit ve uyarilmis halde yesil renkte olan
polimer nétiir halde sar1 renkte olmaktadir. Anyon miktarina bagl olarak elektriksel

iletkenligi 10° - 10" Sem™ arasinda degismektedir [10-13].

Indoliin elektrokimyasal polimerizasyonu ilk defa Garnier ve ¢alisma arkadaslari
tarafindan gerceklestirilmistir [14]. Daha sonra indol ve tiirevleri ile ilgili caligmalar
devam etmistir [15]. Bu calismalarda monomerin kapling ucunun saptanmasi,
polimerin yapist ve indoliin elektrokimyasal polimerizasyon mekanizmasi deneysel
ve teorik olarak arastirilmistir. Kararli olamayan indol radikal katyonu ile indol
polimerlerinin uzamasi indoliin siibstitiientinin durumuna (sterik etkiye) baglhdir.
Elektrot ylizeyinde olusan poliindol filmi polimerizasyon sonunda biiyiikk oranda

¢Ozlinmektedir.

Literatiir verilerine gore poliindol’iin yapis1 polipirol ve polianilin’e
benzemesine ragmen daha az calisilmis olup [16-19], termal kararlilig1 polianilin
ve polipirol’e gore daha iyidir [20]. Poliindol’lin uygulama alanlar1 her gecen
glin artmaktadir. K.R. Baldwin ve arkadaslar1 yumusak c¢eligin korozyona karsi
korumas1 ¢alismalarinda PIN’in etkili oldugunu rapor etmislerdir [21]. PIN’in

korozyon Onleme ile ilgili ¢aligmalar: artmigtir [22-25].



2.4. PIN’iin Polimerlesme Mekanizmasi

PIN’iin FTIR spektrumundan elde edilen sonuglardan yararlanarak, merlerin 2,3
baglanmasi sonucu polimer zincirlerinin olustugu arastirmacilar tarafindan
belirlenmistir [26]. Burada unutulmamasi gereken bir nokta polimerler olusurken
sadece 2,3 baglanmas1 degil 1,3; 2.4; 2,5; 2,6;ve 2,7 gibi baglanmalarin da
olabilecegi goz Oniine alinirken [27], polimerlesmenin genellikle 2,3 baglanmasi
tizerinden olustugu kabul edilmektedir. Kuantum kimyasal hesaplamalar temel
alindiginda C,-C; arasindaki baglarin polimerde diizenli yapilara yol ac¢tigi
gosterilmistir. Polimerlesme meydana gelirken C—N ve N—N baglarin1 iceren yapilar
olusmakla birlikte bunlarin yiiksek enerjiye sahip olduklart bulunmustur. Yiiksek
enerji sebebiyle azot atomunu igeren baglanmalarin meydana gelme ihtimali diisiik
tutulmaktadir. FTIR ¢alismalarinin yani sira termodinamik ve kinetik ¢aligsmalar
polimerlesmede monomerler arasi baglarin azot atomunu i¢cermedigini gostermistir.
Kinetik ¢aligmalara dayanarak C,-Cs; arasindaki bagin da uygun oldugu onerilmistir
[28]. Arastirmacilar, PIN’lin polimerlesme mekanizmasi iizerine yaptiklari
caligmalarda iki ana mekanizmay1 teorik olarak onermislerdir. Bu mekanizmalardan
ilki, polimerlesmenin radikal-ndtral monomer biiylimesi ile olustugu, digeri ise
radikal-radikal monomer biiylimesi ile meydana geldigi seklindedir. Her iki

mekanizma da asagida verilmistir:

1. yol 2. yol

M—> M™ +¢

M*™ +M - M} M—> M*™ +¢
M3 > M7 +e M*+M*"™ > M}’
M- M, +2H" M? - M,+2H"

M: monomer, M ™ : radikal katyon

Yurtsever ve c¢alisma grubu PIN’iin 2,3 polimerlesme mekanizmas1 ve radikal-

radikal yolu ile polimerlestigini 6nermistir. Buna sebep olarak radikal monomere



saldirdiginda ekzotermik reaksiyon verirken, radikal-radikale saldirdiginda

endotermik reaksiyon verdigi gosterilmistir [27].

Talbi ve arkadaslar1 yaptig1 calismalarda biiyiime reaksiyonunun radikal katyonlarla
notral monomerler arasinda oldugunda polimer zincirindeki monomer baglantilarinin
kontrol edilebildigini ve daha diizenli yapilarin olusabilecegini belirtmislerdir. Buna
dayanarak polimerlesmenin radikal-nétral monomer {izerinden yiiriidiiglini
onermislerdir. Polimerlesmenin sonlanmasinin ise aktif merkezlerin deaktive olmasi

ile gerceklestigini belirtmislerdir [28,29].

Yapilan literatlir aragtirmalar1 ve karakterizasyon calismalari (FTIR) 1s18inda, bu
calismada kullanilan PIN’iin polimerlesme mekanizmasimin 2,3 mekanizmasi
tizerinden radikal-nétral monomer yolu ile yiiriidiigii sonucuna ulasild1 [72]. Buna

gore Onerilen polimerlesme mekanizmasi Sekil 2.1 ve Sekil 2.2°da goriilmektedir.
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Sekil 2.1. PIN’iin 2. ve 3. karbon atomlar1 lizerinden radikal-nétral monomer yolu ile
polimerlesme mekanizmasi
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Sekil 2.1. (Devam) PIN’iin 2. ve 3. karbon atomlar1 {izerinden radikal-notral
monomer yolu ile polimerlesme mekanizmasi
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Sekil 2.1. (Devam) PIN’iin 2. ve 3. karbon atomlari {izerinden radikal-notral
monomer yolu ile polimerlesme mekanizmasi
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yolu ile polimerlesme mekanizmasi
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3. ELEKTROREOLOJI

3.1. Elektroreoloji Olay:

Elektroreoloji, elektrik alana maruz kalan bir akiskanin, akis 6zelliklerinde meydana

gelen degisimlerin incelendigi bilim dalidir.

Tarihte elektroreoloji olayinin ilk adimi 1896 da Alexander Wilmer Duff tarafindan
atilmigtir. Duff, gliserin, kunduz yagi ve agir parafin iizerinden elektrik alan
gecirerek viskozitelerindeki kiiclik degisimleri gdzlemlemistir [30]. Yine 19.
ylizyillda Priestley ve Wincler, noétral pargaciklarin dielektrik duyarliliktaki
siispansiyon ortamindan elektrik gecirilmesiyle birbirine bitisik inci tanecikleri gibi
siralandigin1 - kesfetmislerdir [30]. Ancak elektroreolojik ve magnetoreolojik
parcaciklarla aktif olarak calisilmaya baglanmasi, 1940’larda Willis M. Winslow
tarafindan gerceklestirildi. Winslow” un 1940’larda aldig: ii¢ patentten [31-33] ilki
1947°de ER akigkanin tork sanzimaninda uygulanmasiyla ilgili olarak verildi. Daha
sonra arastirma sonuclarini yayinlamasiyla elektroreoloji bilimi dogmus oldu ve onu

kesfeden bilim adaminin ismine atfen “Winslow Etkisi” olarak anild1 [7].

ER, elektrik alanin sivi dispersiyonlar lizerine olan etkisiyle ilgilenir. Bu etki ya
stvinin akmaya karst gosterdigi direng ya da sivinin katiya doniisiimii seklinde
kendini gosterir. Bu olay1 etkileyen en onemli faktorler elektrik alan kuvvetinin
biiylikliigii, alan frekansi, kayma hizi, kayma gerilimi, sicaklik, tanecik boyutu,
siispansiyon derigimi (veya tanecik hacim kesri), slispansiyon ortami, dagilan

taneciklerin dielektrik 6zellikleri ve promoter olarak rapor edilmistir [7].

3.2. Elektroreolojik Akiskanlarin Reolojisi

Bir akigkanin elektroreolojik yanit vermesinin sebebi, siirekli faza uygulanan sabit

elektrik alanla birlikte dagilmis pargaciklarin polarize olmasidir. Elektrik alan

uygulanmastyla komsu parcaciklar birbirini ¢ekmekte, elektrotlara dik, lif yapilari
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olusmaktadir. Olusan bu yapilar, siispansiyonun reolojisinde ilging degisiklikler
meydana getirir. Siispansiyonun viskozitesinde biiyiik artiglar ortaya koyar. Yani
stispansiyonlarin reolojik ozellikleri; pargaciklardan lif yapilari olusturan elektrik
kuvvetleri ile bu yapilart deforme edip bozma egilimindeki akis kuvvetleri arasindaki

dengeye baglidir.

Bir ER akigkanin reolojik o6zellikleri, elektrik alan uygulandiginda, Newtonian’ dan
Bingham tiirii akisa kadar bir gecis sergiler. Bir ER akigkanin herhangi bir elektrik
alan degerinde kayma hizi ile kayma gerilimi arasindaki baginti, Es. 3.1 ile

verilmektedir [34].

r=r, 1,y 3.1)

Burada, 1z Bingham akma giicii olarak adlandirilan polarizasyon katkisi, 7, sifir
elektrik alanda siispansiyonun dinamik viskozitesi ve 7/ kayma hizidir. Bingham

malzemeleri belli bir akis indeksine sahip plastik kiitlelerdir. Bingham plastik

akiskanlari i¢in, Newtonian modeli:

T=7+ nd— )T, ise (3.2)

V

Burada, 1, limit akma gerilimi ve du/dy akma oraninin hiz gradientidir. Bu oran
tizerindeki reolojik davranigslar Newtonian, altindaki davranislar ise Non-

Newtonian’dir.

ER akigskanlarin reolojisiyle ilgili verilmesi gereken bir baska kavram da Mason
sayisidir (Mn). Bu karakteristik say1, viskoz kuvvetlerin elektriksel kuvvetlere orani

olarak tanimlanir [35].

Mn = Vlskoz kuvvetler ‘ (3.3)
Polarizasyon kuvveti
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3.3. Elektroreolojik Akiskanlar

Elektroreolojik akiskanlarin olusturulmasi basit bir iglemdir. Yalitkan bir sivi i¢inde
dagitilmis mikrometre boyutunda pargaciklardan meydana gelirler. Tasiyict sivi ve
tanecik haricinde surfaktantlar veya aktive edici maddeler de kullanilabilir. Bir ER
akiskanda hem tastyici sivi hem de tanecikler kutuplanabilir 6zellikte olabilir. ER

akiskan olusturulurken kullanim amacina uygun dogrultuda bilesenler secilmelidir.

ER akiskanda kullanilan tasiyici sivi ile tanecikler arasindaki dielektriksel uyum, ER
etkiye artis saglar. Polimerler elektriksel 6zelliklerinin modifiye edilebilirliklerine
bagli olarak ER malzemelerin 6nemli bir smifint olustururlar. ER malzemelerin
elektrik alan kuvvetinin etkisiyle viskozitelerinde birka¢ milisaniyede gosterdikleri
artig, titresimin kontrol edilebilmesi ve enerjinin aktarilabilmesi ig¢in essiz bir

mekanizma sergiler.

Yar1 iletkenlerden daha diisiik iletkenlik degerlerine sahip tanecik igeren
siispansiyonlarin ER aktivitesi, genellikle hidrofilik katkilara baglidir. Bu hidrofilik
etki, tanecik yiizeyini aktive ederek taneciklerin kutuplanmasina sebep olur. Hem
organik hem de inorganik tanecikler icin aktive edici olarak en ¢ok su kullanilir.
Katki maddesi olarak surfaktantlar ve gliserin, etil alkol ve su gibi diger polar sivilar

da Onerilir [36].

Elektroreolojik akiskanlarin elektrik alan kuvvetinin etkisiyle katilagmasi sdyle
aciklanir: Siispansiyonlara uygulanan elektrik alan kuvvetinin etkisiyle hemen hemen
tim tanecikler, zit yiiklii kutuplarinin yan yana dizildigi bir yap1 olusturur. Bu zit
kutuplar arasindaki ¢ekim kuvveti parcaciklar1 birbirine yapistirir. Birbirini izleyen
parcgaciklar tipki ipe dizilen zincirler gibi u¢ uca eklenerek siralanir. ER bir akiskan
icerisinde pargaciklar tarafindan olusturulan zincirler akigkan kabinin bir ucundan
diger ucuna dogru hizla biiylir. ER etki bu zincirlerden meydana gelen kayma

geriliminden kaynaklanir.
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Siispansiyonun kayma gerilimi biiyiik 6l¢iide tanecik derisimlerine baghdir. Akiskan

icerisindeki dagilmis tanecik derisimi ne kadar fazla ise, akiskanin kayma gerilimi o

kadar fazladir.

