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OZET

FARKLI DOZLARDA NiFe20s NANOPARCACIK KATKILI
HIDROJELLERIN DIELEKTRIK OZELLIKLERININ
ARASTIRILMASI

0ZSUCU, Canan
Nigde Omer Halisdemir Universitesi
Fen Bilimleri Enstitiisii

Fizik AnaBilim Dali

Danigsman ‘Prof. Dr. Orhan YALCIN

Haziran 2019, 63 sayfa

Bu tez c¢aligmasinda, farkli miktarlarda (%2.5, %5.0, %7.5 ve %10) NiFe2O4
nanoparg¢aciklar katkilanmig hidrojeller, radikalik kopolimerizasyon teknigi kullanilarak
opto-elektronik olgilimler i¢in hazirlandi. Numunelerin morfolojik, yapisal ve fiziksel
ozellikleri taramali elektron mikroskobu (SEM) ve X 1sin1 difraksiyonu (XRD) teknigi ile
incelendi. Optik 6zellikleri UV-VIS spektroskopisi kullanilarak belirlendi. Numunelerin
dielektrik ve iletkenlik ozellikleri, oda sicakliginda ve 100 Hz - 40 MHz frekans
araliginda empedans spektroskopisi ile incelendi. NiFe2Os nanopargacik Kkatkili
hidrojellerin Cole-Cole egrileri esas alan karmagsik empedans ve bu egrilerin Smith Chart
diyagramindaki esdeger empedans devreleri gosterildi. NiFe2Os nanopargacik katkili
hidrojeller yiiksek frekans bolgesinde arayilizey etkilesimleri ve dipolar polarizasyon
mekanizmasi etkili iken diisiik frekans bolgesinde dielektrik ve iletkenlik 6zellikleri
tizerinde elektrot polarizasyonu etkili olmustur. NiFe2Os nanopargacik katkili
hidrojellerin optik ve dielektrik 6zellikleri birlikte degerlendirildiginde, teknolojideki
opto-elektronik ve sensor uygulamalari i¢in heyecan verici bir materyal oldugu sonucuna
varildi.

Anahtar Sozciikler: Hidrojeller, nanopartikiiller, dielektrik 6zellikler, Cole-Cole diyagrami, Smith-Chart,
iletkenlik



SUMMARY

INVESTIGATION OF THE DIELECTRIC PROPERTIES OF DIFFERENT DOSES
NiFe,O4 NANOPARTICLES DOPED HYDROGELS

OZSUCU, Canan
Nigde Omer Halisdemir University
Graduate School of Natural and Applied Sciences

Department of Physics

Supervisor :Prof. Dr. Orhan YALCIN

June 2019, 63 pages

In this thesis, different doses (2.5%, 5.0%, 7.5% ve 10%) NiFe>O4 nanoparticles doped
hydrogels were prepared for opto-electronic measurements by using the radical
copolymerization technique. Morphological, structural and physical properties of the
samples were examined by scanning electron microscopy (SEM) and X ray diffraction
(XRD) technique. Optical properties of the NiFe204 nanoparticles doped hydrogels were
determined using UV-VIS spectroscopy. Dielectric and conductivity characteristics for
all samples were investigated by impedance spectroscopy at room temperature in the
frequency range of 100 Hz to 40 MHz. The complex impedance based Cole-Cole plots of
the NiFe204 nanoparticles doped hydrogels and the equivalent impedance circuits adapted
to their Smith Chart diagram were given. The electrode polarization was effective on the
dielectric and conductivity properties of NiFe,O4 nanoparticles doped hydrogels in the
low frequency region, while interfacial interactions and dipolar polarization mechanism
were found to be effective in the high frequency region. Optical and dielectric properties
of the NiFe.O4 nanoparticles doped hydrogels were concluded to be an exciting material

for opto-electronic and sensor applications in the technology.

Keywords: Hydrogels, nanoparticles, dielectric properties, Cole-Cole diagram, Smith-Chart, conductivity.



ON SOz

Bu yiiksek lisans tezinde son zamanlarda bilim diinyasinda oldukga ilgi goren farkli
miktarlarda NPs katkili hidrojellerin dielektrik 6zellikleri incelendi. Yaygin olarak
kullanilan sentezleme yontemlerinden biri olan radikalik kopolimerizasyon teknigi ile
katkisiz hidrojeller sentezlendi. Saf hidrojellerin i¢ine %2.5, 5.0, 7.5 ve 10 dozlarinda
NiFe204 nanopargacik eklenerek numuneler iiretildi. Empedans Spektroskopi (ES) analiz
yontemiyle genis bir frekans araliginda dielektrik 6zellikleri incelendi. Taramali Elektron
Mikroskobu (SEM) ile nanopargaciklarin hidrojellerin {i¢ boyutlu ag yapist i¢indeki
dagilimlar1 gbzlemlendi. X Isin1 Kirinimli (XRD) analiz teknigi ile numunelerin ¢
boyutlu, ¢apraz bag ve kristal yapisi analiz edildi. Enerji Dagilimhi X Ismi1 (EDX)
yontemiyle numunelerin barindirdigi elementler tespit edildi. NiFe2Os4 nanopargacik
yiikli hidrojellerde katki orani arttiginda iyonik iletkenligin de arttigi goriildii. Katki
miktar1 ile dogru orantili olarak empedans degerlerinde artma oldugu tespit edildi. Elde
edilen dielektrik malzemenin frekansa bagimli olarak dis elektrik alan etkisinde
kutuplanma olustugu ve yiiksek frekans araliginda dielektrik rahatlama gozlemlendi.
Yarim daire davranigi sergileyen numunelerin Cole-Cole ¢izgilerinden Smith Chart
diyagramindaki es deger elektrik devre karsiligi elde edildi. Malzemenin dielektrik
sabitine ait gercek bileseni ile kapasitans Olglimlerinin olduk¢a yakin davraniglar
gostedigi goriildii. Diger bir deyisle dielektrik sabiti gercek bileseninin malzemenin enerji
depolayabilme yetenegini ifade ettigi saptandi. Sentezlenen dielektrik malzemenin
elektronik ve elektrik gii¢ devrelerinde kullanabilecegi goriildii. Devrede sensor, siiper
kapasitor devre eleman1 olarak farkli yonleriyle tasarimlara dahil edilebilecegi tespit
edildi.

Oncelikle miihendislik alaninda kullanimi olabilecek bu numunelerin arastirilmasinda tez
konumu belirleyen; {retilmesi, Ol¢iilmesi ve yorumlanmasi asamalarinda tez
danigsmanligin1 gerceklestiren, hayati algilayis vizyonuma katki saglayan, tez analiz
siirecinde her tiirlii destegi veren degerli hocam Prof. Dr. Orhan YALCIN’a ve
calismalarimu siirdiirmemde bana destek olan, yol gdsteren Dr. Muhittin OZTURK ’e tiim
samimi duygularimla tesekkiir ediyorum. Tezde incelenen hidrojellerin sentezlenmesi

siirecinde biiyiik katki ve destek gosteren Yozgat Bozok Universitesi Kimya Béliimii
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BOLUM I

GIRIS

Hidrojeller, monomer ve/veya polimerlerden olusan ¢agraz bag yapisina sahip hidrofilik
(suya karsi duyarli) ve iginde biiylik miktarlarda su hapsedebilme 06zelligi olan
polimerlerdir. Hidrojeller suyu emebilme kapasiteleri, dis etkilere karsi (elektrik,
manyetik alan, optik, termal, sicaklik, pH vb. gibi) birgok uyariciya yanit verebilme ve
uzun Omiirlii oluslart sentetik ¢esitlerinin {iretilmesinde tesvik edici rol almistir. Dig
etkilere cevap verebilen Ozellikleri sebebiyle dielektrik ozellikleri inceleme konusu
olmustur. Dielektrik malzemeler elektrostatik enerjiyi depolayabilme yetenegine sahip
malzemelerdir. Metal oksit nanoparcaciklar (NP’ler) polimer dolgu maddesindeki ara
yiizeyin artirilmasi sonucu dielektrik sabitinin degerini artirir. Olgeklenebilir, hafif, hacmi
ve agirhigt azaltilmis elektronik cihazlar karmagsik yapilarda sekillendirilebilir.
Polimerlerin karakteristik 6zelligi olan yiiksek bozulmaya kars1 mukavemet géstermeleri
stiper kapasitorlerde kullanilacak 6nemli bir kistas sunar. Ayrica polimerler miikkemmel
fiziksel Ozelliklerini korurken farkli elektronik ve elektriksel uygulamarin ihtiyacini
karsiliyabilirler. D1s etkenlere karsi cevap verebilen hidrojeller kontrol edilebilme 6zelligi
sunarlar. Bu nedenle elektronik devrelerde, biyomedikal elektroniginden, haberlesme
sistemlerine, elektrik sistemlerine kadar bir¢ok miihendislik alanina uyarlanabilen
oldukca genis uygulama alani vardir. Son donemde bilim diinyasinda bu sebeple oldukca
ilgi gérmiig; 6nemli bir arastirma konusu olmustur. Biyouyumluluk 6zelligi ile insan
viicuduyla uyum gostermektedir. Akilli jeller olarak bilinen hidrojeller uyarimla birlikte
ilag salinimi, harici olarak uygulandiginda yarayr merhemle bulusturma ve yaranin
mikrop kapmasin1 dnlemektedir. Daha eski kullanimi ise kontakt lens olarak hayatimiza
girmistir. Akill jeller, uyarimla degisim gosterdigi i¢in sensor ve biyosensor olarak da

kullanilacagin1 géstermistir (Ahmed, 2015; Guo vd., 2019; Sheha vd., 2012).

Elektrik alan uygulandiginda malzeme yiiklerin yonelimi ile elektrostatik enerji dielektrik
malzeme i¢inde depolanir. Hidrojellerin iletkenlik 6zelliklerinin artirilmasina yonelik
olarak nanopargacik ile katkilanmis ve iiretilen numunelerin enerji depolama kapasiteleri,
kayip faktorleri ve iletkenlik oOzellikleri bu tez kapsaminda incelenmistir. NiFe2O4
nanoparg¢acik katkilandirilmis ileri seviye elektronik ve elektrik giic sistemlerinde

kullanilabilirlik sunar. Hidrojeller {i¢ boyutlu ag yapisi sayesinde suda sisebilen ve suyu



bag yapisi icine hapseden polimerler olmalari nedeniyle farkli iletkenlik diizeyindeki
¢ozeltileri bag yapilari i¢ine homojen olarak alirlar. Poliakrilamid (PAAm) hidrojeller,
manyetik 6zellikleri olan NiFe2O4 nanoparcaciklar1 homojen olarak hapsedebilmektedir.
Manyetik ve elektriksel olarak incelendiginde siiperparamanyetik (SP) 6zellikli
nanoparcacik (NP) katkili hidrojellerde manyetik adsorbant uygulamalarina imkan

sundugu saptanmistir (Chen vd., 2013, Coskun vd., 2018).

Polimerler bozulmaya karsi yliksek mukavement gosteren, nanopartikiil polimerik
omurga yapisina sahip polimer nanokompozitlerdir. Ug boyutlu aglari, bilesimleri ve
sekillerinin degistirilmesiyle polimer arayliz miihendisligine imkan tanir. Bdylece
dielektrik sabitinin genis bir aralikta degistirilmesine olanak saglar (Guo vd., inpress
2019).

lletkenlik 6zelligini artirma etkisi olan NiO nanopargaciklara, harici elektrik alan
uygulandiginda polarizasyon sonucu frekansa bagimli olarak dielektrik gevseme gdosterir.
Elektrik alan ile olan iligkisi sirasinda malzeme enerji depolama ve enerji kaybi ile yanit
verir. Polianilin (PAni) dielektrik, elektrik, manyetik, optik, elektrokimyasal ve katalitik
ozellikleriyle dikkat cekmektedir (Butkewitsch ve Scheinbeim, 2006; Pradhan vd., 2008;
Sheha vd., 2012; Tauc, 1973).