3.4.Elektroreolojik Akiskanlarda Yapi1 Olusumu

Winslow ve ardindan diger arastirmacilar yaptiklart deneylerde ER akislarin
icerisindeki taneciklerin elektrik alan (E), uygulandiginda lif yapisi olusturduklarini
gozlemislerdir [37]. Bu liflerin statik akma verimini (1), elektrik alana iliskilendiren
mekanik baglantilar sagladigi varsayildigindan ER olayinda bunlar ¢ok 6nemli kabul
edilmistir [38]. Bununla birlikte elektrotlar kutuplagip ER akiskan akmaz iken
elektrotlar arasinda saglanan uzaysal baglanti, agir1 kayma gerilimini, At (Tg#0-T g=0),
kendi basina agiklamaya yetmez. Bu akis esnasinda higbir etkilesim veya assosiasyon
olmadig1 anlamina gelmez, aksine bu tilir yapilarin akis esnasinda elektrotlar arasi
boslugu nasil doldurabildiklerini anlamak zordur. Lif olusumunun mikroskobik
gozlemleri, elektrot takilmis olan ¢ok dar mesafeli mikroskop yariklarinda ve
seyreltik akiskanlarda yapilmistir. En gercek¢i durumlarda akisin oldugu hiicredeki
elektrotlar arast mesafe 1 mm dir ve bu tiir assosiasyon olaylarinin dogrudan
gbzlenebilmeleri, ER akiskanlar optik ol¢limler i¢in oldukg¢a bulanik olduklarindan
zordur. ER akigkanlarin durgun oldugu durumlarda, diger elektrik sistemlerinde ve
onlarin magnetik analoglarinda oldugu gibi, akiskan igerisindeki taneciklerin elektrik
alan etkisiyle Sekil 3.1° de goriildiigii gibi polarlanip zincir olusturarak assosiasyona
ugramalar1 beklenilmektedir [39]. Bu durumun ER olayinda ne derece 6nemli oldugu
ise hala ¢6ziim bekleyen bir konudur. Kullanigshh ER etkiler gosterebilen sistemlerin
karakterizasyonunda birtakim giigliikler gozlenir. Oncelikle ER etki ¢dziicii ve
tanecikler arasindaki biiyiik dielektrik farki ile yakindan ilgilidir. Dis elektrik alan
etkisi altinda bu fark siispansiyon igerisinde homojen olmayan elektrik alanlar
meydana getirir. Bu da ER akigkani zincir seklinde assosiye olmus veya lif seklini
almis yapilara gotiiriir. ER aktivitesi gosteren siispansiyonlarin viskoziteleri elektrik
alanin artisina bagl olarak artar. Bunun nedeni siispansiyon igerisindeki elektriksel

olarak uyarilmis tanecikler arasindaki etkilesimler ve hidrodinamik kuvvetlerdir.
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Elektrik alan
uygulandifinda

Yonlenmis
Tanecikler

-
{ :..%‘.-,' * ,r".:':»' L/ Tanecikler
] .

(a) (b)

Sekil 3.1. Silikon yag1 icerisinde dagilmis PIN ve PIN/PV Ac taneciklerine elektrik
alan uygulandiginda olusan degisikliklerin sematik gosterilisi. (a) Elektrik
alan uygulanmadan 6nce (b) Elektrik alan uygulandiginda ER taneciklerin
durumu

3.5. ER Aktiflik Uzerine Etki Eden Faktorler

ER aktivite lizerine etki eden 6dnemli parametreler, uygulanan elektrik alan kuvveti,
elektrik alan frekansi, tanecik iletkenligi, tanecik dielektrik 6zellikleri, tanecik
derisimi, tanecik boyutu, sicaklik, promoter icermesi, dagitict yalitkan sivi ortam,
v.b. gibidir. Bu kisimda bu parametrelerin ER aktiflik {izerine etkileri kisaca

Ozetlenecektir.
3.5.1. Elektrik alan kuvveti

Elektroreolojik akiskana elektrik alan uygulandiginda parcaciklar iletkenligi saglar
ve zincir olusumu veya lif yapis1 gozlenir. Parcaciklarin polarlanmasi sonucu
gerceklesen bu olay elektroreolojik aktiflik olarak nitelendirilir. Bunun igin
genellikle dogru akim gii¢ kaynagi kullanilir. Elektrik alan kuvveti genellikle 0 — 10
kV/mm arasinda olabilir. ER akiskanlar bu davraniglarini elektrotlar arasina elektrik
alan uygulandiginda sergileyebilirler. Bu olay tersinir olup, elektrik alan uygulaninca
akiskan katilasir, elektrik alana kaldirilinca akiskan tekrar sivi hala doniisiir. Bu
doniisiim 1yi bir ERA da milisaniye mertebesinde gerceklesir. ER aktifligin ilk

gbzlendigi elektrik alan kuvvetinin degerine ise esik enerjisi denir.
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3.5.2.Kayma hz1

Viskoz akmada deformasyon kayma hizi ile kayma gerilimine baglidir. Kayma
gerilimi, kayma hiziyla dogru orantilidir. Bu orantinin sabiti ise viskozite degerini
verir. Eger viskozite kayma hizindan bagimsiz ise sivi Newtonian (Newton yasasina
uyan) veya ideal akiskan 6zelligini gosterir. Baz1 durumlarda ise viskozite kayma
hizindaki degisime baglidir. Pek ¢ok durumda kayma hizindaki artis ile viskozitenin
azaldig1 goriilmiistiir. Bu duruma “kayma incelmesi” veya gecici viskozite kaybi
denir. Kayma hizindaki artis ile viskozitenin artis gosterdigi duruma ise “kayma

kalinlagsmasi1” bu tiir 6zellik gosteren akiskanlara da “dilatant” akigskanlar denir.

Bu tiir akiskanlara elektrik alan kuvveti uygulandiktan sonra polarize olan tanecik
yapilarinda, belirli bir kayma hizinda kayma gerilimi uygulandiginda devrilme
gbzlenir. Yani Sekil 3.2° de goriildiigli gibi kaydirma kuvvetinin etkisi ile tanecikler

yer degistirir fakat ytiklii tanecikler birbirini ¢gekmeye devam eder.

= F kuvveti =F kuvveti

Sekil 3.2. 1Iki paralel plaka arasindaki ER akiskanina kayma hizi uygulandiginda
ERA’ ninda gozlenen yap1 degisimi

3.5.3. Elektrik alan frekansi

ER ¢aligmalarin pek ¢ogu dc elektrik alan kuvveti altinda (sabit frekansta), bazilari
da ac elektrik alan kuvveti altinda (degisken frekansta) yapilmistir. Alan frekansinin
ER aktivite iizerine etkisi degiskenlik gostermektedir. Gao ve Zhao B—siklodekstrin
polimeri ile aktivite degisimini incelemislerdir. 100 Hz’ten sonra frekans artisi ile ER

aktivitenin azaldigi kaydedilmistir [40]. Yilmaz ve arkadaslart PMMA-b-PSt/SO
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sistemi ile yaptiklar1 calismada frekans artis1 ile ER aktivitenin azaldigini rapor

etmiglerdir [41].

3.5.4. Tanecik iletkenligi

Bir dis elektrik alan kuvveti altinda ER etkinin artmasinda polarizasyonun énemli bir
rol oynadig1 bilinir. Burada tanecik dielektrik 6zellikleri ve iletkenligi ER etkinin
olusumuna neden olur. Arastirmacilar yaptiklari ¢alismada taneciklerin 10°—10"°
Sm' iletkenlige sahip olduklarinda iyi bir ER etki gosterecegini belirtmislerdir [8].
Yiiksek iletkenlige sahip taneciklerin yiiksek elektrik alan kuvvetlerinde elektriksel

olarak bozulmaya ugradig: belirtilmektedir.

3.5.5. Tanecik dielektrik ozelligi

ER mekanizmasinin ¢ogu incelemelerinde ER etkide ara ylizey pargacik
polarizasyonunun Onemli bir rol oynadigmna inanilir. Aragtirmacilar pargacik

polarizasyonunun kompleks dielektrik sabitiyle ilgili oldugunu belirtmislerdir.

E=—€ (3.4)

Bu esitlikte; ¢ dielektrik sabiti ve & ise dielektrik kaybi faktoriidiir.

Polarizasyondaki iki parametrenin, yliksek ER davranigi i¢cin anahtar olabilecegi
diistiniilmektedir. Bu mekanizma ile yiiksek ER aktif materyallerin ara ylizey
polarizasyon yontemi ve tim ER aktif davraniglart agiklanabilmektedir. ER
akiskanlarda pargaciklarin polarizasyon 06zelligi ve iletkenlik O6nemli rol
oynamaktadir. Hao ER etkinin ara yiizey polarizasyonu ile ilgili oldugunu ve ara
ylizey polarizasyonunun ER akiskanin iletkenligi ve dielektrik sabiti tarafindan
belirlendigini belirtmistir [42]. Arastirmacilarin TiO; siispansiyonlari ile yaptiklar
calismada yiiksek dielektrik sabitinden dolayr iyi bir ER etki gdzlenememistir.
Ciinkii yiiksek dielektrik sabitine sahip taneciklerde elektrik alan kuvveti altinda
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yuksek dielektrik kayb1 meydana gelmektedir. Yang ve arkadaslar1 bakir ftalosiyanin
ile dop ettikleri TiO;’in silikon yag: igerisindeki siispansiyonlarinda, daha diisiik
dielektrik sabitine sahip olmasi nedeniyle yiiksek ER etkiye sahip oldugunu
belirtmiglerdir [43]. Otsubo, silika siispansiyonlarinin yiiksek dielektrik sabitinden
dolay1 yiizeylerine su absorplamalarinin ER performans i¢in 6nemli bir faktor
oldugunu bulmustur [44]. Gehin ve arkadaslar1 10~ Sm™" iletkenlige sahip olan silika
stispansiyonlarinin 1000 Hz frekansta dielektrik sabitinin 2,68 oldugunu ve yiiksek

bir ER performans gosterdigini rapor etmislerdir [45].

3.5.6. Tanecik hacim kesri

ER akigkanlar yalitkan yag icerisinde dagilmis taneciklerden olugmusglardir. Yalitkan
yag icerisinde dagilmis ER aktif taneciklerin miktarinin 6l¢iisii de tanecik hacim
kesridir. Yag icerisinde dagilmis taneciklerin miktar1 arttikca ER aktivitesi de artar
fakat bununda bir sinir1 vardir. Siispansiyon c¢ok derisik oldugunda pasta kivamini
alir. Kolloidal kararsizlik gostermeye baslar. Elektrik alan kuvveti sifir iken dahi
siispansiyon kati halde bulunabilir. Elektrik alan yoklugunda ER akis siiresi kisa,

elektrik alan varliginda ise akis siiresinin uzun olmasi istenir.

Elektrik alan uygulandiginda siispansiyonda biiylik bir ER karsilig1 alabilmek i¢in,
derigimin ¢ok yiiksek olmadigi kararli bir siispansiyona ihtiya¢ vardir. ER akigskani
hazirlamaktaki giigliiklerden birisi de uzun siire ve c¢esitli g¢evre sartlarinda

cokelmeye kars1 direncinin korunamamasidir.

Bir ER silispansiyonda okunan gerilim ve viskozitenin biiylikliigliniin degisimi
tanecik hacim kesrine baglhidir. Sahin ve arkadaslarinin polipirol siispansiyonlari ile
yaptiklar ¢alismada derisim arttikca ER aktivitenin arttig1 rapor edilmistir [46]. Bu
artis derisimin artmasiyla polarizasyon kuvvetlerinin artis gostermesi ve buna baglh

olarak ER aktivitenin artisini ifade eder.
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3.5.7. Sicakhik

Elektroreolojik akiskan kuru haldeyken aktivite gosteriyor ise akiskanligi sadece
yagin viskozitesi ile sinirhidir. Su veya baska bir aktivite saglayict madde ile tesvik
ediliyorsa bazi problemler s6z konusudur. ER akigskan ¢ok kullanilan bir promoter
olan su ile tesvik ediliyorsa, yiiksek ¢alisma sicakliklarinda, 6rnegin 70 °C’nin
{istinde suyun buhar basinci artar ve kuruma olur. 0 °C altinda ise asir1 viskozlasma
ve buzlanma problemi tanecik polarizasyonunun Oniine geger, aktivite kaybina neden

olur.

3.5.8. Promoter

Elektroreolojik tanecikler bir taraftan elektriksel bozunmayr Onlemek igin
dispersiyon ortami olarak iletken olmayan sivilara ihtiya¢ gosterirken [47], diger
taraftan ¢ogu zaman ER etkiyi arttirmak veya bazi durumda ER etkisini
gozleyebilmek i¢in eser miktarda su veya polar sivilara ihtiyag¢ gosterirler [48]. Bu
tiir sivilara “promoter” (tesvik edici) adi verilir. Bu sivilar polarizasyonu saglar ve
akiskani aktif hale getirir. ER akiskanlarda siispansiyon ortamin diisiik iletkenlige
sahip olmas1 gerekir. Siispansiyon ortami olarak silikon yagi, yemek yag1 ve madeni
yaglar, trioktiltrimellitat, dioktilftalat vb gibi pek cok sivilar kullanilmistir. ER
davranis sergileyen organik tanecikler ise genelde un, mikro kristal yapidaki seliiloz,
iyon degistirici regineler, c¢esitli killer, sabunlar, c¢esitli polimerler ve polimer/kil
kompozit ve nanokompozitleridir [49-52]. Uygulanan elektrik alanina tepki
gosterebilmek i¢in ve biiyilk miktarlarda elektoreolojik etki olusturabilmek icin
organik taneciklerin olusturdugu siispansiyon ortaminda kiiclik miktarlarda ( ppm
mertebesinde ) su gibi polar bir maddenin varhi§ina ihtiya¢ gosterirler. Bununla
birlikte suyun varligi siispansiyon ortaminin iletkenligi arttirir ve ER sivilarin

uygulanma alanlarinda gii¢liikler dogurur [53].

Bu durum ER akigkanlarin potansiyel uygulanma alanlar1 i¢in ciddi bir siirlayici
etkidir. Bu asamada son zamanlarda sentezlenmis olan bazi kuru, (ER aktivite igin

eser miktarda suya veya herhangi bir polar sivaya ihtiyac gostermeyen) ER
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akiskanlarin istenen biitiin 6zellikleri gostererek yas ER akigkanlarin yerini alacagi

yoniinde pek ¢ok calisma rapor edilmistir [54].

3.5.9. Kolloidal kararhhk

ER akiskanlarin uygulamalar1 agisindan karsilasilan en biiylik sorunlar kolloidal
kararsizlik ve tortu birakmadir. Kararli bir kolloidal dispersiyonun uzun bir zaman
araliginda dispers olmus fazi dagilma ortaminda asili kalabilmelidir. Kolloidal
kararliliga etki eden faktorler olarak dagilma ortami, sicaklik, ortama ilave edilen
polielektrolitler ve dagilan fazdaki tanecik boyutu sayilabilir. Endiistriyel agidan
kolloidal olarak dagilmis taneciklerin asili olarak alti aydan daha uzun siire
bulunduklar1 ortamda ¢okmeden kalmalari istenir. Literatiirde sentezlenmis olan ER
aktif taneciklerden yliksek kolloidal kararlilik gdsterenler bazi polimer; %5’°lik
silikon yag igerisindeki poliizopren-blok-poli(tersiyerbiitilmetakrilat) slispansiyonu

54 giin, %5’lik PAMPSLi/silikon yag1 siispnasiyonu i¢in 41 giindiir [55,56].

Polimerlerin kolloidal kararliliklarini tayin etmek amaciyla dagilma ortami igerisinde
hazirlanan ER aktif siispansiyonlarda ilk ¢dkelmenin goriildiigli an siispansiyonun
kolloidal kararsizlik siiresi siiresi olarak tanimlanir. Cokelme oranini hesaplamak

amaciyla ise Es. 3.5 kullanilir.

Cokelme Kararhiligi Oram = x100 (3.5

(a+b)

Burada, a silikon yag yiiksekligi, b ER akiskan ytiksekligi olarak tanimlanir.

3.5.10. Tanecik boyutu

ER aktivitenin bir siispansiyondaki tanecikler arasi etkilesimlerden kaynaklandigi
bilinmektedir. Siispansiyona bir elektrik alan uygulandiginda, bu etkilesimler
sonucunda tanecikler zincir yapist olusturur. Siispansiyon yapisinin yergekimine

kars1 dayanikli ve kolloidal olarak kararli olmasi i¢in tanecik boyutunun kiiciik ve
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tanecikler arasi etkilesimlerin bliyiilk olmasi tercih edilmektedir. Literatiirde ER

aktivite gosteren tanecik biiytikliikleri 0,1-100 um arasinda oldugu belirtilmistir [57].
3.5.11. Siiriinme testleri

Siirlinme uzun stire gerilim altinda kalmaktan dolayr malzemenin icinde tersinmez
deformasyonlarin birikmesi sonucu malzemedeki yapi taslarinin birbiri iizerine
akmasina denir. Polimerlerde ilging olan durum, bir polimerin ayn1 anda hem viskoz
hemde elastik deformasyon gosterebilmesidir. Bu nedenle polimerdeki siirtinme
(creep) olayr visko—elastik karakterdir [58]. Polimerlerin, 06zellikle amorf
polimerlerin, zaman bagimli mekanik davraniglari, molekiillerin birbiriyle olan
karmagik iligkisinden kaynaklanmaktadir. Viskoelastik davranisi agiklamak igin
elastik ve viskoz deformasyonlar1 birlestiren basit bir model kullanilir. Bu elastik
deformasyon bir yay Ornegi ile (zamana bagimsiz) ve viskoz deformasyon yag
kutusu Ornegi ile (zamana bagimli) gosterilir. Bu iki deformasyonun mekanik
benzetmelerinin seri ve parelel baglanmasi sonucu Maxwell ve Voigt—Kelvin
modelleri elde edilir. Viskoelastik deformasyon icin bu iki mekanik benzetme

kullanilmaktadir. Bu modelleri tanimlayan esitlikler asagida verilmistir [59].

a) Elastik deformasyon;
r=FE¢ (3.6)
b) Viskoz deformasyon;

de
=n— 3.7
T=n ar (3.7)

¢) Maxwell modeli

de _ (lj(ﬁ] T (3.8)
dt ENdt) n
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d) Voigt Kelvin modeli

de
r=FEs+n— 3.9
. (3.9)

Bu esitliklerde;

€. Gerinim
t: zaman

n: Viskozite
T: Gerilim

E: Elastik modiil olarak tanimlanir.

Maxwell modelinde gerilim altinda elastik ve viskoz deformasyonlar beraber
olusacaktir. Elastik deformasyon hizli olurken viskoz deformasyon yavas olur.
Gerilim kaldirildiginda, yay (elastik) eski konumuna gelecek fakat yag kutusundaki

gerilim aynen kalacaktir.

Voigt—Kelvin modelinde ise durum biraz degisiktir. Maxwell modelinde yayin
gerilimine kars1 tepkisi aninda olurken Voigt—Kelvin’ de yay yag kutusuna baglh
olarak gecmis bir tepki gosterir. Bu model, polimerin karmagik yapisini gerilim
altinda daha 1yi tanimlamaktadir. Gerilim uygulandiginda yay dengeye gelirken, yag
kutusunun buna karsi goOsterecegi sonlimleme direngi elastik deformasyonu
geciktirecektir. Bu davranisa kisaca viskoelastik deformasyon denir. Bu model belirli
bir zaman araliginda deformasyon baslangici (t,) ve deformasyon sonlanmasi (t)

zamani olarak Sekil 3.3a’da sematik gosterilmistir.

Siirinme olayin1 daha iyi tamimlayabiliceck mekanik model Maxwell ve
Voigt—Kelvin modellerinin karisimidir. Bu iki modeli birbiriyle arka arkaya seri ve
paralel baglayarak ideal viskoelastik model agiklanabilir. Sekil 3.3b’ de seri bagh
modeli gosterilmistir [60].
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Sekil 3.4. Bir polimerin siirlinme—yenilenme profil egrileri

Sekil 3.4° de gosterilen bir polimer igin tipik bir siirlinme-yenilenme profili egrisidir.
Egrinin ana bdlgeleri polimerik malzemenin uygulanan gerilime kars1 gosterdigi
tepkinin baslangi¢c (t,) ve bitis (t;) noktalar1 ile tanimlanir. Polimer {iizerine ty
noktasina gerilimin uygulanmaya baslamasiyla malzeme aninda uzama veya
deformasyon gosterir, bu deformasyon elastiktir. Ardindan, siirinmenin gozlendigi

viskoelastik ve viskoz akislarin gergeklestigi bolgeye ulasilir. Bu olay hizh
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gerceklesir ancak hemen ardindan lineer denge bolgesine malzeme ulasir. Bu egri
tizerine ekstrapole edilmis noktalarla gosterilmistir. Uygulanan gerilimin t,
noktasinda sona erdirilmesinin ardindan hemen tersinir elastik yenilenme gerceklesir
ve gerinimde ¢ok hizli bir diislise yol agar. Testin ilerleyen zamanlarinda zaman-
bagimli tersinir viskoelastik yenilenme meydana gelir. Ancak bu yenilenme daha
yavas bir hizda cereyan eder. Malzeme {izerindeki nihai gerinim baslangigta
uygulanan gerinimden daha biiyiik goriiniiyorsa, malzeme {izerinde tersinmez, kalici

ve yenilenemez bir viskoz akisin gergeklestigi sonucuna varilir [61].
3.6. ER Akiskanlarin Verimi

ER verimi, elektrik alan uygulanmasi ile viskozitede meydana gelen bagil artig
olarak ifade edilir. ER etkinin pratik uygulamalar1 i¢in aranan 6zellik, akiskanin en
diisiik elektrik alanda miimkiin olabilen en yiiksek elektroviskoziteye sahip

olabilmesidir [62]. ER viskozite, Es. 3.10 ile tanimlanirsa;

AMlgr = Mg = Me—g (3.10)

ER etkinin verimi;

ERverimi = Allge (3.11)
M=o

seklinde ifade edilir. Burada;

Nezo .Stispansiyonun elektrik alan varliginda viskozitesi
Ne=o : Stispansiyonun elektrik alan sifirken viskozitesi

E=ER verimi

olarak tanimlanir.

Nex degeri, belli bir tanecik derisiminde uygulanan elektrik alanla birlikte,

taneciklerden olusan zincir benzeri yapilarin kayma degerindeki dirence baglidir.
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Tanecikler yokken tasiyicit sivinin mg—o ve Mgz Viskoziteleri ithmal edilebilir ve

elektrik alan kuvveti sifir oldugunda ortamin ER verimi; ERverimi = Allge 0 dir.
ME-o

Ortama tanecikler gonderildiginde, ER etki pozitifse ngx degeri ng-o degerinden
daha biiyiik olacaktir. (Ngz > mMe=o). Clinkii elektrik alan varliginda tanecikler
arasinda zincir yapisit olustugundan viskozite artacak dolayisiyla ER verimi>0
olacaktir. Viskozite degerindeki ve dolayisiyla ER verimindeki artis, siispansiyonun
derigimiyle de dogru orantilidir. Ancak bu artis belli bir derisim degerinden sonra ER
veriminde azalmaya sebep olur [63]. Unal ve arkadaslar1 tarafindan yapilan bir
calismada Poliinden/CaCO; kompozitlerin silikon yagi igerisinde hazirlanan
stispansiyonlarinin ER aktif oldugu gozlenmistir. ER veriminin %25 (m/m) derisime
kadar artan derisim ile arttifi %?25’den daha biiylik derisimlerde ise azaldigi
gozlenmistir. ER aktivitenin artan kayma hiz1 ile azaldigi, artan elektrik alan kuvveti

ile arttig1 bulunmustur [64].
3.7. ER Akiskanlarimin Kullanim Alanlari

ER akigkanlarin ilk gelisimi oldukg¢a yavasti. Ciinkii bu akiskanlarin igerisinde su
bulunuyordu ve yiiksek sicaklikta iyi bir ER performans goéstermiyordu. ER
akiskanin gelisimi i¢in fizik, kimya, miihendislik ve matematik alanlarinda ortak bir
gelismeye ihtiyag vardi ve o zaman i¢in bu saglanamadi. ER akigkan Winslow
tarafindan icat edildigi zaman cok ilging olmasina ragmen, ¢ok az ticari liretimleri ve

aletleri olustu. Bunun nedenlerti;

e Hazirlanan ER aktif malzemelerdeki kayma geriliminin yeterince yliksek
olmamasi

e Yeterli calisma sicakligi araliginda ER performans gosterecek ER akiskanlarin
hazirlanamamasi,

e ER siispansiyonlarin koloidal kararliliginin diisiik olmasi ve tortu birakmasi

e ER etkinin kontrolii i¢in ileri teknoloji eksikliginin bulunmast
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Bunlarin birgogunun ¢6ziimii ise son zamanlarda bulundu. Simdiye kadar ER
akiskanlarin bir¢ok patentleri alimmistir. Sok absorplayicilar, debriyaj ve fren
sistemleri, titresim soniimleyiciler, hidrolik valfler, aktivator, binalarin temelinde,
robotlar ve yapay organlar gibi kullanim alanlar1 6nerilmistir[5, 65-70]. Bunlara ilave
olarak, fotonik kristal algilayici, lamba anahtari, mekanik cilalayici, monitérler,
miirekkepli yazicilar, mekanik algilayicilar ya da sismograflar gibi ER akigkanlarin

kullanilacag birgok alan gelecekte gelistirilecektir [71].