Empedans spektroskopisi ise genis bir frekans araliginda malzemelerin elektriksel

ozelliklerini ayirt etmek i¢in kullanilan araclardan birisidir (Manci¢ vd., 2009).

Bu tezde farkli miktarlarda NiFe2Os nanoparcacik ile katkilandirilmis hidrojellerin
dielektrik 6zelliklerindeki meydana gelen degisim empedans spektroskopisi ile incelendi.
Taramali elektron mikroskobuyla nanoparcaciklarin {ic boyutlu ag yapis1 i¢indeki
dagilimlari, XRD ile fiziksel olarak kristal yapilart incelendi. EDX 6l¢iimleriyle de

tiretilen malzemelerin iginde bulunan elementler tespit edildi.



BOLUM 11
KURAMSAL BILGI
2.1 Dielektrik Malzeme

Dielektrik malzemeler igerisindeki yiikk dagilimi ile dis elektrik alan uygulandiginda
yonelim gostererek; uygulanan elektrik alan yoniinde elektronlar, atomlar, molekiiller
maddenin yapis1 i¢inde imkan verdigi 6l¢iide yer degistirirler. Dielektrik malzemeler ayni
zamanda elektrostatik alan etkisiyle bu yonelimleri esnasinda enerji depolarlar. Bagka bir
ifadeyle notr atomun ¢ekirdegindeki art1 ylik ve cekirdek ¢evresine dagilmis eksi yiik
olarak bilinen elektronlar bulunur. Harici elektrik alan uygulandiginda madde i¢indeki
yiikler elektrik alana gore yer degistirir ve buna kutuplanma denir. Boylece madde
icindeki elektriksel yiikk merkezi kayar. Kutuplanma sonucu malzemede elektriksel yiik
birikimi olusur ve bu 6zelligi kondansatdr iiretiminde kullanilir (Roy, vd., basimda 2019;

Wang, vd., 2010; Oztiirk, 2018; Deryal, 2011; Job, vd., 2003; Das, vd., 2019).

Birbiriyle paralel olan iki levha plaka kullanarak arasina dielektrik malzeme
yerlestirilmesi sonrasinda plakalara gerilim uygulandiginda; biri eksi yiikle yiiklenirken,
digeri art1 yiikle yiiklenir. Bu durumda igerdeki dielektrik malzeme elektrik alana maruz
kalir ve elektrik alan pozitiften negatife dogru yonelmesi sonucu malzeme iginde bulunan
pozitif yiikler, plakadaki negatif yiikler tarafindan g¢ekilir. Diger plakadaki pozitif yiikler
ise dielektrik malzeme i¢indeki negatif yiikleri kendine dogru ¢ekecektir. Olusan bu dipol
etkilesimle birlikte malzemede yiikk yogunlugu degisir ve enerji depolanir. Buna
kapasitans denir C ile gosterilir (Deryal, 2011; Nalwa, 1999; Osaka ve Datta, 2001).

Degeri;
_e
c=2 (2.1)

hesaplanir. Burada Q elektriksel yiik, V kondansatore uygulanan voltaji ifade eder. Paralel

plakalar aras1 vakumlandiginda kapasitans;



C = €o (22)

Denklem (2.2)’de gosterildigi sekilde elde edilir. Denklemde A levha yiizeyinin alanini [
iki levha arasindaki mesafeyi gosterir. €, evrensel bir sabittir ve vakumun gecirgenligini

ifade etmek icin kullanilir. €4 degeri ise 8.85 X 1072 C2/Nm?dir.

Iki plaka arasina vakum yerine kapasiteyi artiracak bir dielektrik malzeme konuldugunda;

a
I
m

~

(2.3)

ile hesaplanir. Burada g, dielektrik ortamin gegirgenligi olup vakumun gegirgenliginden
biiyiiktiir. Genellikle dielektrik sabiti olarak adlandirilan goreceli gegirgenlik ise
Denklem (2.4)’te verilmistir.

£ = — (2.4)

Teknolojik uygulamalarda dielektrik malzemenin karakteristigi hakkinda bilgi edinmek
icin dielektrik sabitinin frekans ile degisimi incelenmektedir. Uygulanan elektrik alan
zamanla yonii degismesi akimin yoniinde de degisiklik meydana getirir. Buna alternatif
akim (ac) denir. Akimin yonii degistiginde polarize olan dielektrik malzemedeki dipoller
elektrik alanin degisimine bagli olarak yon degistirme egilimindedir. Hizalanabilme
Ozelligi her bir kutuplanma cesidine gore degisim gosterir. Kutuplandiktan sonra
dipollerin yeniden yonelime kadar gegen zamanin frekans karsigi gevseme frekansidir.
Dipoller gevseme frekansin1 asarsa dipollerin yeniden yoOnelmesine devam
etmeyeceginden dielektrik sabitinin artisina etkide bulunamaz (Callister, 2007; Das, vd.,
2019; Kumar vd., 2016).

Dielektrik malzemelerde dis elektrik alan etkisinde olusan polarizasyonun gevsemesi i¢in
gereken minimum yeniden yonelim siiresine karsilik gelen frekansa ‘rahatlama
(gevseme) frekansi’denir. Bir dipole uygulanan elektrik alan frekansi, gevseme frekansini
astig1 zaman, dipoliin yonelim yoniinii kaydirmaya devam edemez. Dolasiyla dielektrik
sabite katkida bulunmaz. Tamamlanan kutuplanma mekanizmasinda frekans artig1 sonrasi

bagimsiz olarak diisiis goriiliir. Diistik frekans spektrum bolgesinde frekans bagimliligi

4



mevcuttur. Dielektrik malzemeye elektrik alan uygulandiginda enerji emilmesine
dielektrik kayip denir. Gevseme frekansi esnasinda dielektrik kayip onemlidir. Verimde
kaybin diisiik olmas1 esastir (Oztiirk, 2018; Tsonos, 2019; El- ghandour, vd., 2019;
Kumar, vd., 2016).

2.2 Optik Ozellikler

Bir numune tizerine 1s1k gonderildigi zaman, 1s1gmn bir miktarinin soguruldugu bir
miktariin numuneden gectigi ve bir miktarinin da numuneden yansiyabildigi

bilinmektedir.

a(v)hv = B(hv — E;)™ (2.5)

Denklem (2.5)°de Eg, B, hv sirastyla enerji bant araligy, sabit katsayi, foton enerjisi olarak

tanimlanir. a(v), sogurma katsayisidir. Burada m gegis siirecini karakterize eden bir

sayidir. Beer-Lambert tarafindan asagidaki sekilde belirlenir;

2,303xAbs (1)

: (2.6)

a(v) =

Denklem (2.6)’de ‘d’ve Abs(A) sirasiyla numunenin kalinligini ve absorbansini ifade
eder. Sogurmanin dogru olarak belirlenebilmesi i¢in m degerinin ', 3/2, 2 veya 3

degerlerini almas1 gerekmektedir. En dogru degerler m =1/2 oldugunda bulunmaktadir

(Elwakil ve Maundy, 2010; Cole ve Cole, 1941, Okutan vd., 2018; Sheha vd., 2012).
2.3 Dielektrik Ozellikler
Kompleks dielektrik sabitin gercek kismina ait Denklem (2.7)’de dielektrik malzemenin

A ylzey alanini, d ise kalinligmmi. C ise kapasitanst ifade etmektedir (Purohit ve

Choudhary, 2019; Das, vd., 2019).

-] 2.7)

SoA



Dielektrik 6zelliklerin analiz edilmesinde dielektrik gegirgenlik 6nemli bir parametredir.
Dielektrik gecirgenligin bilesenleri olan gercek ve sanal kisimlar dielektrik malzemenin

enerji depolama ve kayiplarin ifade etmektedir (Mantas, 1998; Praharaj ve Rout, 2019).
&' (w) = ¢'(w) —ie"(w) (2.8)

Denklem (2.8)’de kompleks dielektrik gecirgenligin ger¢ek ve sanal bilesenlerini
gostermektedir. €’(w) dielektrik gecirgenligin gercek kismini, €" (w) sanal bilesenini

sembolize eder.

tans = £ 2.9)

£'(w)

Denklem (2.9)’da dielektrik gegirgenligin gercek bileseni &'(w) verilen enerjiyi
depolayan, sanal kismi €”(w) ise kayip olarak ortaya ¢ikan enerjiyi ifade etmektedir.
Dielektrik gegirgenligi sanal bileseninin, gergek bilesenine orani “kayip tanjant faktorii”

olarak tanimlanir.
Z'(w)=7Z"(w) —iZ"(w) = R(w) — iX(w) (2.10)

Zamanla yonii degisen akim uygulandiginda, akima kars1 koyan Denklem (2.10) ‘deki
kompleks biiyiiklik Z*(w) ile gosterilir ve 6z direng empedans: olarak tanimlar. Oz
diren¢ empedansinin Ol¢iimlerinde hacim ve ylizey 6zelliklerinin farklart ayirt edilir.
Akimi iletme 6zelliklerinin analiz edilmesi yoniinden olduk¢a 6nemlidir. Z'(w) ve Z"' (w)
kompleks empedansin gercek ve sanal kisimlarini sembolize eder. R(w) ve X(w) sirasiyla
rezistans, reaktans kompleks empedansin ger¢ek ve sanal kisimlarini olusturur (Purohit
ve Choudhary, 2019).

Faz acis1 (0) Denklem (2.11)’deki sekilde ifade edilir. Empedans fazi, gerilim ve akim

arasindaki faz farkindan kaynaklanir.

— -1 (2 (W)
0 = tan (Z’(w)) (2.11)



" (w) ve Z*(w) ile arasindaki baginti Denklem (2.12) ve (2.13)’de gibi tanmimlanir
(Pradhan vd., 2008).

Z'(0) = &" [wCo(Z' (@) + (2" ()’ (212)
ve

2"(0) = —&' [wCo(2' ()" + (2"())’] (2.13)
Z* =Ry + % =7 —iz" (2.14)

Cole-Cole empedans modelinden olan sabit fazli elemandir. Denklem (2.14)’da R, diisiik
frekanstaki rezistans1 ve yiikksek frekansta Rrezistansim1 = gosterir. (iwt)%*=
w* [cos (g) + isin(?)] ifade eder.

1

Sabit faz elemaninin empedansi Z.pg = G

C kapasitanst ve a sicakligr bagh

parametre olup; 0 < a < 1 araliginda degerler alir.

Dielektrik malzemelere iletkenlik 6zelligi kazandirildiginda, yiiksek iyonik iletkenlik ve
yiiksek dielektirk gecirgenlik nedeniyle rahatlamalar ara ylizeyde net sekilde
gdzlemlenemez. Iletkenlik nedeniyle dielektrik mekanizmay: yoneten ara yiizeydeki
polarizasyon belirsiz hale gelir. Ara ylizeydeki bu polarizasonu tespit edebilmek i¢in,
elektrik modiil 6l¢timleri gergeklestirilir. Dipol yonelme ile iyonik iletimin diisiik frekans
bolgelerinde ayirt edilebilmesi igin kompleks elektrik modiil kullanilir. Denklem (2.15)
ve (2.16)’da kompleks elektrik modiil M*(w) olarak verilir (Zhang vd., 2016; Mantas
1998; Oumezzine vd., 2017; Gajula vd., 2019; Kaya vd., 2014; Dult vd.,2015).

M (w) = M'(w) + iM"(w) (2.15)
ve
M) = 5 (2.16)



Dielektrik sabit ile ters orantilt olan elektrik modiil, empedans ile dogru orantili olarak
degisim gosterir. Kompleks elektrik modiiliiniin, kompleks empedans ve dielektrik

gecirgenligi arasindaki baginti Denklem (2.17) ve (2.18)’deki sekilde verilir.

M*(w) = iweyZ* (w). (2.17)

___r
g'(w)-¢""(w)

M*(w) = (2.18)

Serbest elektronu bulunan maddeler iletkenlik 6zelligi gosterirler. Bu nedenle disardan

elektrik alan uygulandiginda atomlar, molekiiller arasinda serbest elektron ya da iyon

akis1 meydana gelir. Boylece akimi iletme 6zelligi gosteririrler (Callister, 2007).

Saf polimerlerde bos iletim band: ile valans bandi arasindaki aralik 2 eV’dan biiyiiktiir.
Iyon katkilandirilmis polimerlerde anyon ve katyonlardan olusan elektrik yiikii mevcutur.
Elektrik alana maruz kaldiklarinda anyon ve katyonlar zit yonde davranis sergilerler ve
malzemelerin iyonik polimer iletkenlikleri, iyonik katki ile elektronik katkilarinin
birlesmesine esittir. Sicaklik ve frekansa bagli olarak her iki katkinin da iletkenlik
iizerinde etkisi olabilir. Iyon katkil1 polimerin zamanla degisen akima kars1 tepkisi iyonik
iletkenlik olarak ifade edilir. Denklem (2.19) karmasik iyonik iletkenlik olarak

tanimlanir.

oc*(w) = o' (w) + io"(w) (2.19)

Iyonik iletkenlik gergek ve sanal bilesenlerden olusur. Gergek bileseni ¢’(w) ve sanal
bileseni 0"’ (w) ifade eder. ¢'(w), dielektrik malzeme igindeki enerji kayiplar1 (¢ (w))
ve ¢"(w); depolanan enerji (¢'(w)) ile birbiriyle bagintilidir. Denklem (2.20) ve
(2.21°deki sekilde bagint1 ifade edilir (Capaccioli vd., 1998).

(W) — £ = "T(:’) (2.20)
ve

: o' (@)
¢ (w) = o (2.21)



Dielektrik malzeme icinde depo edilen enerji ile yani kapasitansla, karmasik iyonik

iletkenlik iliskilidir. Bu baginti Denklem (2.22)’deki gibi tanimlanir (Pradhan vd., 2008).
0" (w) = weye, tan(d) = a)socitan(d) (2.22)
0

Diisiik frekans dagilimi, orta frekans platosu, yliksek frekansta dagilim olmak iizere ii¢
farkli iletkenlik spektrumunda frekans bagimlilig1 olusur. Jonscher’in ortaya koydugu
evrensel dinamigi, iletkenligin frekans ile bagimlilig1 veya iyonik iletkenlik Denklem
(2.23)’de verilir (Jonscher, 1977 ve 1980). oy(w) smirlayict sifir frekans

iletkenligi, 04 (w) ac iletkenlik, w = 2mf acisal frekansi, A tstel sabiti sembolize eder.
Oyc(w) = 0g(w) + Aw?® (2.23)
2.4 Polarizasyonlarin Siiflandirilmasi ve Dielektrik Durulma

Dis elektrik alan uygulandiginda, atom ve molekiillerdeki yiiklerin veya iyonlarin dipol
momentlerinin alan yoniinde yonelmesine polarizasyon denir. Birden fazla polarizasyon
veya dielektrik mekanizma, dielektrik malzeme {izerinde toplam gegirgenlige etki
edebilir. Mikroskobik seviyede ise malzemede birden fazla dielektrik mekanizma es
zamanlilik gosterebilir (Callister, 2007, Oztiirk, 2018).

Farkli frekanslarda dielektrik 6zelliklerini belirleyen polarizasyon ¢esitleri mevcuttur
(iyonik, elektrot, dipol polarizasyon vb.). Elektrot polarizasyon 6zellikle diisiik frekansta,
katkilt hidrojellerin dielektrik o6zelliklerini etkileyen polarizasyon c¢esitidir. Yiiksek
frekans bolgesinde ise dipol polarizasyon etkilidir. Yiik hareketliligi olan atom ve
molekiiller iginde ise elektronik, iyonik, atomik ve dipolar dort ayri tipte polarizasyon
cesiti ile incelenir. Ancak dig alan etkisi altinda kaldiginda serbest yiikler malzeme icinde
bolgesel olarak yiik hareketliligi sinirlandirildigr i¢in yukardaki dort polarizasyon
cesitinden farkli olarak ara yiizey ya da elektrot polarizasyon meydana gelir. Elektrot
polarizasyon, dis elektrik alan uygulandiginda, bu alan etkisiyle pozitif ve negatif
yiiklerin yonelimlerinden olusur. Elektrot arasinda alanin etkisiyle serbest hareket eden
yiikler, alanin zit yoniinde yonelime zorlandiklarinda olusan polarizasyon cesitidir.

Iyonik polarizasyon ise iyonik yapidaki malzemelerde dis elektrik alanin etkisiyle anyon



ve katyonlarin z1t yondeki hareketinden dolay1 olusan bir yer degistirmedir. Bu durumda
dipol moment meydana gelir. Elektronik polarizasyonda dielektrik malzemedeki
atomlara disardan elektrik alan etkisi bulunmadig: igin elektronlar ¢ekirdek etrafinda
homojen olarak dagilmis vaziyettedir ve yiik merkezleri cakisiktir. Elektrik alan
uygulandiginda homojen dagilmis elektronlar yer degistirir ve ylik merkezi degisir buna
elektronik polarizasyon denir. Hemen hemen tiim atomlarin iginde bu polarizasyon

olusur, ancak dielektrik sabitine olan etkisi diistiktiir.

Atomik polarizasyon, iyonik baglardan olusan dielektrik malzemede elektrik alan
uygulandiginda kizil Gtesi ya da bu frekans araligina yakin bolgede iyonik baglarin
bozulmasiyla meydana gelir. Gegici bir kutuplanma ¢esitidir. Pozitif ve negatif yiikli
iyonlar alanin etkisiyle etkilesim igine girerek birbirlerinden uzaklasirlar ya da
yakinlagarak kutup ciftini olustururlar. Atomik seviyedeki bir kutuplanmadir. Dipol
polarizasyon, elektronlarin dielektrik malzeme iginde diizenli yerlesimleri Debye
tarafindan incelenerek bu yerlesimlerin dipol momentler olusturduklar1 goériilmiistiir.
Disardan elektrik alan uygulanmadiginda bu dipol momentler gelisigiizel yonelim
gosterirler. Dielektrik malzemelerde i¢ siirtiinme katsayis1 ve molekiiler yapilar1 yiiksek
olmast nedeniyle yonelim hayli yavastir ve polarizasyon durulma seklinde goriiliir.
Kendinden kutuplu olma 6zelligine sahip, polar maddelerde bu polarizasyon aktif olarak

gerceklesir.

e'(w) dipolar 2 4 (@)
® [ S
:

iyomk

£'(w)

atomik elektromk

-
-

—

-
-4

-
—_
-
-
p—

A 4

|
10° 10% 10° 1072 1018
Frekans (Hz)

Sekil 2.1. Polarizasyon ¢esitlerinin frekans ile olan gelisimleri
(Oztiirk, 2018; El Khaled vd., 2016)
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Dielektrik malzemeyi olusturan atom ve molekiillerin hareket etme 6zelliginin 6l¢iildiigi
zamana “durulma zaman1” denir. Elektrik alan etkisi kalktiginda yonelim tersi yonde
baslar ve malzeme kendi eski haline tekrar donmek ister. Durulma zamanina ters orantili
olan durulma frekansi her dielektrik malzemede karakteristik olarak mevcuttur. Durulma
frekans1 altindaki frekanslarda elektrik alan uygulanirsa, alan yoniinde yiiklerin
yonelmesiyle dipol polarizasyon kolayca meydana gelir. Bu asamada enerji kayb1 goz
ard1 edilebilecek kadar diistiktiir. Durulma frekansinin {izerindeki frekanlarda uygulanan
elektrik alanda yiiklerin yonelimi ve polarizasyon olusumu kolay degildir. Bu frekans
bolgesinde kutuplanma elektrik alana uyum saglamakta zorlanir ve bir faz farki meydana
gelir. Bu nedenle malzemede, dielektrik durulma frekansi {izerindeki dipolar kutuplanma
tamamen kaybolur ve maksimum enerji kayb1 olusur. Mikrodalga bélgede iyonik ve dipol
iletkenlik giigliidiir, elektronik ve atomik ydnelim bu bolgede sabit ve daha zayiftir.
Malzemenin ara yiizey ya da elektrot polarizasyonu oOzellikle, iyonlar ve serbest
elektronlarin hareket etme kabiliyetinin az olmasi nedeniyle diisiik frekanslarda etkindir.
Dielektrik sabite katkida bulunan yavas mekanizmalar frekansin artisiyla birlikte yerini
hizli bagka mekanizmalara birakir. Her mekanizmanin kendine has “kesme frekansi1”
vardir ve bu kritik frekans tepe degerine karsilik gelen dielektrik kayip faktorii mevcuttur.
(Puranik vd., 1991; Oztiirk 2018; Zengin, 2007)

Cole-Cole Rahatlama Modeli

Dielektrik malzemenin karakteristik 6zelliklerinin incelenmesinde sicaklik ve frekans
olgiimleri dnemlidir. Ozellikle frekansla degisimine bagli gizilen diizlem gizgileri dogru
analize imkan sunar. Bu nedenle dielektrik sabitinin sanal ve gergek kismina karsilik
gelen (¢" - €') enerji kayiplart ve yiik depolama ayni kartezyen koordinat sisteminde
diizlem ¢igilerini i¢inde barindirir. Cole- Cole diyagrami olarak adlandirilir (Cole ve
Cole, 1941; Kumar vd., 2016; Elwakil and Maundy, 2019).
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ZN (w)

Sekil 2.2. Tek durulma zamanli .lgarmaslk empedans i¢in Cole-Cole ¢izgileri
(Oztiirk, 2018)

Dielektrik malzemenin merkezi Z" = 0 yatay ekseninde; kayip faktoriiniin % tepe

degerine sahip yar1 dairesel sekilde tek rahatlama frekansi vardir. Birden daha fazla
rahatlama frekansi olan malzemelerde, Cole-Cole diizlem cizgileri Z"” = 0 ekseninin
altinda kalacak simetrik ya da simetrik olmayan yatay yar1 dairelera getirirler. Yaricap
degeri dielektrik sabitin sanal bileseninin maksimuma ulastigi degere esit olmaktadir.
Egri iizerinde ise frekans pozitif yonde (saat yoniiniin tersinde) degisim gosterir (Oztiirk,
2018; Zengin, 2007).

Es— €0
2

Birden fazla rahatlama frekansi olan malzemelerde Z'' = 0 ekseni altinda 7 =

yarigapina sahip yarim daire meydana gelir. Kompleks dielektrik sabitin sanal bileseni
maksimum deger aldiginda yarigap degerine ulagsmis olur. Egri iizerinde frekans pozitif
yonde (saat yoniiniin tersi yonde) hareket eder. Bu durum kompleks empedans ve elektrik
modiil igin de gegerlidir (Oztiirk, 2018; Tsangaris vd., 1998).