ER akiskanlar potansiyel uygulama alanlar1 ¢ok genis olan akilli materyallerdir.
Heterojen ER akiskanlar {izerine yapilan caligmalar literatiirde onemli bir yere
sahiptir. Fakat heterojen ER akiskanlarda taneciklerin artik birakmasi uygulama
alanlar1 i¢in sinirlayict bir faktordiir. Son zamanlarda gelistirilen homojen ER
akiskanlar genis calisma sicaklik araliginin heterojen ER akigskanlardan daha iistiin

oldugu gozlenmistir.

ER akiskan kolay ve hizli bir sekilde sivi halden bir kat1 hale doniismekte ve tersinir
olarak bir elektrik alanda bu davranisi sergileyebilmektedirler. Boylece mekanik ve

elektronik ara birimlerde tasiyici ve kontrol s1visi olarak kullanilabilirler.

Gelecekteki c¢aligmalar yiiksek performansli ER akiskanlarin giiclii bir ER etki
vermesi ve c¢oOkelme problemlerinin giderilmesi {izerine olacaktir. ER etkinin
mekanizmasi i¢in fiziksel modeller onerilecek ve ER aygitlar i¢in diizenlenecektir.
ER akiskan hazirlanmasindaki giigliikler kesin olarak giderilerek, ER aletler hizla
ticarilestirilecektir. ER sensdrler, ER soniimleyici sistemler, ER miirekkepli yazici ve
ER cilalayicilar gibi yar iletken endiistriyel kisimlar onciiliik edeceklerdir. Clinkii bu
aletlerle asir1 miktarda ER akiskan gerektirmeden, endiistriyel olarak uzun bir siire

kullanim imkéani olabilecektir.
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4. DENEYSEL KISIM

4.1. Kullanilan Kimyasal Maddeler

Silikon yagi(Aldrich); n= 1000 mPas ; d = 0,97 g/em® (T=25 °C de); £ = 2,61 ;
Coziinirliik testlerinde kullanilan (Kloroform, Etanol, Etilasetat, Aseton, Metanol,
Asetonitril, CCly, THF, DMF, DMSO, 1,4-dioksan, Benzen, HCI) tiim kimyasallar
Merck firmasina ait olup, analitik saflikta olduklarindan ileri bir saflastirmaya tabi
tutulmadan kullanildi.

4.1.1. Homopolimer ve kompozitlerin sentezi

Homopolimerin sentezi

Kimyasal yontemle poliindol hazirlanmasinda, Nmonomer Mtz = 1/2 olarak alindi.
Polimerlesme i¢in 0,015 mol indol (monomer) 0,030 mol susuz FeCl; kullanildi.
Coziicii olarak kloroform alindi. Once FeCl; ii¢ boyunlu balona konulup, iizerine 36
mL kloroform eklendi. Bu karisim geri sogutucu altinda karisirken igerisinden N»(g)
gecirilmeye baglandi. Birka¢ dakika Nj(g) gectikten sonra, 10 mL kloroform ile
hazirlanan indol ¢ozeltisi damlatma hunisinden 5 dakikada damla damla eklendi.
Indol ¢ozeltisi eklendigi andan itibaren 5 saat ortam sicakligi 15 °C’de tutularak
polimerlesme cozeltisi karistirildi. Polimerlesme sirasinda ortamin rengi siyah olup
polimerlesmenin sonuna dogru silispansiyon ortaminin akigkanligindaki azalmadan
polimerlesmenin gergeklesmekte oldugu sonucuna varildi. Olusan poliindol Gouch
krozesi kullanilarak su trompunda 90 °C” daki sicak su ile siiziintii berrak ve renksiz
oluncaya kadar yikandi. Ardindan vakum etiiviinde 70 °C* de 24 saat kurutuldu. Haki
yesil renkte 1,52 g iiriin elde edildi. Kiitlece %87 verimle PIN sentezlendi [72].
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PIN/PV Ac kompozitlerin sentezi

Asagida ayrintili olarak sadece kiitlece %14 PIN iceren PIN/PVAc kompozitlerinin
sentezi verilmis olup, diger kompozitler de ayni1 yontemle PVAc miktarlari
degistirilerek sentezlenmis ve sentezlen sirasinda kullanilan oranlar Cizelge 4.1° de

belirtilmistir.

PIN-PV Ac iletken kompozitinin hazirlanmasi sirasinda njngol : Nreci3 Orani oranlari 1:2
alinarak kompozitler sentezlendi. Sentezlenen polindol i¢in indol FeCl; miktari
strastyla 0,015 mol ve 0,030 mol olarak alindi. Coziicli olarak etanol—kloroform
karistmi (30/35 mL; V/V) kullanildi. 6,5 x 10 mol PVAc deneyden bir giin 6nce 35
mL kloroform i¢inde ¢6ziildii. 0,03 mol FeCl; ti¢ boyunlu balona konulup tizerine 15
mL etanol eklendi. Bu c¢ozelti geri sofutucu altinda karistirilmaya ve Nj(g)
gecirilmeye baslandi. Bunun iizerine 15 mL etanol icerisinde ¢oziilen 0,015 mol
indol iceren ¢odzelti 5 dakika siire icinde damla damla eklendi. Indol eklendikten
sonra, bir giin 6nceden hazirlanan PVAc ¢oOzeltisi balona aktarildi. Elde edilen
karistim 5 saat siireyle 15°C” de Ny(g) atmosferinde karistirildi. Tepkime sonunda
elde edilen karisim petri kaplarina ince bir film olusturacak sekilde dokiildi. Petri
kaplarinda kuruyan kompozit 90 °C’de su ile muamele edilerek alinip, kaba siizgeg
kagidindan 90°C° de su kullanilarak siiziildii. Siiziintii tamamen berraklasincaya
kadar sitizme islemine devam edildi. Saflastirilan kompozit vakum etiivde 36 saat
siireyle kurutuldu. Kurutulduktan sonra elde edilen siyah renkli kompozit tartildi ve
kiitlesi 6,09 g bulundu. Kompozit igindeki PIN’in polimerlesme verimi % 47 olarak
hesaplandi. Kompozit i¢erisindeki PIN orani ise % 14 olarak tespit edildi [72].
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Cizelge 4.1. PIN/PVAc kompozitleri sentezlemek i¢in kullanilan kimyasal oranlar

Kompozitler PVAc Indol reck
(mol) (mol) (mol)

4.3.Kullanilan Cihazlar ve Calisma Yontemleri

4.3.1.0giitme islemi

PIN homopolimeri ve %14 , %18 , %28 , %35 PIN iceren PIN/PVAc kompozit
ornekleri, Gazi Universitesi Miihendislik Fakiiltesi Makine Miihendisligi Boliimii
laboratuarlarinda ti¢ boyutlu (X, Y, Z eksenlerinde donebilen) bir degirmende 48 saat

stireyle ogiitiilerek tanecik boyutlar kiictiltiildii.

4.3.2.Tanecik boyutu ol¢iimleri

Toz halindeki polimer &rneklerinin tanecik biiyiikleri, Gazi Universitesi Miithendislik
Fakiiltesi Makine Miihendisligi Boliimii’nde Malvern Mastersizer E version 1.2b, 18
mm ¢apinda He—Ne lazer kaynagina sahip Dinamik Isik Sacilimi Spektrometresi ile
Fraunhofer sagilma teorisine gore Olciildii. Bu teknikte monokromatik (Lazer) 1s1k
kaynagi numunenin bulundugu hiicre igerisine gonderilir ve sagilan 15181n
siddetinden tanecik boyutu hesaplanir. Olgiimler sirasinda bir miktar numune cihazin
haznesine konuldu, etanol igerisinde dagitildi, ¢okelmenin Oniine geg¢mek igin
ultrasonik olarak siirekli karistirilirken 6lgiimler alindi. Numunelerin %10, %50 ve

%90 1min sahip oldugu tanecik biiyiikliikleri ve ortalama tanecik biiyiikliikleri ile
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bunlarin dagilimlar1 belirlendi. Tezde verilen sonuglar en az iki 6l¢limiin ortalama

degerleridir.

4.3.3. Yogunluk tayini

7 atm basing altinda sikistirilarak, 16 mm ¢apinda disk haline getirilen kompozitlerin
hassas terazide tartim alinarak kalinliklar1 dijital kumpas ile dlciildii. Kiitle/silindirin
hacminden kompozitlerin yogunluklar1 hesaplandi. Elde edilen veriler, sonucglar ve
tartisma kisminda sunuldu. Buradan elde edilen degerler ¢okelme kararliliklarinin
yorumlanmasinda kullanildi.

4.3.4. Dielektrik ozellikleri tayini

Dielektrik analizori ile yapilan 6lcimler

Orneklerin iletkenlikleri Gazi Universitesi Fen Edebiyat Fakiiltesi Fizik Boliimii’nde,
HP 4192 A LF Impedance Analyzer cihazinda Ohm yasasina uygun olarak
potansiyel taramasi yapilarak 6lgiildii. Olgiimlerde 1,29 cm ¢apinda ve kalinliklari
digital kumpas ile belirlenen boyutlarda pelletler kullanildi. 20°C sicaklikta ara
ylizey katkisini azaltmak icin 1 MHz sabit frekans degerinde calisildi. Yapilan
Ol¢iimlerden elde edilen verilerden yararlanilarak hazirlanan homopolimer ve

kompozitlerin dielektrik sabitleri Es. 4.1 kullanilarak hesaplandi:

=& &E— 4
C o .1
{ (4.1)
Bu esitlikte;

C: kapasitans
€o: boslugun dielektrik sabiti
€: ornegin dielektrik sabiti

d: numune kalinlig1
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A: numune yiizey alanin1 gostermektedir.

Bu deneylerden elde edilen veriler, ER aktivite degerlerinin yorumlanmasinda

kullanildi.

Dort nokta teknigi ile yvapilan iletkenlik olctimleri (Four-Probe)

Deneylerde iletkenlik 6l¢iimii i¢in dort nokta iletkenlik 6l¢tim aleti kullanildi. 0,1 g
standart kiitlelerde tartilan polimer 6rnekleri, 7 atm basing altinda sikistirilarak pellet
haline getirildi. Kalinliklar1 binokiiler mikroskop ile 6l¢iilen pelletler {izerine, dort
nokta iletkenlik ol¢tim aletinin elektrotlar1 yerlestirildi. Elektrot araligi 0,2 cm olan
alet ile orneklerin dc iletkenlikleri oda sicakliginda Slgiildii. Dort nokta tekniginde 4
adet elektrottan ikisine belirli potansiyeller uygulanirken diger ikisinden de akim

oOl¢iiliir. Polimerin iletkenligi Es. 4.2 ile hesaplanir.

In2 i
oc=—— 4.2
nd V 42)
Bu esitlikte;

o: Iletkenlik (Sem™)
d: Pellet kalinlig1
i: Ornek iizerinden gecen akim

V: Uygulanan potansiyel olarak tanimlanir.

Four-probe teknigi ile iletkenlik Olglimlerinin yapilmasinin nedeni Dielektrik
Analizori ile yapilan olglimlerden elde edilen iletkenlik degerleriyle buradan elde

edilen degerlerin kiyaslanmasi amaciyladir.
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4.3.5. Siispansiyonlarin hazirlanmasi

Elde edilen homopolimer ve kompozitlerden ER c¢alismalara hazirlik olmasi
amaciyla asagida agiklandigi sekilde siispansiyonlar hazirlandi.

Ogiitiilerek belirli tanecik biiyiikliigiine getirilen homopolimer ve kompozitler
kullanilarak silikon yagi igerisinde kiitlece %5, %10, %15, %20, %25 arasinda
degisen bes farkli derisimde siispansiyonlar hazirlandi ve kolloidal kararlilik

calismalari i¢in hazir hale getirildi.

4.3.6. Cokelme kararhhg:

Hazirlanan PIN ve farkli bilesimlerdeki PIN/PVAc kompozitlerinin kolloidal
kararliliklarinin tayini amaciyla silikon yagi icerisindeki kiitlece % 5—25 arasinda
degisen derigimlerde hazirlanan siispansiyonlar 25 °C’daki sabit sicaklik banyosunda
tiipler igerisinde 50 giin siire ile bekletildi. Ik ¢okelmenin goriildiigii an
siispansiyonlarin kolloidal kararsizlik siiresi olarak tespit edildi, Es. 3.5 den
yararlanarak ¢okelme oranlar1 hesaplandi, numuneler ER c¢alismalari i¢in hazir hale

getirildi.

4.3.7. Akis olciimleri

Stispansiyonlarin akis dlgiimleri iki paralel piring plaka elektrot arasinda 0,0 — 7,0
kV/mm araliginda 0,5 kV/mm artislarla degisen degerlerdeki elektrik alanda, akis
stireleri bir dijital kronometre ile Olgiilerek belirlendi. Akis Slgiimlerinde elektrot
genisligi 1,0 cm elektrotlar arasi mesafe 0,5 cm, elektrotlar arasindaki madde
yiiksekligi 5,0 cm ve Sl¢iimiin yapildigr sicaklik 25 °C olarak kayit edildi. Elektrik
alan uygulandiginda 0-10 kV araliginda gii¢c lretebilen yiiksek gerilim kaynagi
kullanildi (Fug Electronics, Almanya).
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4.3.8. Elektroreometre ol¢ciimleri

Paralel plaka elektrotlar ile elektroreolojik agidan aktif olduklari belirlenen ve esik
enerjileri tespit edilen siispansiyonlarin, ER aktiviteleri tizerinde kayma hizi, derisim,
sicaklik, zaman, elektrik alan kuvveti, promoter, tanecik blyiikliigii ve frekansin
etkileri arastirildi. Bu amagla Thermo-Haake RS600 model, 0,001—1500 s
araliginda kayma hizi saglayabilen, 35 mm capinda paralel plaka plakali tork
elektroreometre kullanildi. Kiitlece bes farkli yiizde de hazirlanan siispansiyonlarin
elektroreolojik davranislari; cesitli elektrik alan kuvvetleri, kayma hizlari, sicaklik,

zaman ve frekans araliklarinda dl¢iilerek degerlendirildi.
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5. SONUCLAR VE TARTISMA

5.1. Coziiniirliik Testi Sonuclar:

Homopolimer ve kompozitlerin ¢oziiniirliik testleri, oda sicakliginda ve ¢oziiciiniin
kaynama sicakliginda farkli ¢oziiciiler kullamilarak yapildi. Orneklerden 0,005g
alip, 2 mL ¢oziicii icerisinde karistirildi. Coziintirliik testlerinin sonuglar1 Cizelge
5.1” de verilmistir. Cizelgede ¢oziinenler i¢in (+), ¢dzlinmeyenler icin (-) ve kismen
¢Oziinenler i¢in (&) isareti kullanildi. Elde edilen sonuglar tanecik boyutu

Olgiimlerinde numunelerin ¢éziinmesi islemlerinde kullanildi.
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Cizelge 5.1. Indol, PVAc, PIN ve PIN/PVAc kompozitlerin ¢oziiniirliik testi

sonugclari
(Coziict Indol Poliindol PVAc Kompozit
Kloroform Oda Sic. * - * -
K.N. + ) + -
+ . +
Etanol QOda Sic. +
K.N. + - + +
+ . + -
Etilasetat Oda Sic.
K.N. + - + -
+ - + -
Aseton QOda Sic.
K.N. + - + )
+ . +
Metanol QOda Sic. +
K.N. + 0 + +
+ . + -
Asetonitril Oda Src.
K.N. + - + -
Su QOda Sic. - - - -
K.N. - - - -
+ . + _
CCl4 QOda Sic.
K.N. + - + -
+ +
THF Oda Sic. ) +
K.N. + ) + +
- +
DMF QOda Sic. o +
K.N. + 0 + +
+ +
DMSO QOda Sic. 0 +
K.N. + 0 + +
+ . + -
1,4-dioksan Oda Sic.
K.N. + - + -
QOda Sic. + - + -
Benzen
K.N. + - + -
- } + -
HCI QOda Sic.
K.N. - - + -

(+): Coziinenler, (-): Coziinmeyenler, (8): Kismen Coziinenler
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5.2. iletkenlik ve Dielektrik Sabitleri

PIN ve PIN/PVAc kompozitlerin hem 4 nokta teknigi hem de dielektrik analizorii
kullanilarak iletkenlikleri Ol¢lilmiis, ayrica dielektrik analizoriinden alinan
sonuclardan yararlanarak numunelerin dielektrik sabiti degerleri hesaplanmustir.
Dielektrik analizorii ile yapilan oSlgiimler 25 °C sabit sicaklik ve 1 MHz sabit
frekansta, 4 nokta teknigi ile yapilan Ol¢iimler ise oda sicakliginda
gerceklestirilmistir. 4 nokta teknigi ile yapilan 6l¢ltimlerden elde edilen degerlerde
beklenildigi gibi PIN en yiiksek iletkenlik degerini gostermis, kompozit
malzemelerde de PIN yiizdesi arttikca kompozitlerin iletkenlikleri artmustir.
Dielektrik analizoriinden elde edilen iletkenlik degerleri ile 4 nokta tekniginden elde
edilenlerin arasindaki fark dielektrik analizorii ile O6l¢lim yapilirken numunelerden
saglikli kontakt alinamamasi olabilir. Ancak numunelerin dielektrik sabiti degerleri
teorik beklentilere uygun olarak 5,63—7,88 degerleri arasinda ¢ikmustir. Literatiirde
sentezlenen diger polimer kompozit malzemelerde de iletkenlik degerleri kompozit
malzemelerin igerisindeki iletkenlik gdsteren birimin ylizdesinin artmasiyla
kompozitin de iletkenliginin arttigi ve dielektrik sabiti degerlerinin 2,0 — 1x10*

PR

araliginda degistigi rapor edilmistir[73].

Cizelge 5.2. Polimerlerin iletkenlik ve dielektrik sabiti degerleri

Iletkenlik Iletkenlik ) ) .
Yontem S/cm S/cm Dl?llillggé{arslsgltl
) (4 nokta teknigi ) Impedance
Kompozitler ( Anglyzer) Analyzer)
K1 1,98x107 1,713x10° 6,49
K2 2,45x107 1,4656x10°® 7,15
K3 3,89x107 1,0687x10°® 7,88
K4 4.83x10°7 2.4732x10° 5.63
PIN (homopol.) 9,64x107 3,4783x10°° 6,90
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5.3. Tanecik Boyutu Olciimleri

Elektroreolojik caligmalarda tanecik biyiikliigli olduk¢a Onemli bir faktordiir.
Elektroreolojik etkinin tanecikler arast etkilesimlerimden kaynaklandigi, bu
etkilesimler sonucunda taneciklerin zincir yapist olusturdugu bilinmektedir. ER
siispansiyonun olusturdugu yapinin yergekimine karsi dayanikli olabilmesi i¢in
tanecik boyutunun kii¢clik olmasi tercih edilmektedir. Hatta son yillarda yapilan
calismalarda nano boyutta ¢alismak hedef haline gelismistir [74]. Ancak tanecik
boyutu nano boyuta diisiirtildiigiinde ER aktivitenin azaldigin1 gosteren ¢alismalarda

mevcuttur.

Tanecik boyutunun kiigiiltilmesi i¢in {i¢ boyutlu bir degirmende G&giitiilen
polimerlerin tanecik biiyiikliikleri, dinamik 1s1k sacilimi cihazi ile Olgtilerek, elde
edilen wveriler bilgisayara aktarildt ve Fraunhofer sagilma teorisine gore
degerlendirildi [75]. Olgiimler sirasinda topaklanmalarin 6niine ge¢mek igin
numuneler bir taraftan mekanik olarak karistirilirken bir taraftan da g¢ok diisiik
dozlarda ultrasonik dalgaya maruz birakildi. Elde edilen tanecik boyutu ve dagilim
grafikler, Sekil 5.1a —Sekil 5.1e’de verilmistir. Bu verilere gore kompozitlerin
ortalama (dos) tanecik biiyiikliiklerinin 9,36 pm—12,03 um arasinda degistigi, PIN’in
(dos) tanecik biiyiikliigiiniin ise 41,03 pm oldugu tespit edildi. Polimerlerin biitiin
karakterizasyon iglemleri ile elektroreolojik Ol¢limleri bu tanecik boyutlarinda
gerceklestirildi. Ayrica 6gilitme islemleri esnasinda PIN de uzun siireli 6giitmelerde
topaklanmalar gozlenirken ve 41,03 mm altina inilemezken, kompozitlerde daha
diisiik tanecik boyutlarina ilebilecek kadar topaklanma goézlenmeden O6gilitme
gerceklestirilebildi. Bunun nedeni kompozit yapinin igerisinde bulunan PVAc’ den
kaynaklaniyor olabilir. Diger taraftan PIN miktar1 arttikca kompozitlerin ortalama

tanecik boyutunun azaldig: tespit edildi.
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Cizelge 5.3. Numunelerin tanecik biiyiikliikleri

Tanecik biiytikliikleri doys) doo,1y do,9)

Polimerler (um) (um) (um)
K1 12,00 3,23 52,48

K2 9,94 2,61 35,79

K3 9,62 2,49 36,05

K4 9,36 2,46 32,71
PIN 41,03 2,25 294,63
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5.4. Siispansiyonlarin Kolloidal Kararhliklarinin Belirlenmesi

Elektroreolojik akigkanlarda aranan en Onemli Ozelliklerden birisi, ¢okelme
kararliligidir. ER akigkanlarin uzun siire ve gesitli ¢evre sartlarinda ¢okelme
gostermemeleri ve tortu birakmamalari istenir. ER aktivitenin bir siispansiyondaki
tanecikler arasi etkilesimlerden kaynaklandigi bilinmektedir. Siispansiyona bir
elektrik alan1 uygulandiginda, bu etkilesimler sonucu tanecikler zincir yapisi
olusturur. Siispansiyon yapisinin ¢okelmeye karst kolloidal olarak kararli olmasi igin
tanecik boyutunun kiiclik olmasi tercih edilir. Literatiirde ER aktivite gosteren
maddelerin tanecik biiytkliiklerinin 0,1 um ile 100 um arasinda olmasi1 gerektigi

belirtilmistir [57].

Polimerlerin kolloidal kararliliklariin tayini amaciyla silikon yagi igerisinde
hazirlanan siispansiyonlar, 25°C’daki sabit su banyosunda bekletildi. Kolloidal
kararliliga; PIN homopolimeri ve K1, K2, K3, K4 kompozitleriyle ¢ = %5, %10,
%15, %20 ve %25’lik derisimlerde hazirlanan siispansiyonlarda kompozit
icerisindeki polimer miktarinin etkisi, homopolimerlerde ise derisimin etkisi,
incelendi. Ilk ¢okelmenin goriildiigii an siispansiyonun kolloidal kararsizlik
gostermeye basladigi an olarak tespit edildi. Kolloidal kararliliga kompozit
bilesiminin etkisi Sekil 5.2 de, her bir kompozit malzeme i¢in derisimin etkisi Sekil
5.3a-5.3d’ de, PIN’in kolloidal kararliligina derisimin etkisi ise Sekil 5.3e’de verildi.

Sekillerde goriilen ¢okelme oranlar1 hesaplanirken Es. 3.5 kullanildu.

Cokelme Kararliligt Oran1 = x100 (3.9

(a+b)

Sekil 5.2° den goriildigi gibi PIN homopolimerinde 30 giin higbir ¢dkelme
gbézlenmemistir. Calisilan kompozit malzemelerden K1, K2, K3 ve K4 de ilk
giinlerde gozlenen kiigiik kolloidal kararsizliklarin ardindan %80 ler oraninda bir
kararliliga %5 derisimde ulasilmistir (Sekil 5.3a-Sekil 5.3d). Kompozit malzeme/SO
sisteminin %80 lerden sonra denge durumuna ulagmasi ve daha fazla ¢dkelme

gbéstermemesi potansiyel endiistriyel uygulamalar agisindan olduk¢a 6nemlidir.
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Sonuglara kompozit malzemelerin tanecik boyutlarindaki degisimler acisindan
bakildiginda, tanecik boyutlar1 birbirlerine yakin oldugundan belirleyici bir etki
gozlenemedi. Kolloidal kararlilik {izerinde etkin olan faktorlerden bir tanesi de
dagilan faz ile dagitici faz arasindaki yogunluk farkidir. Yogunluklar agisindan
kolloidal kararliliga bakildiginda PIN homopolimerinin yogunlugu (0,80 g/cm®)
silikon yaginin yogunlugundan (0,97 g/cm’) diisiik oldugundan Stoke yasasina [76]
uygun olarak PIN’ in kolloidal kararliliginin yiiksek ¢ikmasi normaldir. Kompozit
malzemelerin yogunluklar arttikca yer ¢ekimine karsi kararsizliklart da artmis ve
elde edilen sonuclar Cizelge 5.4’ de verilmistir. Sadece PIN/SO siispansiyon sistemi
icin kolloidal kararliliga derisimin etkisine bakildiginda da %25 derisime kadar 30
giin siiresince yapilan gozlemlerde bir ¢okelme kaydedilememistir (Sekil 5.3e). Bu

da endiistriyel uygulamalar agisindan istenilen bir durumdur.

Benzer sonuclar literatiirde de ¢esitli arastirmacilar tarafindan cesitli slispansiyon

sistemleri i¢in rapor edilmistir [64,77].