Debye Durulma Modeli

Debye rahatlama modeli tek durulma zamani olan malzemelere ait durulma frekansi,
frekansa bagli bir fonksiyon olarak dielektrik gecirgenlige tepkisi olarak ifade edilir.

Rahatlama frekansiin olustugu gecis bolgesinde dielektrik sabitin gercek kismi sabit
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kaldig1 goriiliir. Ayrica rahatlama frekansinin oldugu tepe degerinin altinda ve iistiinde

kiigiik deger alir (Debye, 1929; Poole ve Darwazeh, 2016).

2.5 Smith Chart Diyagramm

Philip H. Smith 1939 yilinda gelistirdigi Smith Abagi diyagrami 6zellikle elektrik ve
elektronik  miihendisligi  alanindaki  hesaplamalarda olduk¢a yaygin olarak
kullanilmaktadir. Salt haliyle {ist liste gelen ortogonal daire kiimelerinden olusur.
Devrenin analizleri esnasinda Smith Chart diyagrami devredeki empedansin; rezistans,
indiiktif ve kapasitif reaktans bilesenlerini hesaplamada oldukca basitlestiren bir yontem
sunar. Ayrica iletim hatlarinda indiiktif, kapasitif etkileri, rezistans kayiplarini1 bularak
hat uzunlugu ve yansima hesaplamalarinin yapilmasina imkan verir. Dalga boyundaki
zayiflamalar ve haberlesme bilesenlerinden anten, ortam, alict ve verici tasarimi,

malzeme tiretiminde kullanilir (Poole ve Darwazeh, 2016; Silva, 2001; Ibbotson, 1999).

+il1.0

Indiiktif Reaktans
Cizgileri

Rezistans Cizgileri

Kapasitif Reaktans
Cizgileri

-i1.0

Sekil 2.3. Smith Chart diyagrami (Smith, 1939)

Karmasik empedans Z°, Z° = R + iX gercek ve sanal bilesenlerden meydana gelir.
Elektronik devrede ya da iletim hattinda 'R’ rezistansi, X' ise reaktanstir. Kompleks

empedansta -iX' kapasitans Ozelligine sahip devreyi, '+iX' ise indiiktans1 ifade
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eder. Z, = —i(l/ wC) Ve zp = i(wl) sirasiyla tanimlanir. Smith Abagini reaktans ve

rezistans1 simgeleyen ¢izgiler olusturur. Grafikte rezistans koordinatlar1 merkez
cizgisinin sag kismina teget olarak ilerler. Teget daireler sabit olan R direnci sembolize
eder ve teget noktalar1 sonsuzluk veya ortak nokta olarak tanimlanir. Distaki en biiyiik

daire sabit sifir degerini, en yiiksek direnci ise en kii¢iik daire simgeler. Smith Abagi iki
yariya boliinerek alt kismi reaktansin kapasitif oldugu Zc = —i(1 / o) koordinatlari, ark

egrileri ise kapasitif reaktansin sabit degerlerine karsilik gelir. Smith Abaginin st kismi
ise Z;, = i(wL) indiktif reaktansi, yine ark egrileri sabit indiiktif reakstansi ifade eder.
Smith Chart diyagramindaki daireler ve ark ¢izgileri mikrodalga frekans bolgesinde RL
ve RC devrelerini sembolize eder (Smith, 1939; Coskun vd., 2019; Oztiirk, 2018; Alkog
vd., 2002).

Dielektrik malzemenin iletim 6zellikleri hakkinda karakteristik bilgi veren karmasik
dielektrik sabiti, empedans, elektrik modiiliiniin yarim daire diizlem ¢izgilerinin olugmasi
yani Cole-Cole ¢izgilerinin meydana gelmesi Smith Abaginin elektriksel devreleri olan
RL ve RC esdeger devrelerini ifade eder. Cole-Cole ¢izgilerinin maksimum noktalari
dielektrik rahatlamanin bulundugu noktalari, minimum noktalari ise direncin sifir oldugu
en kiigiik degeri gosterir. Cole-Cole diizlem ¢izgilerinin &"- ¢', Z"- Z°’, M"-
M ’koordinatlarinin, yatay eksenlerini kestigi noktalarda direng sonsuz ve sifir degerdedir

(Smith, 1939; Poole ve Darwazeh, 2016; Kumar vd., 2016).

Kisa devre hattinin reaktansi, uzunluga bagl olarak —1 ila + 1 arasinda degisebilir.
Dolayisiyla, yiik empedansinin reaktif bilesenini iptal etmek i¢in kritik uzunluktaki bir
hat kullanilabilir. Saplama c¢izgiye paralel baglandig1 i¢cin empedanstan ziyade giris

parametreleriyle ¢aligmak biraz daha kolaydir (Carr, 2002; Oztiirk, 2018).
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BOLUM 111

DENEYSEL KISIM

3.1 Katkisiz Hidrojellerin Sentezlenmesi

Hidrojeller, bilim diinyasinda son dénemlerde oldukga ilgi goren sentetik malzemelerdir.
Cevresel etkilere karst yanit verebiliyor olmalari, suda sisme Ozellikleri ve
biyouyumluluklar1 nedeniyle teknolojik uygulamalar ve biyomedikal alanlarinda
kullanim imka&n1 sunar. Cevresel etkenler; elektrik alan, manyetik alan, pH, optige karsi
cevap verebilme Ozellikleri dolayisiyla akilli jeller denilmektedir. Kaynaklarina gore
hidrojeller, sentetik ve dogal olmak iizere ikiye ayrilirlar. Capraz bag yapilarina gére
kimyasal ve fiziksel, elektrik yiiklerine gore; iyonik, iyonik olmayan, amfolitik, ziwitter-
iyonik hidrojeller, konfigiirasyona gore kristal, yari- Kristal, amorf; polimerik,
kompozisyonlara gore; homo- polimerik hidrojeller, ko-polimerik ve ¢oklu polimerik

hidrojeller olmak {izere siniflandirilirlar.

Hidrojeller birden ¢ok metot kullanilarak sentezlenebilir. En yaygin sentezleme radikalik
kopolimerizasyon teknigidir. Suda sismeleri nedeniyle bu 6zelliklerinin artirilmast i¢in
tepkimeye monomer ilave edilir. Sentezlenen ideal hidrojelde istenen o6zellikler;
katkilandirilacak pargacigin hizli emilim saglamasi, sogurma kapasitenin yiliksek olmasi,
diisiik ¢oziniirlik, pH tarafsizliligi, kararlilik, depolama ve sismede dayaniklilik,

kokusuz, renksiz olmasidir (Ahmed, 2015; Coskun vd., 2019; Tauc, 1973).

Sentezlenen hidrojeller ideal 6zelliklerin hepsini barindirmast miimkiin degildir. Bu
nedenle ideale en yakin hidrojelin {retilmesi i¢in farkli metotlar birlestirilerek
sentezlenebilir. Sentezleme esnasinda sivi ¢ozeltiye ihtiyag duyulmaktadir. Bu tezde
kullanilan hidrojeller, sulu ortamda radikalik kopolimerizasyon yontemi ile sentezlendi.
Bu amagla monomer olarak 2- akrilamido- 2- metilpropan siilfonik asit (AMPS) ve
itakonik asit (IA), capraz baglayict olarak N, N’-metilenbis akrilamit (MBAAmM) ve
baslatici olarak da potasyum persiilfat (KPS) kullanildi. 9.0 mmol AMPS, 1.0 mmol IA,
1.0 mmol MBAAm ve 0.15 mmol KPS polimerizasyon tiipiine konuldu. 5.0 mL saf su
eklendikten sonra homojen bir karisim oluncaya kadar vorteksle karistirildi. Hazirlanan

¢ozelti 0,4 cm ¢apindaki pipetlere ¢ekildi ve uglar1 kapatildiktan sonra sicakligi 50 C’e
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ayarlanmig su banyosuna daldirildi. 24 saat sonra su banyosundan alinan pipetlerden,
olusan hidrojeller ¢ikartildi ve yaklagik ayni ebatlarda kesildi. Saf su ile yikanarak
55C’de etiivde sabit tartima gelinceye kadar kurutuldu ve caligmalarda kullanildi

(Coskun vd., 2019; Yal¢in vd., 2013; Okutan vd., 2015).
3.2 NiFe204 Nanoparcaciklarin Hidrojellere Yiiklenmesi

NiFe204 nanopargaciklar ticari olarak Alfa Aesar (EG-Nr.: 235-353-3) sirketinden satin
almmistir. Bu NiFe20s nanopargaciklar hidrojellere asagidaki yontem kullanilarak
yiiklendi. Bu amacgla dort ayr1 polimerizasyon tiipiiniin her birine katkisiz jellerin
hazirlanmas1 i¢in kullanilan monomerlerden, c¢apraz baglayicidan ve baslaticidan
yukarida belirtilen miktarlari alinarak her bir tiipe konulduktan sonra {izerlerine 5’er mL
saf su ilave edilerek coziilmeleri saglandi. Daha sonra birinci tiipe 0.052 g NiFe2O4
(kiitlece % 2.5), ikinci tiipe 0.110 g NiFe204 (kiitlece %5), ticiincii tiipe 0.220 g NiFe204
(kiitlece % 7.5), dordiincii tiipe de 0.440 g NiFe.O4 (kiitlece %10) eklendi ve vorteks
kullanilarak dagitildi. Her biri ayr1 ayr1 0.4 cm ¢apl pipetlere alindi. Uglar1 kapatilan
pipetler sicaklu 50 C’de ayarli su banyosuna daldirildi. 24 saat sonra su banyosundan
alindi. Pipetlerden ¢ikarilan jeller saf suyla yikandi ve yaklasik esit parcalarda kesildi.
55C’de etiivde sabit tartima gelinceye kadar kurutuldu. Katkilandirilmis hidrojellerin
sematik gosterimi Sekil 3.1°de gosterildi (Okutan vd., 2018).

X= {NiFez 04}
x X

X

Sekil 3.1. NiFe204 katkil1 hidrojelin sematik gésterimi (Coskun vd., 2019)

16



3.3 Taramah Elektron Mikroskobu (SEM)

1930’1u yillarda Manfred von Ardenne’nin dnderligini yaptig1 arastirma grubu tarafindan
gelistirilen SEM, 1965 yilinda ticari olarak kullanmilmaya baslandi. Insan gdziiniin
algilayabilecegi araligin kisitli olmasi nedeniyle, tarama elektron mikroskobu detaylarin
incelenmesinde tercih edilen teknolojilerden biridir. Caligma prensibi; elektronlarin
hizlandirilmasiyla, dalga boylar1 daha kisa hale gelir. Béylece daha yiiksek ayrim giicii
sunar. Optik mikroskoplar goriintiillemede yiizey goriintiilerini alabilirken; taramali
elektron mikroskobunun ayrim giiciiniin yiiksek olmasi, biiyiltme imkan1 da
saglamaktadir. Genis Olciide kullanim alan1 olan SEM, 6rnek ve goriintii sinyallerini
sayisal hale getirme, kimyasal analiz, Ol¢iimlerin birlestirebilmesi ve bilgisayarda
islenmesini miimkiin kildigindan genis ¢apta tercih edilmektedir (Zhou vd., 2007; Idris
ve El-Zahhar, 2019).