Cizelge 5.4 PIN ve PIN/PVAc kompozitlerin yogunluklari, tanecik boyutu ve
¢Okelme kararlilik oranlari

Tanecik boyutu
Yogunluk Cokelme Kararliligi
Numuneler X doss)
(g/em”) Orant (%)
(nm)
K1 1,11 12,00 87
K2 1,08 9,94 87
K3 1,04 9,62 85
K4 1,03 9,36 81
PIN 0,80 41,03 100

d(PVAc) = 1,19 g/Cm3
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5.5.Paralel Plaka Elektrotlar ile Yapilan Elektroreolojik Ol¢iimler

Silikon yag icerisinde ¢esitli derisimlerde hazirlanan polimer kompozitlerin piringten
yapilmig paralel plaka elektrotlar arasinda akis Ol¢iimleri oda sicakliginda yapildi.
Paralel plaka elektrotlar arasindaki bir ER akif akiskanin elektrik alan varligindaki
(E#0) ve yoklugundaki (E=0) akis durumu Sekil 5.4’ de goriilmektedir.

(a) (b)
Sekil 5.4. Paralel plaka elektrotlarda ERA’ nin akis durumu (a) E # 0 kV/mm (b) E=
0 kV/mm

Sekil 5.4’ te goriildigl gibi elektrotlar arasina elektrik alan uygulandiginda (a
durumu), akiskan katimsi bir hal almakta ve non-newtonian bir reolojik davranig
sergilemektedir. Elektrik alan uzaklastirildiginda ise (b durumu ) akigkan Newton

yasasina uygun olarak elektrotlar arasinda akmaktadir.

Bu c¢alismada kolloidal kararliligi en fazla olan KI1/SO sistemi igin farkli
derisimlerdeki (%35, %10, %15, %20, %25) siispansiyonlar iizerine elektrik alanin
etkisi incelendi. Sekil 5.5’te sematik olarak gosterilen paralel piring plaka elektrotlar
arasinda E = 0,0—3,5 kV/mm araliginda 0,5 kV/mm artisiyla degisen degerlerdeki
elektrik alan uygulanarak deneyler yapildi. Yapilan ¢aligmalarda artan siispansiyon
derisimi ile elektrot arasindaki slispansiyonun akis siiresinin de arttig1 gozlendi. Elde
edilen sonuglar Sekil 5.5’ de goriilmektedir. K1/SO siispansiyon sistemi i¢in en
diisiik akis stiresi %5’ lik derisimde 1 saniye olarak belirlendi. En yiiksek akis
siiresine ise %?25’lik derisimde 40,5 saniye ile ulasildi. 40,5 saniye sonra
stispansiyonun elektrot arasinda olusturdugu kopriiden dolay1 akis tamamen kesildi

ve daha uzun siire beklemelerde akis gerceklesmedi. Bu da siispansiyonlarin derisimi
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arttikca asili taneciklerin elektrik alan etkisi ile daha gii¢lii polarize olabilmeleri ve

elektrik alan indiiklenmis polarizasyon gostermelerinden kaynaklanmaktadir.

En yiiksek akis stiresi (ER aktivite) K1 igin %25 lik derisimdeki siispansiyonda
gozlendiginden PIN ve diger kompozitler icin de sabit derisimde elektrik alan
kuvveti taramast %25’lik derisimde ¢alisildi. ¢ = %25 derisimdeki siispansiyonlara
diistik elektrik alan uygulandiginda plakalar arasindan c¢ok kii¢iik zaman araliginda
aktig1, elektrik alan kuvveti artirildiginda bu siirenin 1—60 saniye gibi bir degere
ulastig1i, ancak daha da fazla elektrik alan uygulandiginda elektrotlar arasindaki
akisin tamamen durdugu goézlenmistir. Paralel plakalar arasinda bir kez kopri
olusumu gerceklestikten sonra saatlerce beklenmesine ragmen higbir akis
gergceklesmemistir. Sekil 5.6’ ya bakildiginda; polimerlerin esik enerjileri, PIN (0,4
kV/mm)<K4 (0,7 kV/mm)<K3 (0,8 kV/mm)<K2 (0,9 kV/mm) = KI
(0,9kV/mm).oldugu goriilmiistiir. Sonuclardan goriildiigii gibi kompozit malzemeler
icerisinde PIN miktar1 artik¢a esik enerjisi degerleri de azalmistir. Benzer ¢aligsmalar

literatlirde de rapor edilmistir [78].
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Akis siiresi (s)
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Derisim (% m/m)

Sekil 5.5. K1/SO siispansiyon sistemi i¢in akis siiresinin derisim ile degisimi T = 25
°C, E=1.0kV/mm
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Sekil 5.6. Numunelerin akis siiresinin elektrik alan kuvveti ile degisimi T = 25 °C,
¢ =%?25 (m/m)

5.6. Elektroreometre ile Yapilan Elektroreolojik Ol¢iimler
5.6.1. ER verimi iizerine derisimin etKisi

ER verimi biiylik dlclide siispansiyon i¢indeki taneciklerin akis 6zelliklerinden ve
kutuplanabilirliklerinden etkilenir. Viskozite degerindeki ve dolayisiyla ER
verimindeki artig, siispansiyonun derisimiyle de dogru orantilidir. Ancak bu artis

belli bir derisim degerinden sonra ER veriminde azalmaya sebep olur [62].

AMlgr = Mg = Me—g (3.10)
ERverimi = 21ex (3.11)
ME-o

ER verimi {lizerine, bes farkli derisimde (%S5, %10, %15, %20, %25) hazirlanan
%14’lik PIN/PVAc (K1) kompozitinin silikon yagindaki siispansiyonunun etkisi
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incelendi ve elde edilen sonuglar Sekil 5.7°de wverildi. Siispansiyonun derigimi
arttikca ER verimin arttig1 gozlendi. Maksimum ER verimi %25°lik derisimde 10,6
olarak gozlendiginden, elektroreometre ile yapilan diger g¢alismalarda da diger

kompozitler i¢in %25’lik derisimle hazirlanan siispansiyonlar kullanilda.

Viskozitenin  derisimle yilikselme egilimi parcaciklar aras1 polarizasyon
kuvvetlerinden ileri gelmektedir. Elektrik alan ile polarizasyon kuvvetleri arasinda

asagidaki bagint1 gecerlidir [79].

6E2
F= “’2; - (5.2)
Bu esitlikte:

F =Polarizasyon kuvveti

&, = Taneciklerin dielektrik sabiti
r =Tanecik yarigap1

E =Elektrik alan kuvveti

p = Tanecikler aras1 mesafe olarak tanimlanir.

Bu esitlige gore parcaciklar arasi mesafenin azalmasi ile parcaciklar arasi
polarizasyon kuvvetleri artmakta buna bagli olarak da viskozitede artis

goriilmektedir.

Yapilan ¢aligmalarda elektrik alan kuvveti altinda tanecikler arasi etkilesimin artmasi
sonucu, tanecik hacim kesri ile lineer [80] veya parabolik [81] olarak siirekli artan bir
kayma gerilimi yada viskozite egrisi elde edildigi rapor edilmistir. Bizim yaptigimiz
deneyler sonucunda da Sekil 5.8 de goriildiigii gibi K1/SO siispansiyon sistemi i¢in
hem derigim artis1 hem de uygulanan dis elektrik alan kuvveti artisi ile elektrik alan

viskozitede lineer artiglar gozlenmistir. Bu durum tanecikler arasi polarizasyon
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kuvvetlerinin artan derisim ile artmasina atfedilebilir. Benzer ¢alismalar literatiirde

de rapor edilmistir [64].

12

10

ER verimi
N
|

0 T T T T T

0 5 10 15 20 25 30
Derisim(m/m%)

Sekil 5.7. K1 i¢in ER verimi iizerine derisimin etkisi d(5) = 12,00 pm, E=0 ve
E=3,65kV/mm, y =0,2s ', T=25C

600

——E=0,0 kV/mm

500 1 E=0,5 kV/mm

—— E=1,03 kV/mm
400 4 —>%—E=1,55kV/mm
—%— E=2,08 kV/mm
300 | —® E=2,60 kV/mm
—+—E=3,13 kV/mm
200 | ——E=3,65 kV/mm

Viskozite (Pas)

100 A

Derisim (% m/m)

Sekil 5.8. K1 i¢in ¢esitli elektrik alan kuvvetlerinde viskozitenin derisim ile
degisimi y=0,2s"', T=25C
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5.6.2. ER veriminin kayma hizi ile degisimi

Sekil 5.9° da sirastyla K1, K2, K3, K4 ve PIN’in optimum pargacik derisimlerinde,
ER verimi—kayma hiz1 grafigi goriilmektedir. 0,5 s kayma hizindan 20 s'’kayma
hizina ¢ikildiginda ER veriminin de 18 baslayarak azaldigi ve non-Newtonian kayma
incelmesi tiiriinden viskoelastik bir davrams gosterdigi gozlendi. Olgiimler alinirken
E = 3,65 kV/mm (uygulanabilen en yiiksek elektrik alan kuvveti) sabit elektrik alan
kuvveti set edilmis olmasina ragmen deneylerin ilerleyen sathalarinda kagak akim
yogunluklar1 arttigindan bu elektrik alan kuvveti degerleri sabit kalmamis ve E =
2.60 kV/mm degerine kadar diismiistlir. Bunun nedeni kompozit malzeme igerisinde
PIN miktarinin artisgina atfedilebilir. Cizelge 5.5° de her bir numune igin
uygulanabilen elektrik alan kuvvetleri ve bu degerlerde Olclilen maksimum ER

verimi degerleri verilmistir.

Cizelge 5.5. Her bir numune i¢in ¢alisilan elektrik alan kuvveti degerlerinde okunan
kacak akim yogunlugu degerleri

Elektrik alan Kagak akim

Numuneler ER verimi 5
kuvveti (kV/mm) | yogunlugu (mA/mm®)
K1 3,07 3,13 5x 107
K2 6,70 3,13 5x 107
K3 11,90 2,60 0,1264
K4 17,90 3,65 6x 10~
PIN 2,60 1,25 0,999

Sonug olarak; kayma hizi arttig1 zaman viskoz kuvvetler de artar ve bu artisa paralel
olarak silispansiyonun yapisal iskeletinde meydana gelebilecek bozunma da artabilir.
Buna gore yiiksek kayma hizinda viskoz kuvvetler baskindir ve siispansiyonun yapisi
elektrik alan kuvvetinin biiyiikliigiinden bagimsiz hale gelir. Bu yiizden elektrik alan

neticesinde olugmus olan siispansiyonun yapisi daha kolay bozulur ve viskozite artigi
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da daha az olur. Chiang ve Jamieson sivi1 kristal polimerlerle yaptiklar1 ¢calismalarda

ER aktivitesinin kayma hizinin artmasiyla azaldig1 sonucuna ulasmislardir [82].
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Sekil 5.9. ER verimin kayma hizi ile degisimi ¢ = %25 m/m, T = 25°C
E=0kV/mm ve E =1,25-3,65 kV/mm

5.6.3. Derisimin kayma gerilimi tizerine etkisi

ER, elektrik alanin sivi dispersiyonlar {izerine olan etkisiyle ilgilenir. Bu etki ya
stvinin akmaya karst gosterdigi direng ya da sivinin katiya doniisimi seklinde
kendini gosterir. Siispansiyonun derisimi, kayma gerilimi {izerine etki eden en
onemli etkenlerden biridir. Akiskan igerisindeki tanecik derisimi ne kadar fazla ise,
kayma gerilimi o kadar biiyiiktiir. Bir ER akigkanda istenen en ideal kayma gerilimi
degeri, onun uygulama amacina bagli olarak degisir. Mesela dinamik titresim
sontimleyicilerde, akiskanin yanit verme siiresi ve asindiriciliginin az olmasi,

akiskanin yliksek kayma gerilimine sahip olmasindan ¢ok daha fazla 6nemlidir [83].

Sekil 5.10° da KI’in 5 farkli derisimdeki siispansiyonlarinin V= 0,2 s kayma

hizinda elde edilen kayma gerilimi—derigim grafigi verilmektedir. Grafikte derisim ve
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elektrik alan kuvveti artisina paralel olarak kayma geriliminde artis gézlenmektedir.
E = 3,65 kV/mm iken kiitlece %5’lik PIN/PVAc siispansiyonu t = 9,37 Pa kayma
gerilimi gosterirken, bu deger %25 lik derisimde t = 101,04 Pa degerine ¢ikmaktadir.
Unal ve arkadaslarinin yaptig1 calismalarda da benzer sonuglar rapor edilmistir. Bu
grubun yaptig1 bazi ¢calismalarda [84,85] derisim ile kayma gerilimi dogru orantili
artarken, bazilarinda ise [86-89] once lineer bir artis ve daha sonra derisim artisi ile
bir azalma gozlenmistir. Choi ve arkadaslar1 da, seliiloz fosfat esterleri ile yapmis
olduklart caligmada [90] kayma gerilimi farkinin derisim ile lineer bir artis
gosterdigini, ayrica kitosan fosfat ile yapmis olduklar1 ¢aligmada ise, kayma gerilimi
farkinin artan derigsim ile once bir artis ardindan yavas bir azalma gosterdigini rapor

etmislerdir [91].

120

—— E=0,0 kV/mm
100 4 | 8 E=0,55 kV/mm
—&— E=1,03 kV/mm
80 | | =>¢E=1,55 kV/mm
—¥— E=2,08 kV/mm
60 - —0—E=2,60 kV/mm
—+— E=3,00 kV/mm
——E=3,55 kV/mm

40

Kayma gerilimi (Pa)

20 A

o — —e®

5.0 10.0 15.0 20.0 25.0

Derisim (m/m %)

Sekil 5.10. K1 kompoziti i¢in derisimin kayma gerilimi iizerine etkisi 7 = 0,2 s,
T=25 OC, d(0,5) = 12,00 pm.

5.6.4. Elektrik alan kuvvetinin kayma gerilimi iizerine etkisi

Elektroreoloji olayi, akiskanlarin viskozitelerindeki artisa dayanir. Yalitkan bir sivi

ortaminda ER malzemenin dagilmasiyla olusturulan siispansiyonlarin, bir elektrik
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alan uygulandigi miiddet¢e viskozitesi artar. Elektrik alan kaldirildiginda ER
akiskanlar cogunlukla Newtonian, nadiren de pseudoplastik davranig sergilerler.
Stispansiyonlarin viskozitesindeki degisimin genel olarak; taneciklerin kutuplagsmast
sonucunda siispansiyonun mikro yapisinda meydana gelen tanecik zincirlerinden
kaynaklandig1 varsayilir. Elektrik alan varhiginda ve yoklugunda meydana gelen bu
viskozite degisimi tersinirdir. Elektrik alan uygulamasindan sonra taneciklerin
olusturdugu zincir yapilar1 ya da kolonlari, elektrotlar arasindaki boslukta
milisaniyeden daha hizli bir siirede olusur ve boylece viskozite ve kayma gerilimi
(ER aktivite) yiikselir. Bir kayma kuvveti uygulandiginda zincirler kayma kuvvetleri
tarafindan yok edilir ve viskozite diiser. Cok yiiksek kayma hizi degerlerinde ise

elektrik alan kuvvetinin yoklugundaki viskozite degerleri gozlenir [63].

PIN ve bes farkli yiizdede PIN iceren PIN/PVAc kompozitleri i¢in alinan dlgiimler
Sekil 5.11° de verilmistir. Grafikler incelendiginde uygulanan elektrik alan kuvveti
arttikca kayma gerilimi degerlerinin de arttigi goriilmektedir. En yiiksek kayma
gerilimi degeri PIN yiizdesi en yiliksek olan K4 (%35 PIN) kompozitinde

goriilmektedir. PIN homopolimeri i¢in ise kayma gerilimi degeri beklenildigi gibi en

diistik ¢cikmustir.
700
600 - Kl
- ——K2
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£ 400 | &—K4
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= 300
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Elektrik Alan Kuvveti (kV/mm)

Sekil 5.11. Numunelerin elektrik alan kuvveti ile kayma gerilimlerinin degisimi
c=%25 7 =0,2s", T=25°C
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Aragtirmacilar, Silika-TiO,/SO kompozit siispansiyonlar1 ile yaptiklar1 ¢alismada
kayma gerilimi degerinin elektrik alan kuvvetinin karesi ile dogru orantil1 olarak artis
gosterdigini rapor etmislerdir [92]. Foul ve Atten su ile aktive edilmis mikro kristal
yapidaki selillozun madeni yag icerisinde olusturdugu siispansiyonlarla yaptiklar
caligmalarda benzer sonuglar elde ettiklerini rapor etmislerdir [93]. Ayn1 sekilde
Unal ve arkadaslari da Poliinden/kaolin kompozitin silikon yagmdaki
siispansiyonlarinda benzer sonuglar elde etmislerdir [94]. Bu nedenle PIN/PVAc/SO
siispansiyon sisteminde kayma geriliminin elektrik alan kuvvetinin karesi ile
degisimi incelenmis ve elde edilen sonuclar Sekil 5.12° de gosterilmistir. Sekilden
anlagildigr gibi elektrik alan kuvvetinin karesi ile kayma gerilimi c¢alisilan
siispansiyonlarda lineer olarak artig gostermis ve teorik beklentilere uygun ¢ikmistir

[80].

1 oc B (5.3)

Grafikte gozlenen bir diger husus ise elektrik alan altinda elde edilen kayma
gerilimi degerlerinin azalan kompozit tanecik boyutu ile de dogru orantili olarak
artis gosterdigidir. Bunun da nedeni tanecik boyutu azaldik¢a taneciklerin yiizey
alanlarinin artmasi1 ve tanecikler arasindaki etkilesim kuvvetlerinin elektrik
alanin da etkisi ile artig gosteriyor olmasidir. Literatiirde de ER etkinin azalan

tanecik boyutu ile arttifina iliskin ¢alismalar rapor edilmistir [95].
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Sekil 5.12. Kayma geriliminin elektrik alan kuvvetinin karesiyle degisimi
Numune: PIN d(0,5) = 41,03“1’1’1, K1 d(075) = 12,00“1’1’1, K2 d((),s) = 9,94“1’1’1,
K3 d(o’s) = 9,62“111, K4 d(o’s) = 9,36“11’1, c= %25 (rn/m), ]}: 0,2 Sil,
T=25°C

5.6.5. Elektrik alan kuvvetinin viskozite iizerine etkisi

Bir ER akiskanda yiiksek bir elektrik alan kuvveti altinda tanecikler arasinda
meydana gelen etkilesimler taneciklerin agresgasyonuna ve lif olusumuna yol agar.
Bir kayma alan1 varliginda viskoz kuvvetlere maruz kalan tanecikler siispansiyonda

mevcut olan diger taneciklerle etkilesir. Bu viskoz kuvvetler (F);
F = 6mn,t°y (5.6)

bagintis1 ile verilir [96]. Burada; ms silispansiyonun viskozitesini, r tanecik

yarigapisini, y kayma hizin1 géstermektedir.

Sekil 5.13° de PIN ve PIN/PVAc kompozitlerinden hazirlanan siispansiyonlarin 0,2
s kayma hizinda, optimum derisimde (%25) ve 25 °C’da elde edilen elektrik alan

kuvveti karesi—viskozite grafikleri verilmistir. Grafikten gortildiigii gibi elektrik alan
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kuvveti karesinin artmasi ile viskozite de ayni oranda artmaktadir. En yiiksek
viskozite degerine E= 3,65 kV/mm’ da 2950 Pas ile %35’lik PIN iceren K4
kompozite sahipken, en diisiik elektrik alan viskozite PIN homopolimerinde
gozlenmistir. Sonug¢ olarak, kompozit yapisindaki PVAc miktar1 azaldikca
kompozitlerde elektrik alan viskozite degerleri de artmistir. Kompozitlerde elektrik
alan kuvvetinin karase ile elektrik alan viskozitedeki degisimler asagidaki sekilde
gerceklesmistir: K4 (2950Pas)>K3 (1180Pas)>K2 (505Pas)>K1 (500Pas)>PIN
(105Pas).

Choi ve arkadaslar1 polianilinin silikon yag1 igerisindeki siispansiyonunun
viskozitesinin, artan elektrik alan kuvvetinin karesiyle lineer olarak arttigini
rapor etmislerdir [57]. Ayrica Unal ve arkadaslari tarafindan CaCOs/silikon yag:
sistemi ile yapilan ¢alismada, E = 2 kV/mm, ¢ = %20 ve ¥ = 1,0 s ' sartlarinda
yine artan elektrik alan kuvvetinin karesiyle viskozitede lineer bir artis
gozlendigi belirtilmis ve en yliksek viskozite degeri 275 Pas olarak rapor

edilmistir [85].
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Sekil 5.13. Viskozite iizerine elektrik alan kuvvetinin karesinin ve kompozit
bilesiminin etkisi 7=0,2s", T=25°C, ¢ = %25
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5.6.6. Kayma geriliminin kayma hiz1 ile degisimi

Sekil 5.14a—Sekil 5.14e’de PIN ve bes farkli yiizdede PIN igeren PIN/PVAc
kompozitleri ile silikon yagi igerisinde hazirlanan siispansiyonlarin, elektrik alan
varliginda ve yoklugundaki optimum derisimde (¢ = %25, m/m) kayma
hizi—viskozite—kayma gerilimi grafikleri verilmistir. Her bir polimer grafiginde
kayma hizinin arttirilmasiyla siispansiyonlarin viskozitelerinde iistel olarak bir
azalma gozlenmektedir. Bu azalma elektrik alan kuvveti uygulandiginda daha
belirgin bir sekilde kendini gdstermektedir. Ayrica viskozitede meydana gelen
azalma ile kayma geriliminde de Onemli Ol¢lide artislar meydana gelmektedir.
Buradan siispansiyonlarin kayma incelmesi tlirlinden Newtonian olmayan visko-
elastik bir davranig gosterdigi sonucuna varilabilir. Kayma hizi ile kayma
gerilimlerinin degisimine bakildiginda ise, tiim kompozit malzemelerin elektrik alan
altinda uygulanan kayma hizi neticesinde Bingham tiirli bir davranis sergiledigi ve
minimum kayma hizinda belirli bir kayma gerilimi degerinden itibaren artisa gegtigi
gbzlenmigtir. Bu ancak yukarida da bahsedildigi gibi bu 6l¢limler sirasinda da cihaz
akim cektiginden set edilen elektrik alan kuvveti degerleri sabit kalmamis ve daha
diisiik degerlere kaymistir. Asagidaki Cizelge 5.6’ da her bir numunenin 6l¢iim
almabilen elektrik alan kuvveti degerleri ve bunlara karsilik gelen kayma gerilimi

degerlerinin yaninda numunelerin akma verimi degerleri de verilmistir.

Diger taraftan Cizelge 5.6° de goriildiigii gibi tim numunelerde elektrik alan
kuvvetinin etkisi ile kayma gerilimi artmakta, bu artis diisik kayma hizlarinda

biiylik, yiiksek kayma hizlarinda kii¢iik olarak gerceklesmektedir.
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Cizelge 5.6. Numunelerin E = 0 ve E # 0 iken 6l¢lilen maksimum ve minimum
kayma hizindaki kayma gerilimi degerleri

Kayma Kayma
JOTES| ) Akma
Numune gerilimi gerilimi E (kV/mm)
verimi (Pa)
(Pa) (Pa)
K1 73 321 71 3,13
K1 17 202 0,0871 0
K2 90 344 88 3,13
K2 18 240 0,138 0
K3 94 205 90 2,60
K3 7,5 140 0,134 0
K4 605 929 600 3,65
K4 33 252 0,18 0
PIN 63 334 60 1,25
PIN 17 313 0,236 0

'Kayma hiz1=0,5 s, *kayma hiz1 =20 s™'

Block ve Kelly SO igerisinde hazirladiklar1 siispansiyonlarda silika ve kalsiyum
titanat ile yaptiklar1 deneylerde, silika siispansiyonlarin elektrik alan yoklugunda
Newtonian davranig sergiledigini, kalsiyum titanat siispansiyonlarin ise dilatant
davranig sergiledigini belirtmislerdir [8]. Tanaka ise polianilinin ve magnezyum
hidroksitin SO ortaminda hazirlanan siispansiyonlar ile yaptiklari ¢alismalarda, hem
elektrik alan yoklugunda hem de elektrik alan varliginda silispansiyonlarin kayma
incelmesi gosterdigini belirtmistir [97]. Aymi sekilde sivi kristal polisiloksan/SO
sisteminin E = 0 kV/mm ve E # 0 kV/mm sartlarinda da kayma incelmesi tiirlinden
reolojik bir davranis gosterdigi Otsubo tarafindan rapor edilmistir [98]. Ayrica Unal
ve arkadaslar1 tarafindan poli(2-akrilamido—2—metilpropanesiilfonik asit)/SO sistemi
ile yapilan caligmada viskozitenin elektrik alan kuvvetinin artmasiyla arttig1, kayma

hiz1 artis1 ile de azaldig1 rapor edilmistir [56].
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Sekil 5.14. Numunelerin kayma gerilimi ve viskozitelerinin kayma hiz1 ile degisimi
c= %25, T =25°C, a) K1 b) K2 ¢)K3 d) K4 e) PIN
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Sekil 5.14. (Devam) Numunelerin kayma gerilimi ve viskozitelerinin kayma hizi ile

degisimi c= %25, T = 25°C, a) K1 b) K2 ¢)K3 d) K4 ¢) PIN
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Sekil 5.14. (Devam) Numunelerin kayma gerilimi ve viskozitelerinin kayma hizi ile
degisimi c= %25, T = 25°C, a) K1 b) K2 ¢)K3 d) K4 e) PIN

5.6.7. Kayma geriliminin sicakhikla degisimi

Numunelerin yiiksek sicakliklarda giic kaybina ugrayip ugramadiklarini test etmek
amaciyla 20-70 °C araliginda 5 farkli sicaklikta sicaklik taramasi yapildi. Sekil
5.15°de goriildiigi gibi tiim kompozitlerde 50 °C ye kadar artan sicaklik ile
kayma gerilimlerinde hafif bir artis bu sicakligin iizerine ¢ikildiginda ise hafif
bir azalma gozlenmistir. Bu durum diisiik sicakliklarda molekiiller arasi
etkilesim kuvvetlerinin fazla olmasina ve yiiksek sicakliklarda kompozit
malzemenin daha viskoelastik karakter kazanmasina, akiciliinin artmasina
atfedilebilir. PIN de artan sicaklik ile 30 °C ye kadar kayma geriliminde bir
degisiklik gozlenmemis, bu sicakligin iizerinde ise homopolimer gii¢ kaybina
ugramistir. Diger taraftan PIN tek basina iken 30 °C den sonra gii¢ kaybina

ugramaya baslarken PVAc ile kompozit olusumundan sonra 50 °C den itibaren
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glic kaybina ugramaya baslamasi termal olarak daha kararli bir yapinin
olustugunu gosterir. Bu durum numunelerden alinan DSC termogramlar: ile de
desteklenmektedir [72]. Kompozit malzemelerin yiiksek sicakliklarda asir1 gii¢

kaybina ugramamasi endiistriyel uygulamalar a¢isindan oldukg¢a dnemlidir.