SEM elektron mikroskoplarinin aymrim giicii, 35 keV uyarma gerilimindedir ve fi¢
boliimden olusur. Bunlar elektronik donanim, optik kolon ve numune odacigidir. Optik
kolon i¢inde yer alan elektron tabancasi, elektron demetinin olusumunu saglar.
Elektronlart numuneye dogru ivmeli olarak yonlendimekte ve yiiksek gerilimin
uygulandigi anot plakasinda demetler toplanarak yonlendirme gergeklesmektedir.
Numuneyi taramada kondansator ve objektif mercekler kullanilir. Tarama bobinleri ise

gelen elektron demetini uygun sekilde saptirir (Erdin, 1986; Mendea vd., 2016).

Numuneler analiz edilirken saglikli taramanin yapilabilmesi igin partikiiler elektron
demetinin odaklandirililip malzemeye yonlendirildiginde elekron sayisindaki fark
sebebiyle elektrostatik alan olustururlar. Bu alan elektronlarin sapmasina ve saglikli
taramay1 Onler. Bu nedenlerden numune SEM olgiimlerine hazirlanirken temizlenmeli,
kurutulmali (dehidrasyon) ve kaplanmalidir. Kurutulmayan numuneler, algilayicilar
tizerinde yogunlagsmaya ya da buharlasan gaz mikrokobun kirlenmesine veya flaman
omriine olumsuz etki etmektedir. Temizleme asamasinda freon gazi, kuru hava
puskiirtilmesinin yan1 sira ultrasyonik cihazlar, alkol, eter, aseton alkol, aseton
kullanilarak da temizlenebilir. Yiizey kaplamasinda ise Ornek yiizeyinden istenen
sinyallerin alinmasi i¢in 6nemlidir. (Erdin, 1986) Bu tezde numuneler kurutulmus, altin
ile kaplanarak Zeiss Evo 40 marka (SEM) taramali elektron mikroskobunda 6l¢iimleri

alinmistir.
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3.4 X Isim Kirinnmi Mikroskobu (XRD)

Dogadaki malzemelerin biiyiik bir kismi kristal yapida olmasi ve her mineralin benzersiz
d aralik kiimesine sahip ozellikler sergilemesi sebebiyle XRD tercih edilen analiz
teknigidir. X 1sinlarinin malzemeye yonlendirilip, kirinima ugramasi prensibine (Bragg
yasasi) dayanir. Katot 1smli tiip igindeki filamentin 1sitilarak elektron, hareketlendirilir
ve bir {ist enerji bandina geger. Domino etkisi olusturan elektronlar 1s1ma meydana getirir.
Bu 1sinlar hedef malzemenin i¢ kabuk elektronlarini ¢ikarmak igin yeterli enerjiye sahip
olduguklarinda karakteristik X 1511 spekturumunu iiretilir. Mercekle toplanan isinlar,
analiz edilecek numunenin iizerine odaklandirilir. Ancak monokromatik X iginlarinin

iretilmesi i¢in siiziilmesi gerekir.

nA = 2dsinf (3.1)
Kirilan X Isini Gelen X Isin
70
2, N
.
%

o v re v
ni=2dsin®
BraggYasas: @ @ W

dsin0

Sekil 3.2. XRD ¢alisma diyagrami (Touloukian, 1977)

Denklem (3.1)’de Bragg yasasma gore gelen dalgada kirinim meydana gelir. Kirmim
sonucunda olusan yeni 1s1n malzemenin kafes bosluklarinin tespit edilmesine yardimci
olur. Homojen ince 6giitiilmiis kiitledeki numune {izerinden kirilmis X 1s1nlar1; dedektorle
20 a¢1 araliginda dondiiriilerek taranmasiyla X 1smlariin yogunlugu kaydedilir. X 151n
geometrisi Bragg denklemine uygun girisim meydana getirir ve yogunluk zirvesi olusur.
X 1sinlar1 dedektorle algilanarak, sinyal kaydedilir ve islenerek yazici ya da monitdr gibi

cihaza gondererek, monitoriin gériintiileyebilecegi sayma hizina doniistiiriiliir. Referans
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minerallerin kirmim degerleriyle, numune iizerindeki analizler karsilastirilir ve &rnek
hakkinda bilgi edinilir (Touloukian, 1977; El-ghandour vd., 2019; Pei vd., 2019; Dalbauer
vd., 2019; Dutrow and Clark, 2019).

X Ray Tip

Sekil 3.3. XRD cihaz1 sematik diyagrami

Dedektor

Ydénlendirici

| i
I I o

Kristal

Karsilagtirmali Stizgeg

Bu tezde kullanilan 6rneklerin XRD spektrumlari, Panalytical / Empyrean marka X 1sin1

kirinim mikroskobu kullanilarak alinmistir.

3.5 EDX (Enerji Dagihmh X 151n1) Analizi

Malzemeyi olusturan temel bilesenlerin tanimlanmasinda tercih edilen yontem X 1s1n1
teknolojisidir. Yiiksek enerjili elektronlar numune yiizeyine gonderildiginde elektron
kopmasina sebep olur. Atomik kararliligin korunabilmesi i¢in kopmus elektronlar dis
yorlingede bulunan elektron bosluklarina sigrama gergeklestirir ve dis yoriingedeki
elektron yiiksek enerjiye sahip olmasi sebebiyle 1s1ma yapar. Bu esnada X 1511 meydana
gelir. X 1sin1 ise malzemeyi olusturan elemente ait atomlarmin bulundugu enerji
seviyesinden yani kabugundan ayrilarak 1s1ma yaptigi konusunda EDX cihazi tarafindan
algilanarak bilgisayar ortaminda tepe noktalar1 meydana getirir. Boylece malzemede
bulunan elementler ve oranlari hakkinda bilgi edinilir (Mendea vd., 2016, Egerton ve
Watanabe, 2018; Ay, 2017). Bu tezde kullanilan numunelerin EDX 6l¢limleri Ametek

EDAX marka cihaz kullanilarak alinmistir.
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3.6 Empedans Spektroskopi (ES)

Dielektrik malzemelerin 6zellikle alternatif akimda yiik iletim mekanizmasi hakkinda
bilgi veren Empedans Spektroskobi (ES) yontemi tercih edilen 6l¢iimlerden biridir.
Empedans spektroskopi ile malzemenin dielektrik sabitinin, ylizey 6z direnci, iletkenligi,
modiiliis, empedansin gergek ve sanal bilesenlerini, kayip faktoriinii, kapasitans, dipol
davraniglar, yiik iletim mekanizmasi gibi malzemenin karakteristik 6zelliklerinin
belirlenmesini saglar (Lasia, 1999; Nimith vd., 2019; Gajula vd., 2019; Kumar vd., 2016).
Bu tezde kullanilan orneklerin empedans spektroskobi olgtimleri HP4194A marka

cihazda alinmistir.
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BOLUM IV
DENEYSEL SONUCLAR VE TARTISMA
4.1 Taramal Elektron Mikroskobu (SEM) analizi
Insan gdziiniin ayirt edemeyecegi ayrintilari analiz etmede kullanilan taramali elektron

mikroskobu, farkli miktarlardaki NiFe;O4 nanopargacik katkili hidrojeller iginde homojen

ya da heterejonligi, boyut, gézenek geometrisini incelemek tizere; Fotograf 4.1 ve 4.2°de

numunelere ait SEM goriintiileri verildi.

2y EHT = 20,00 kV Signal A = SE1 Date 14 Jan 2002 200 pm* EHT =20.00 kV Signal A = SE1 Date :14 Jan 2002 ZEISS |
WD = 10.0 mm Mag= 496KX Time :20:03:15 H WD=115mm Mag= 44X Time :20:45:51
=

T e

a b

Fotograf 4.1. Kiitlece %2.5 NiFe204 nanopargacik katkili hidrojelin 2 pm (a)
ve 200 um (b) dlgekli SEM goriintiisii

Fotograf 4.1° de %2.5 NiFe2O4 nanoparcacik yiiklii hidrojelin 2 pm (a) ve 200 pm
Olceklendirilmis (b) yiizey SEM goriintiisii gosterildi. %2.5 NiFe2O4 nanopargacik katkili
hidrojel numunesinin 2 pm Olgeklendirilmis SEM  goriintiisii  incelendiginde
nanopargaciklarin  hidrojel kanallar1 igerisinde topaklandigi gozlemlendi. Ayni
numunenin 6l¢eklendirme boyutu 200 pm kadar arttirildiginda katkilr hidrojel ylizeyinin

daha piiriizsiiz oldugu gorildii.
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EHT =20.00 kV Signal A = SE1 Date :14 Jan 2002 ZE1S%
WD =11.0mm Mag= 44X Time :20:44:51

a b

Fotograf 4.2. % 5 NiFe>0O4 nanopargacik katkili hidrojelin 2pum (a)
ve 200um (b) 6l¢ekli SEM goriintiisii

Fotograf 4.2’de %5.0 NiFe2O4 nanopargacik katkili hidrojelin 2 um (a) ve 200 um
6l¢eklendirilmis (b) SEM goriintiileri verildi. Fotograf 4.2a’de gosterilen %5.0 NiFe204
nanoparcacik katkilandirilmig hidrojelin 2 um 6lgekli SEM goriintiisii incelendiginde
hidrojel kanallar i¢inde dagilan nanopargacik miktarinin beklenildigi gibi daha fazla
oldugu ve bosluklarin azaldigi belirlendi. Fotograf 4.2b’de ise ayni numunenin (%5.0
NiFe2Os4 nanopargactk katkili hidrojelin) o6lgeklendirme boyutu 200 pm kadar
arttirllginda nanoparcagiklarin daha kii¢iik alanlarda homojen olarak dagilim gosterdig
tespit edildi. Fotograf 4.1b ve 4.2b’ de gosterilen farkli derisim (% 2,5 ve %5.0) ve ayni
6lcekli (200 um) numuneler birlikte analiz edildiginde %2.5 NiFe>O4 nanoparcacik katkili
hidrojelin ylizeyinin daha piirlizsiiz oldugu saptandi (Zhou vd.,2007; Johari ve
Bhattacharyyai 1969; Davis ve White ,1986; Oztiirk, 2018).

: 2.9 \ ) ;
2pm’ EHT = 20.00 kv Signal A = SE1 Date :14 Jan 2002 - = -
EHT = s ; ;
- N

a b

Fotograf 4.3. Kiitlece %7.5 NiFe204 nanopargacik katkili hidrojelin 2 pm (a)
ve 200 um (b) dlgekli SEM goriintiisii
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EHT =20.00kV Signal A = SE1 Date :14 Jan 2002
WD =105 mm Mag= 48X Time :20:19:34

EHT =20.00 kv Date :14 Jan 2002
WD =105mm Mag= 484 KX Time :20:26:05
BT ST TN T =

a b

Fotograf 4.4. Kiitlece %10 NiFe,O4 nanopargacik katkili hidrojelin 2 um (a)
ve 200 pm (b) 6l¢ekli SEM goriintiisii

Fotograf 4.3’de %7.5 NiFe204 nanoparcacik katkili hidrojelin 2 pm dlgeklendirilmis (a)
ve 200 um Slgeklendirilmis (b) taramali elektron mikroskop gortintiisii verilmistir. Ayrica
Fotograf4.4’de %10 NiFe2O4nanopargacik katkili hidrojelin 2 um 6lgeklendirilmis halini
(@) ve 200 um dlgeklendirilmis (b) SEM goriintiisii verildi. Taramali elektron mikroskobu,
hidrojenin igerisindeki homojen ve heterejonligi, gézenek geometrisini gosterdiginden;
%2.5, %5.0, %7.5 ve %10 NiFe;O4 nanopargacik yiikli hidrojel ornekleri i¢indeki
dagilimlar1 gozlemlendi. Hidrojel i¢inde NiFe>Os nanopargaciklarin katkilandirma
miktar1 arttikca, kanal ve bosluklar1 doldurdugu, ag yapisinin siklastigi ayn1 zamanda
yogunlugun ve pliriizliiliigiin de giderek arttig1 tespit edildi (Davis ve White, 1986; Johari
ve Bhattacharyya, 1969; Idris ve El-Zahhar, 2019; Mendea, 2016; Okutan vd., 2018).

4.2 XRD Analizi
Dogadaki malzemelerin biiyiik bir kismi kristal yapida olmasi ve her mineralin benzersiz

d aralik kiimesine sahip Ozellikler sergilemesi sebebiyle numunelerin kristal yapilar

hakkinda bilgi edinmek i¢cin XRD teknigi ile incelemeler yapildi.
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——— %10 NiFe204 nanopargacik yiiklii hidrojel
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Sekil 4.1. Kiitlece %10 NiFe2O4 nanopargacik katkili hidrojelin XRD spektrumu

%10 NiFe204 nanopargacik katkili hidrojelin XRD goriintiisii Sekil 4.1°de gosterildi.
Nanoparcagik katkili hidrojelin XRD goriintiisiinden dokuz ayr1 tepe (pik) noktasina
sahip oldugu goriildii. En yiiksek pik degerinin (siddetin) 2,10582 A, en diisiik pik degerin
ise 2,72840 A agisinda (pozisyonunda) yer aldig saptandi. %10 NiFe2Os nanopargacik
katkili hidrojelin XRD piklerinin sirastyla 30°, 35°, 37°, 43,5°, 54°, 57°, 63°, 75° ve 79°
derecelerine (26) karsilik geldigi tespit edildi. Ayrica bu pik noktalarmnin sirasiyla (0 2
2),(113),(222),(004),(224),(115),(044),(226),(444) hkI’dizlemlerini
tanimladigi belirlendi. Elde edilen bu verilerden yola gikarak %10 NiFe2O4 nanopargacik
katkal1 hidrojelin kristal bir yapiya sahip oldugu sonucuna varildi. Ayrica bu malzeminin
sahip oldugu pik degerlerindeki pozisyon, derece ve diizemlerle birlikte
degerlendirildiginde NiFe20s nanopargaciklarin hidrojel kanallari igerisinde homojen
olarak dagildigi tespit edildi (Ghavidelaghdam vd., 2018; El-ghandour vd., 2019; Pei vd.,
2019; Dalbauer vd., 2019).
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4.3 EDX Analizi

NiFe20s nanopargacik katkili numunelerde kimyasal bilesimlerin tespiti i¢in EDX
incelemeleri yapildi. %2.5 NiFe2O4 nanoparcacik katkili hidrojelin EDX goriintiisii ve 5
um Olgekli SEM goriintiisii (ekli kiigiik resim) Sekil 4.2°de verildi.

333
296

2%9

185
148

i

00 13 26 39 52 65 78 91 104 117 130

Sekil 4.2. Kiitlece %2.5 NiFe204 nanopargacik katkili hidrojelin EDX goriintiisii

Bu numunenin EDX analizinde sekiz ayr1 pik noktasi oldugu tespit edildi. Bu pik
degerlerin NiFe;Os nanoparcacigl olusturan kimyasal bilesimlere ait oldugu EDX
analizinde goriildii. Malzemeyi olusturan temel bilesenlerin Nikel (Ni), Demir (Fe) ve
Oksijen (O) elementleri oldugu dogrulandi. %2.5 NiFe,O4 nanopargacik katkili hidrojelin
elementel analizinde en yiiksek pik degerinin nikel elementine, en diisiik pik degerinin
ise demir elementine ait oldugu tespit edildi. Bu durumun tamamen elementlerin X
1sintyla olan etkilesimlerinin farkli olmasindan kaynaklandigi sonucuna varildi. Ayrica
%2.5 NiFe2O4nanopargacik katkili hidrojelin EDX analizinde malzemeyi olusturan temel
bilesenlerin disinda higbir elementin olmadig1 saptandi. Bu durum numunenin oldukga
saf bir malzeme oldugunu dogrulamasi bakimindan 6nemli bulundu (Mendea vd., 2016;
Okutan vd., 2018).

Sekil 4.3’de ise %5.0 NiFe204 nanopargacik yiiklii hidrojelin EDX goriintiisii ve 5 pm
Ol¢ekli SEM goriintiisii (ekli kiigiik resim) gosterildi.
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Sekil 4.3. Kiitlece %5.0 NiFe204 nanopargacik katkili hidrojelin EDX goriintiisii

Bu 6rnegin EDX analizinde tipk1 Sekil 4.2°de oldugu gibi yedi ayr1 pik noktasi gorildii.
Bu pik noktalarmin NiFe;O4 nanopargacigi olusturan kimyasal bilesimlere ait oldugu
fakat farkli elementlerin de var oldugu tespit edildi. EDX analizinden NiFe2O4
nanopargacigin temel bilesenleri olan Nikel (Ni), Demir (Fe) ve Oksijen (O)
elementlerinin yan1 sira Kiikiirt (S) ve Karbon (C) elementlerininde varlig1 saptandi.
Kiikiirt ve karbon elementinin arayer atomu olarak atomik kirlilikten kaynakladigi
sonucuna varildi. %5.0 NiFe204 nanoparcacik yiiklii hidrojelin EDX analizinde en yiiksek
pik degerinin nikel, en kiiciik pik degerininde demir elementinde oldugu tespit edildi. Bu
durumun %2.5 NiFe2O4 nanopargacik yiiklii hidrojeldeki en yiiksek ve en diisiik pik
degerleriyle uyumlu olmasi dlgiimlerin saglikli oldugu sonucunu vermesi bakimindan
anlamli bulundu. %5.0 NiFe2O4 nanoparcacik yiiklii hidrojelin EDX analizinde tespit
edilen arayer atomu yani atomik kirliliklerin varligir, bu numunenin %2.5 NiFe2O4
nanoparc¢acik yiikli hidrojele kiyasla daha az saflikta oldugunu sonucunu vermesi
bakimindan 6nemli bulundu (Okutan vd., 2018; Mendea vd., 2016; Watanabe ve Egerton,
2018).

Farkli miktarlarda NiFe2Os nanopargagik katkilandirilmis hidrojellerin  igindeki

elementlerin agirliklarinin yiizdesel dagilimlar1 Cizelge 4.1°de detayli olarak verildi.
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Cizelge 4.1: Farkli miktarlarda NiFe2O4 nanopargacik katkili hidrojellerin igindeki
elementlerin agirliklarinin yiizdesel dagilimi

NiFe204 Nanoparcacik yiiklii hidrojeller (%)
Elementler

2.5 5.0 7.5 10.0

C 17.93 4.05 6.25 6.44

O 25.30 17.57 21.01 20.23

S 4.69 1.87 3.15 2.42

Fe 25.08 36.08 37.2 38.75

Ni 27.00 40.43 32.31 32.15

NiFe204 nanopargacik katkili numunelerin hepsinde ‘O’, ‘Fe’, ‘Ni’elementlerin oldugu
saptand1. %2.5 NiFe204 nanopargacik yiiklii hidrojelde yilizdesel agirligi en yiiksek
elementin ‘Ni’oldugu ve onu sirasiyla ‘Fe’ve ‘O’elementlerinin takip ettigi goriildii.
Diger taraftan %5.0 NiFe2O4 nanopargagik yiiklii hidrojelde yilizdesel agirligi en yiiksek
kimyasal bilesimin ‘Ni’elementi oldugu ve tiim numuneler i¢cinde en biiyiik degeri bu
numunede aldig1 saptandi. ‘S’elementinin yilizdesel agirliginin diger elementlere kiyasla
daha diisiik oldugu saptandi. %10 NiFe2O4 nanopargacik yiiklii hidrojellerde ise en diisiik
ve en yiiksek ylizdesel agirlik sirasiyla ‘S’ve ‘Fe’elementlerine ait oldugu belirlendi.
Artan derisimle birlikte ‘Fe’elementinin yilizdesel agirliginin da giderek arttigi goriildii.
Numuneyi olusturan diger elementlerin ylizdesel agirliklarinin derisime bagli dalgal bir

tutum sergiledigi tespit edildi.

4.4 NiFe204 Katkih Hidrojellerin Empedans Spektroskobi Analizi

Empedans spektroskopi analizi ile malzemenin 100 Hz —40 MHz genis frekans araliginda
dielektrik olgtimleri yapilarak dielektrik sabitleri, £'(w), €' (w), €"(w), kayip faktori
tan(§), empedans; Z' (w), Z" (w), Z* (w), faz agis1, iyonik iletkenlik (o), elektrik modiilii

M'(w), M"(w), M*(w), sogurma gibi bir¢cok 6zelligi incelenmistir.

Farkli miktarlarda NiFe>O4 nanopargacik yiiklii hidrojellerin karmasik dielektrik sabitinin
gercek kisminin €'(o) frekansla degisimi Sekil 4.4’de gosterildi.
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Sekil 4.4. Farkli miktarlarda NiFe2O4 nanopargacik katkili hidrojellerin kompleks

dielektrik sabitinin gergek bileseninin frekansla degisimi

Kiitlece %10 NiFe2O4 nanopargacik yiikli hidrojel €'(w) degeri diisiik frekanslarda diger
numunelere gore daha az direng gosterdigi goriiliirken; %7.5 NiFe204 nanoparcacik yiiklii
hidrojelde dielektrik sabitinin daha yiiksek oldugu goézlemlendi. Dielektrik sabitinin
gercek bileseninin diislik frekanslarda yiliksek degerler almasinin sebebi, dis elektrik alan
uygulandiginda yiiklerin yer degistirerek kutuplanmasi ve ara yiizeyde meydana gelen
elektrot polarizasyondan kaynaklandigi saptandi. Yiiksek frekansta ise periyodik dis
cevirim hizi, elektrik alan etkisinde dipol yoneliminin ve ara yiizeyde olusan serbet yiik
yogunlugunda azalma oldugu go6zlemlendi. &'(w) dielektrik malzemenin enerji
depolayabilme kabiliyetini ifade ettigi tespit edildi (Wu vd., 2018; Sekrafi vd., 2019;
Abushad vd., 2019; El-ghandour vd., 2019; Das vd., 2019; Yeh vd., 2005).

Farkli miktarlarda NiFe;O4 nanopargacik yiiklii hidrojellerin karmasik dielektrik sabitinin

sanal kisminin £"' (o) frekansla degisimi Sekil 4.5°de gosterildi.
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Sekil 4.5. Farkli miktarlarda NiFe,O4 nanoparcacik katkili hidrojellerin kompleks
dielektrik sabitinin sanal bileseninin frekansla degisimi

¢""(w) frekans artisiyla birlikte dogrusal olarak azaldigi gozlemlendi. %7.5 NiFe2Oa
nanopargacik yiiklii hidrojelin dielektrik sabitinin sanal bileseni diisiik frekanslarda diger
numunelere gore daha yiiksek degerler aldigi, diger (%2.5, %5.0, %10) NiFe204 yiiklii
numunelerin ise birbirlerine yakin degerler aldigi goriildii. Frekans arttik¢a nanopargacik
yiikli numunelerde dielektrik sanal bilesen degerinde giderek azalma oldugu tespit edildi.
Bunun sebebi ise elektrik alan uygulandiginda diisiik frekanslarda ara yiizeyde olusan
elektrot polarizasyon oldugu saptandi. Orneklerin bu bolgede dielektrik sabitinin sanal
bileseninin yiiksek degerler almasinin sebebi olarak dielektrik durulmaya engel olan
iletkenlik katsayist oldugu tespit edildi (Wu vd., 2018; Sekrafi vd., 2019; Abushad vd.,
2019; El-ghandour vd., 2019; Kumar vd., 2016; Yeh vd., 2005).