300
——K1
250 1 |—a—K2
5 —>—K3
% 150 Pin
S
g
£, 100
s
N>
50 A
O T T I
0 20 40 60 80

Sicaklik (0C)

Sekil 5.15. Numunelerin kayma geriliminin sicaklikla degisimi
¢ =%25 (m/m), y=1,0 s, Ekompozit = 2,08 kV/mm . Eppvy= 0,5 kV/mm

5.6.8. Elastik modiiliin frekans ile degisimi

Numunelerin viskoelastik 6zelliklerini belirlemek iizere sabit kayma gerilimi,
sicaklik ve derisimde numuneler lizerine 0-100 Hz arasinda frekans uygulandi, elde
edilen sonuglar Sekil 5.16°da gésterildi. Olgiimler sirasinda daha &nce de
bahsedildigi gibi kacak akim yogunluklarindan dolay: set edilen sabit elektrik alan
kuvvetlerinde c¢alisamamis, ancak calisilabilen E degerleri grafigin altinda
verilmigstir. Sekilde goriildiigii gibi yaklasik 20 Hz degerine kadar artan frekans ile
numunelerin viskoelastiklikleri az da olsa artmis ve titresim soniimleme goérevlerini
yapmiglardir. Ancak 20 Hz degerinden sonra deneysel hata sinirlari numunelerin
viskoelastik o6zelliklerinde az da olsa azalmalar gozlenmistir. Benzer davraniglar

literatlirde de rapor edilmistir [99].
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Sekil 5.16. Numunelerde elastik modiiliin frekans ile degisimi
Ep]N = 0,52 kV/mm, EKl = 3,13 kV/mm, EK2 = 3,13 kV/l’l’ll’l’l, EK3 = 3,13
kV/mm, Ex4 = 2,08 kV/mm, ¢ = %25(m/m), t =10 Pa, T = 25°C

5.6.9. Polarizasyon kuvvetinin derisim ile degisimi

Bir siispansiyon icerisinde derisim artik¢a tanecikler arasi etkilesim arttigindan
polarizasyon kuvvetleri de artar. Numunelerde derisim taramasi sadece KI kompoziti
icin yapildigindan polarizasyon kuvvetlerinin biiyiikliigii de sadece K1 kompoziti
icin hesaplandi. Sekil 5.17°de goriildiigii gibi K1/SO silispansiyon sisteminde artan
derisim ile elektrik alan altinda indiiklenmis polarizasyon kuvvetleri de 176 x 102! N
dan 1872 x 107" N degerine yiikselmistir. indiiklenmis polarizasyon kuvvetleri Es.
5.6 kullanilarak hesaplanmistir. Benzer sonuglar CaCO3/SO siispansiyon sistemi i¢in

de rapor edilmistir [85].
F= 6m]sr67? (5.6)
ns: Siispansiyonun viskozitesini

r: Tanecik yarigapisini

v: Kayma hizin1 gostermektedir.
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Sekil 5.17. K1 i¢in polarizasyon kuvvetinin derisim ile degisimi
7=0.2s", E=3,65kV/mm T =25°C

5.7.10. Promoter etkisinin incelenmesi

PIN homopolimeri ve farkli oranlarda PIN igeren PIN/PVAc kompozitlerinin ER
aktiviteleri ilizerine ppm mertebesinde polar sivilarin etkisini incelemek amaciyla
promoter olarak H,O kullanilarak optimum derisimde (%25) silikon yag1 igerisinde
hazirlanan silispansiyonlar ile deneyler gerceklestirildi. Deneylerde ER aktif
siispansiyonlara ppm mertebesinde ilave edilen H,O nun kompozitlerin olusturdugu
siispansiyonlarin ER aktivitesi iizerinde herhangi bir olumlu veya olumsuz etkisinin
olmadigi, dolayisiyla viskozitesinde bir degisikligin meydana gelmedigi gozlendi. Bu
nedenle PIN/PVAc kompozitleri kuru ER aktif malzemeler olarak siniflandirildi. Bu

durum endiistriyel uygulamalar agisindan bir avantaj teskil etmektedir.
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5.6.11. Siiriinme deneyleri

Ozellikle yarikristalin polimerler uygulanan bir gerilim altinda direng gosteremezler
ve striinme akigina ugrarlar. Polimerik malzemenin siiriinme testlerine gdsterecegi
tepki (zincirlerin yeniden diizenlenme hareketleri) malzemenin molekiiler yapisina,
deneyin yapildig: sicakliga, testin uygulama siiresine ve hepsinden énemlisi de amorf
veya kristalin yapiya baghdir. Bazi polimerik malzemelerde siirlinmenin kalict ve
tersinmez olmasinin nedeni amorf bolgelerdeki molekiiler kaymalar (molekiil yap1
taglarmin yerlerinden oynamasi) ve kristalin boélgelerde gerceklesen yeniden

diizenlenmelerdir [100].

PIN ve PIN/PVAc kompozit malzemelerinde de siirlinme deneyleri gerceklestirilmis
ve elde edilen sonuglar Sekil 5.18a—Sekil 5.18¢’ de gosterilmistir. Siirlinme
deneylerinden elde edilen grafikler incelendiginde, PIN de hem elastik, hem de
viskoelastik stirlinmelerin gdzlendigi, kompozit malzemelerde ise %PIN miktar1
arttikca elastik yenilenme ve viskoelastik yenilenmelerin azaldig1 tespit edilmistir.
Ayrica kompozit malzemelerde %PIN miktar1 arttikca grafiklerin altinda kalan
yenilenemeyen tersinmez viskoz akisa karsilik gelen alanlarin azaldigi ve kompozit
malzemenin siirlinmeye kars1 daha direncli hale geldigi goriildi. Kompozit
malzemelerdeki deformasyonlarin baslangig, sonlanma ve tersinmez alanlarina

karsilik gelen degerleri Cizelge 5.7°de verilmistir.

Benzer sekilde Genovese ve arkadaslarinin yapmis olduklar1 ¢aligmalarda polipirol
ve poli[etilen-ko-(metil akrilat)] blendlerinin viskoelastik bir deformasyon
gosterdigini belirtmistir [101]. Ayrica Acha ve arkadaglarinin polipirol/hint kenevir
kompozitleri ile yapmis olduklar1 ¢alismalarda ise kompozitlerdeki hint keneviri

miktar1 arttik¢a viskoelastik deformasyonun azaldigini tespit etmislerdir [102].



Cizelge 5.7. Numunelerdeki deformasyonlarin baglangic ve sonlanma degerleri

Numune K1 K2 K3 K4 PIN

Viskoelastik
deformasyon

0,12 0,16 0,18 0,13 0,13
baslangi¢ zamani

(s)

Viskoelastik
deformasyon
346 228 110 56,5 407
baslangi¢c modiili

(Pa)

Tersinir elastiklik
0,74 yok yok yok 3,0
zamant ()

Tersinir elastiklik

238,6 ok ok ok 230
modiilii (Pa) Y Y Y

Viskoelastik
deformasyon

1,35 0,96 1,26 1,33 3,6
sonlanma zamani

(s)

Viskoelastik
deformasyon
80,4 53,3 34,8 14,8 63,3
sonlanma moduli

(Pa)

Tersinmez viskoz
35 15,8 8 2,80 13
akis modiilii (Pa)
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Sekil 5.18. Numunelerin zaman ile elastik modiiliin degisimi T =25 °C,E=0

kV/mm, ¢ = %25(m/m), T = 10 Pa a) K1 b) K2 ¢)K3 d) K4 ¢) PIN
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Sekil 5.18. (Devam) Numunelerin zaman ile elastik modiiliin degisimi T = 25 °C,

E =0kV/mm, c = %25(m/m), T= 10 Pa a) K1 b) K2 ¢)K3 d) K4 e) PIN
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Sekil 5.18. (Devam) Numunelerin zaman ile elastik modiiliin degisimi T = 25 °C,
E =0 kV/mm, ¢ = %25(m/m), T= 10 Pa a) K1 b) K2 ¢)K3 d) K4 e) PIN
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6. SONUCLAR VE ONERILER

1. Dort nokta teknigi ile yapilan iletkenlik Ol¢limleri sonucunda PIN igin
iletkenlik degeri 9,64x10~ Sm™ iken, kompozitler i¢in iletkenlik degerleri 1,98x10°—
4,83 x10° Sm™ araliginda bulundu. Kompozit malzemelerde PVAc miktar: arttikca
iletkenligin azaldig: tespit edildi.

2. Impedans Analyser cihazi ile yapilan 6l¢iimlerde numunelerin dielektrik sabiti

degerlerinin ER uygulamalar i¢in aranan aralikta oldugu tespit edildi.

3. Kolloidal kararliliga, PIN/PV Ac kompozitlerinde bilesimin ve derisimin etkisi;
PIN i¢in ise derisimin etkisi incelendi. Artan siispansiyon derisimi ve tanecik boyutu
ile koloidal kararliligin azaldig tespit edildi. Siispansiyonlarin gdsterdigi kolloidal

kararlilik degerlerinin endiistriyel uygulamalar i¢in uygun oldugu goézlendi.

4.  Elektroreometre ile yapilan ¢alismalarda, siispansiyonun derigimi arttikga ER
verimin arttig1 goriildii. ER aktivite i¢in optimum siispansiyon derisimi %25 (m/m)

olarak bulundu.

5. Elektrik alan varliginda siispansiyonlarin viskozite degerinin, elektrik alanin

olmadigi duruma gore daha yiiksek ¢iktig1 gozlendi.

6. PIN ve kompozitlerin viskozitesinin kayma hizinin artmasiyla azaldigi ve
kayma incelmesi tiirlinden viskoelastik bir davranis gosterdigi, kompozitlerde PIN

miktarr arttik¢a elektrik alan viskozitenin arttig1 tespit edildi.

7. Siispansiyonlarda derigim ve elektrik alan kuvveti artisina paralel olarak kayma

geriliminde artis gézlendigi tespit edildi.

8.  Kompozit malzemelerden hazirlanan siispansiyonlarin yiiksek sicaklikta c¢ok
fazla giic kaybima ugramadigi ve endiistriyel uygulamalar i¢in uygun olabilecegi

gozlendi.
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9.  Frekans artis1 ile kompozit malzemelerin elastiklik modiiliinde 6nce bir artisin
daha yiiksek frekans degerlerinde ise bir azalmanin goézlendigi ve numunelerin

endiistriyel uygulamalarda titresim soniimleme ¢alismalarinda kullanilabilecegi tespit

edildi.

10. Kompozit malzemelerden hazirlanan siispansiyonlarin igerisinde elektrik alan
indiiklenmis polarizasyon kuvvetlerinin aktif oldugu, bunlarin ER aktiviteye sebep
oldugu ve bu polarizasyon kuvvetlerinin de artan derisim ile beklenildigi sekilde

arttig1 gézlendi.

11. Kompozit malzemerin promoter olmaksizin ER aktivite gosterdigi ve kuru ER

materyaller olarak siniflandirilabilecegi tespit edildi.

12.  Yapilan yorulma deneylerinden elde edilen verilere bakildiginda ise kompozit

malzemelerin tersinir bir viskoelastik deformasyon gosterdigi gozlendi.

13. Elde edilen sonucglardan yola ¢ikilarak incelenen poliinol ve PIN/PVAc

kompozitlerin, endiistriyel uygulamalarda kullanilabilecegi onerilmektedir.
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