Farkli miktarlarda NiFe;Os nanopargacik yiiklii hidrojellerin kayip faktdrii tan(d)
frekansla degisimi Sekil 4.6’de gosterildi.
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Sekil 4.6. Farkli miktarlarda NiFe;O4 nanoparcacik katkili hidrojellerin
tanjant kayip faktoriiniin frekansla degisimi

Tiim numunelerin tan(§) degerlerinin orta frekans bolgesinde pik degerine sahip oldugu
gorildii. %7.5 ve %10 NiFe20s nanoparcacitk katkili hidrojellerin  katki orani
artirildiginda tan(d) pik degerlerinin de arttig1 tespit edildi. %7.5 NiFe204 nanopargacik
yiikli hidrojelde katki orani arttiginda Stokes-Einstein etkisi altinda kalarak tan(é)
yiiksek frekans bolgesinden daha diisiik frekans bolgesine kaydigi tespit edildi.
Tan(d) degerinin en yiiksek ve en diisiik sirasiyla %10 ve %2.5 NiFe20O4 nanoparcacik
katkilt hidrojellere ait oldugu gdzlemlendi. Derisim oranlar1 farkli olan numunelerin
tan(8) tepe genisliklerinin farkli olmasinin, dielektrik mekanizmasinin etkisi sonucu
molekiiler titresimlerden kaynaklandigi goriildii. Elektrot polarizasyonun diistik
frekanstaki etkisi, tanjant faktoriiniin yiiksek degerler almasini sagladigi belirlendi (Wu

vd., 2018; Sekrafi vd., 2019; Abushad vd., 2019; El-ghandour vd., 2019; Edward, 1970).

Farkli miktarlarda NiFe2O4 nanoparcacik yiiklii hidrojellerin faz agisinin (6) frekansla
degisimi Sekil 4.7°de verildi.
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Sekil 4.7. Farkli miktarlarda NiFe,O4 nanoparcacik katkil1 hidrojelin
faz acisinin frekansla degisimi

Tiim numunelerin faz agilarinin, benzer davranig gostererek 60’ iizerinde degerler aldiklar
ve 90F asmadig1 gorildii. Frekans artikga numunelerin belli bir frekans degerine kadar
artt1g1 ve sonrasinda yavasca azaldigi gézlemlendi. %2.5 ve %7.5 NiFe204 nanopargacik
yiikli hidrojellerin frekansin artisiyla birlikte 40 MHz’e kadar faz agilarinda azalma
olmadigr goriildii. %5.0 ve %10 NiFe204 nanopargacik katkili hidrojel numunelerinin ise
aym degerler ile baslayarak 10° Hz’e kadar frekans artistyla beraber benzer davranis
sergiledikleri; 10° Hz’den sonra %2.5 ve %7.5 NiFe2O4 nanopargacik yiiklii hidrojellerin
faz acilar1 giderek azaldig1 gozlemlendi. Faz acisinin frekansla degisimi, farkli dielektrik
mekanizmalar etkisinde kalmasindan kaynaklandigi tespit edildi. Diisiik frekans
bolgesinde elektrot polarizasyonunn dielektrik mekanizmayr etkiledigi faz agisinin
yiikseldigi, frekans ylikseldik¢e bagka bir dielektrik mekanizma olan dipol polarizasyon
ve dielektrik durulmannin yerini aldig tespit edildi. (6 = 90 — @) oldugu ve tan § bir
degerinden biiyiik oldugu ve Sekil 4.6°da tanjant faktorii ile uyumlu oldugu ve dielektrik
malzemenin iletiminin Ohm kanuna uygun oldugu goriildii (Paul vd., 2016; Pospisil vd.,

2019; El-ghandour vd., 2019; Kumar vd., 2016).

Farkli miktarlarda NiFe2Os nanoparcacik yiikli hidrojellerin iyonik iletikenligin

frekansla degisimine ait deney sonuglar1 Sekil 4.8°de verildi.
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Sekil 4.8. Farkli miktarlarda NiFe2O4 nanopargacik katkili hidrojellerin iyonik
iletkenligin frekansla degisimi

NiFe2O4 nanopargacik katkili tiim hidrojellerde artan frekansla o iletkenliginin de arttigi
gozlemlendi. Genel olarak 100 Hz ve 1 MHz frekans araliginda numunelerin baslangig
degerlerine gore ¢ok biiyiik artisa sahip olmadig1 goriildii. Frekans 1 MHz {izerine
ciktiginda iyonik iletkenligin ivmeli olarak arttig1 gézlemlendi. En yiiksek ve en diisiik
iyonik iletkenlige %7.5 ve %10 NiFe2O4 nanopargacik yiiklii numunelere ait oldugu
saptandi. Diisiik frekans araliginda iyonik iletkenligin ara yiizeyde olusan empedans ve
serbest yiik polarizasyonu etkisi sonucu diisiik degerlere sahip oldugu goriildii. Frekans
arttikca yiiksek frekans araligina gecen numunelerde ara yiizey empedansi ve serbest yiik
polarizasyonunun etkisinin giderek azaldigi belirlendi. Bu nedenle yiiksek frekans
araliginda hidrojel kanallar1 icinde NiFe204 nanoparcaciklarin hareket etme

kabiliyetlerinin arttig1 tespit edildi (Musfir vd., 2019; Tsonos, 2019; EIl- ghandour vd.,
2019).

Degisen dalga boylarinda farkli miktarlardaki NiFe>O4 nanopargacik yiiklii (%2.5, 5.0,
7.5 ve 10) hidrojellerin sogurma ve dalga boyu etkilesim grafigi Sekil 4.9’a verildi.
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Sekil 4.9. Farkli miktarlarda NiFe;O4 nanoparcacik katkili hidrojellerin sogurma ve
dalga boyu etkilesim grafigi

Tiim numunelerdeki sogurmanin artan dalga boyuyla giderek azaldig1 ve 6x10% nm iizeri
dalga boylarinda ise dalga boyundan bagimsiz davrandigi gézlemlendi. Tiim numuneler
icin absorbans spektrumunun 354 nm civarinda en yiiksek degerlere sahip oldugu
belirlendi. Bu yiiksek degerlerin NiFe204 NPs yiiklii hidrojellerin dipolar salinimlari ve
dort kutuplu innervasyonlarinin bir sonucu oldugu tespit edildi. Dalga boyunun diisiik
oldugu bolgede en kiigiik ve en yiiksek absorpsiyon degerlerinin sirastyla %10 ve %5,0
NiFe204 NPs yiiklii hidrojellere ait oldugu saptandi. Ayrica NiFe2Os NPs gibi kiigiik
parcaciklarin farkli absorpsiyon degerlerinin bu malzemelerin kimyasal kompozisyonlari,
sekilleri, biiyiikliikleri ve dielektrik ortamlari ile iligkili oldugu sonucuna varildi (Tauc,
1968; Jain vd., 2006; Bhaumik vd., 2019; Green vd., 2018; Jiang vd., 2011; Mir vd., 2014;
Sheha vd., 2012; Tauc, 1973).

Farkli miktarlarda NiFe;Os nanopargacik katkili hidrojellerin (ahv)? karst hv degisimi
Sekil 4.10°da gosterildi.
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Sekil 4.10. Farkli miktarlarda NiFe2Os nanopargacik katkili hidrojellerin (ahv)? kars1 hv
degisimi (Tanabe, 2007; Sheha vd., 2012; Tauc, 1973)

NiFe>O4 NPs yiiklii hidrojeller igin optik bant araligi Tauc yasasi kullanilarak sogurma
spektrumlarinin dalga boyu ile degisiminden elde edildi. Yiiklii numunelerin optik bant
aralik biiyiikliiklerinin hidrojeller agindaki NiFe;O4 nanopargaciklarin derisimine bagl
oldugu tespit edildi. NiFe2O4 nanopargacik yiiklii hidrojellerin enerji bant boslugundaki
azalmalarinin kuantum etkilesimler ve nano skaladaki NPs elektronlarinin Fermi-Dirac
dagilimindan kaynaklandi diisiiniildii. Optik bant degisimdeki sinirlandirilmis bir
kuyrugunun yoklugu, yasak boslukta optik ge¢isler saglayan enerji fotonlarmin ytiksek
olmasindan kaynaklandigi belirlendi. Ayrica bu kuyrugun yoklugu yasak enerji
araligindaki elektronlarin miikemmel sekilde iletimi ile ilgili oldugu saptandi. Bu
sonuglardan NPs 'lerin hidrojel kanallar1 iginde homojen olarak dagildig1 ve neredeyse
miikemmel bir yapiya sahip oldugu sonucuna varildi (Tauc, 1968; Bhaumik vd., 2019;
Green vd., 2018; Jiang vd., 2011; Mir vd., 2014; Jain vd., 2006; Sheha vd., 2012; Tauc,
1973).

Farkli yogunluklarda NiFe2O4 nanopargacik yiiklii hidrojellerin kompleks empedans

sabitinin gercek kismi olan rezistansin (Z') frekansla degisimi Sekil 4.11°de gosterildi.
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Sekil 4.11. Farkli miktarlarda NiFe2O4 nanopargacik katkili hidrojellerin kompleks
empedansin gercek bileseni frekans ile degisimi

Kompleks empedansin gergek bileseni diisiik frekanslarda diger numunelere gére daha
diisiik degerleri %2.5 ve %7.5 NiFe204 nanopargacik yiiklii numunelerde goriiliirken; en
yiikksek degerini %10 NiFe2Os4 nanopargacik katkili numunede oldugu tespit edildi.
Numunelerin 10° Hz civarina kadar sabit degerler aldign gdzlemlendi.  Yiiksek
frekanslarda ise kompleks empedansin gergek bileseninde azalma oldugu saptandi. Diigiik
frekans bolgesinde kompleks empedansin gergcek bileseninin yiiksek degerler almasinin
nedeni harici elektrik alanin etkisinde kalarak yiiklerin yonelimi sonrasinda
polarizasyonunun olusmas1 ve ara ylizeyde elektrot polarizasyonun meydana
gelmesinden kaynaklandigi goriildii. Kompleks empedansin gercek bileseni 10° Hz’e
kadar sabit degerler almasinin nedeni ise ara yiizey polarizasyonundan kaynakladig:

belirlendi (Oumezzine vd., 2017; Gajula vd., 2019; El-ghandour vd., 2019).
NiFe204 nanopargacigin farkli miktarlarda katkili hidrojelerin (%2.5, 5.0, 7.5 ve 10)

kompleks empedansa ait sanal bileseninin (reaktans) frekans ile degisimi Sekil 4.12°de

gosterildi.
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Sekil 4.12. Farkli miktarlarda NiFe,O4 nanoparcacik katkili hidrojellerin kompleks
empedansin sanal bileseninin frekans ile degisimi

Numuneler frekans yiikseldik¢e, kompleks empedansin sanal bileseni olan reaktansin
arttig, 10° Hz’den sonra ise dogrusal olarak azalma egiliminde oldugu gozlemlendi.
NiFe204nanopargacik katkili hidrojelin kompleks empedansin sanal bileseninin en diisiik
degerinin %2.5 NiFe>04 nanopargacik katkili hidrojele ait oldugu, en yiiksek degerin ise
%10 NiFe,0O4 nanopargacik katkili numunenin aldig1 gézlemlendi. Frekansin artmasi ile
birlikte yiiksek frekans bolgesine gecen NiFe2Os nanoparcacik katkili hidrojelerin
reaktans farklarinda azalmalar meydana geldigi tespit edildi. Diisiik frekans araliginda
kompleks empedans reaktansinin yiiksek olmasinda yiik yoneliminin olmasi, ara ylizey
ve elektrot polarizasyonun olugsmasindan kaynaklandig saptandi. Frekans artarak yiiksek
frekans araligina ulagtiginda ara yiizey ve elektrot polarizasyon etkisini kaybederek,
dielektrik mekanizmasinda yeniden yonelimin etkisine girdigi gozlemlendi (Gajula

vd.,2019; Oumezzine vd., 2017; El-ghandour vd., 2019).

NiFe204 nanoparcacigin farkli miktarlarda katkili (%2.5, 5.0, 7.5 ve 10) hidrojelin
kompleks empedansin frekans ile degisimi Sekil 4.13°de gosterildi.

36



25 -
-""'vvvvvvvvvvvvvvvv""vv"v'vvv vvmvvv
NiFe204 (%) Yy
20 = v
; —e—2.5 Vv
lflc - ——5.0 v‘
=15 |- v
£ —v—10 v
3 v
S V.
put ¢
N10 |- v
v
0, :
K 0.. V.'
0. v
05 |- %, v
V.
0.0
10° 10’ 10° 10° 10° 107
Frekans(Hz)

Sekil 4.13. Farkli miktarlarda NiFe2O4 nanopargacik katkili hidrojellerin mutlak
kompleks empedansin frekans ile degisimi

Mutlak kompleks empedans, farkli miktarlarda NiFe>O4 nanoparcacik yiiklii kompleks
empedansin gercek bileseninin frekansla degisimine oldukca benzerlik gosterdigi
gozlemlendi. %2.5, %7.5 NiFe>04 nanopargacik yiiklii hidrojellerin empedansi, diisiik
frekanslarda diger numunelere gore, daha diisiik degerler alirken; en yiiksek degeri %10
NiFe2O4 nanoparcacik katkili numunenin aldigi gériildii. Numunelerin empedansi 10° Hz
civarina kadar sabit degerler aldig1 tespit edildi. Yiiksek frekanslarda ise NiFe204
nanopargacik yiiklii hidrojellerin empedansinda azalma oldugu belirlendi. Diistik frekans
bolgesinde empedansin yiliksek degerler almasinin nedeni dis ortamdan uygulanan
elektrik alanin etkisinde kalarak yiiklerin yonelimi sonrasinda polarizasyonun meydana
gelmesi ve ara yiizeyde, elektrot polarizasyonun olugmasindan kaynaklandigi saptandi.
Farkli miktarlarda NiFe2Os nanopargacik yiiklii hidrojellerin empedansinin 10° Hz’e
kadar sabit degerler almasinin ara yiizey polarizasyonundan kaynakladigi belirlendi.
Yiiksek frekans araligjnda ise yiiklii hidrojel numunelerinin empedans degerlerinin yiizey
etkenlerin etkisi oldugu tespit edildi (Gajula vd., 2019; Oumezzine vd., 2017; El-
ghandour vd., 2019).

Farkli miktarlarda NiFe,O4 nanoparcacik yiikli hidrojellerin kompleks elektrik

modiiliiniin gercek bileseninin frekansla degisimi Sekil 4.14°de verildi.
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Sekil 4.14. Farkli miktarlarda NiFe2O4 nanopargacik katkili hidrojellerin kompleks
elektrik modiiliiniin gergek bileseninin frekans ile degisimi

NiFe204 nanopargacik katkili hidrojellerin M' (w) asimtotik olarak tiim numunelerde
benzer sekilde arttig1 gézlemlendi. Diisiik frekans bolgesinde tiim numunelerin kompleks
elektrik modiiliiniin gergek bileseninin M' (w) elektrot polarizasyonun etkisinde oldugu
tespit edildi. Frekans artigiyla birlikte M' (w) en yiiksek ve en diisiik degerlerini %10 ve
%7.5 NiFe20s4 nanopargacik katkili hidrojellere ait oldugu goriildi. Numunelerin
kompleks elektrik modiiliiniin ger¢ek bilesen degerinin frekansla birlikte maksimum
seviyeye ulastigi gozlemlendi. Bunun sebebi olarak yiiksek frekanslarda elektrot
polarizasyon etkisinin azalmasi ve dielektirk durulmanin meydana geldigi tespit edildi

(Kaya vd., 2014; Dult vd., 2015; Kumar vd., 2016; El-ghandour vd., 2019 ).

NiFe2Os nanoparcacigin farkli miktarlarda katkili hidrojellerin kompleks elektrik

modiiliiniin sanal bileseninin frekans ile degisimi Sekil 4.15°de verildi.
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Sekil 4.15. Farkli miktarlarda NiFe2O4 nanopargacik katkili hidrojellerin kompleks
elektrik modiiliiniin sanal bileseninin frekans ile degisimi

Diistik frekans araliginda tiim numunelerin kompleks elektrik modiiliiniin sanal kisminin
sifir degerine sahip oldugu gozlemlendi. Bunun nedeni olarak diisiik frekanslarda
meydana gelen elektrot polarizasyonun etkisi oldugu saptandi. Artan frekans bolgelerinde
ise M" (w) yiiksek degerler aldigi goriildii. En yiiksek ve en diisiik kompleks elektrik
modiiliine ait sanal bilesen degeri %2.5 ve %7.5 NiFe2O4 nanopargacik katkili hidrojele
ait oldugu goriildi. Yiiksek frekansta dielektrik durulmanin meydana gelmesi nedeniyle
tepe degerlerinin olustugu gozlemlendi (Kaya vd., 2014; Dult vd., 2015; Kumar vd.,
2016; El-ghandour vd., 2019).

NiFe2Os nanopargacigin farkli miktarlarda katkili hidrojellerin mutlak elektrik

modiiliiniin frekans ile degisimi Sekil 4.16°da verildi.
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Sekil 4.16. Farkli miktarlarda NiFe2O4 nanopargacik katkili hidrojellerin mutlak
kompleks elektrik modiiliiniin frekans ile degisimi

Mutlak elektrik modiilii, kompleks elektrik modiiliiniin sanal bilesenine olduk¢a benzer
davranig gosterdigi gozlemlendi. Diisiik frekans araliginda tiim numunelerin elektrik
modiiliiniin sifir degeri aldig1 goriildii. Bunun nedeni olarak diisiik frekanslarda meydana
gelen elektrot polarizasyon etkisi oldugu saptandi. Artan frekans bolgelerinde ise
IMI (w) yliksek degerler aldig1 belirlendi. En yiiksek ve en diigiik mutlak elektrik modiilii
degeri %2.5 ve %7.5 NiFe204 nanopargacik katkili hidrojellere ait oldugu saptand.
Yiiksek frekansta dielektrik durulmanin meydana gelmesi nedeniyle tepe degerlerinin
olustugu gozlemlendi (Hazarika ve Kumar, 2014; (Kaya vd., 2014; Dult vd., 2015; Kumar
vd., 2016; El-ghandour vd., 2019).

Sekil 4.17°de farkli miktarlarda NiFe204 nanopargacik katkili numunelerin resistans ve

reaktanslari karsilastirilarak degisimleri ve Smith Chart diyagram karsiliklar1 gosterildi.
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Sekil 4.17. Farkli miktarlarda NiFe2O4 nanopargacik katkili hidrojellerin empedans
diizlem gizgileri (a) Cole-Cole diyagrami (b) Smith chart diyagramina uyarlanmis hali
(Cole-Cole, 1941; Klotz, 2019; Rhimi vd., 2017; Kumar vd., 2016; Oztiirk, 2019)

Katk1 orani artirildiginda tiim 6rneklerde rezistans ve reaktans degerlerinde artig oldugu
gorildii. %2.5 ve 5.0 NiFe204 nanopargacik katkili hidrojeller daha kiigiik yarim daire
cizerken, %10 NiFe2O4 nanopargacik katkili hidrojelde ise en biiyiik yarim dairenin
olusturdugu gozlemlendi. Smith Chart diyagraminda ise yine en kiigiik daireyi %2.5
NiFe20a, en bilyiik daireyi ise yine %10 NiFe2O4 nanoparcacik katkili hidrojele ait oldugu
tespit edildi. Numunelerin es deger devreleri olan RC devreleri yukarida Sekil 4.17°de
gosterildi (Cole-Cole, 1941; Smith, 1939; Tsangaris vd., 1998, Coskun vd., 2018; Oztiirk,
2019).

Farkli miktarlardaki NiFe;O4 nanopargacik katkili kapasitansin frekansla degisimi Sekil
4.18’de verildi.
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Sekil 4.18. Farkli miktarlarda NiFe204 nanopargacik katkili hidrojellerin kapasitansinin
frekansla degisim grafigi

Kapasitans degerleri diisiik frekans araliginda tiim numuneler igin yiiksek degerler aldig1
goriildi. Frekans artisiyla birlikte kapasitans degerlerinde azalma oldugu gézlemlendi.
En yiiksek kapasitans degeri %2.5 NiFe2O4 nanopargacik yiiklii hidrojele ait oldugu, en
diisiik kapasitans degeri ise %10 NiFe,O4 nanopargacik katkili hidrojelde oldugu tespit
edildi. Tim numunelerde hemen hemen dogrusal azalma oldugu saptandi. Enerji
depolama 6zelligini ifade eden kapasitansin dielektrik sabitinin gercek kismi (g") frekans
ile degisim grafigine benzer davranis gosterdigi gézlemlendi. Diisiik frekans bdlgesinde
yiiksek degerler almasinin nedeni ara yiizeyinde olusan elektrot polarizasyonundan
kaynaklandigi saptandi. Yiiksek frekans bolgesinde ise dielektrik durulma sonucunda tiim
numunelerdeki kapasitansin diisiik degerler aldig: tespit edildi (Pradhan, vd., 2008; El
Khaled vd., 2016; Puranik vd., 1991; Oztiirk ,2018, Gray and Armand, 2001, Wang, vd.,
2010).

Farkli miktarlarda NiFe20s nanoparcacik yiiklii hidrojellerin logaritmik iyonik

iletkenligin frekansla degisimine ait deney sonuglar1 Sekil 4.19°da verildi.
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Sekil 4.19. Farkli miktarlarda NiFe,O4 nanoparcacik katkili hidrojellerin logaritmik
iyonik iletkenligin frekansla degisimi

Numunelerde diisiik frekansta; 0-9 aralig1 polarizasyon, 9-16 arasi orta frekans araliginda
plato, 16-20 arasi1 yiiksek frekans araliginda ise dagilim bolgesi olarak ti¢ bolgeye
ayrilmis olarak gosterildi. Dis elektrik alanin etkisiyle yiiklerin yonelimi sonrasi olusan
elektrot polarizasyon etkisinin gozlemlemlendigi bolge polarizasyon bolgesi ve bu
bolgede en yiliksek logaritmik iyonik iletkenlige sahip numune %7.5 NiFe2O4
nanopargacik katkili hidrojel oldugu goriildii. Numunelerde artan frekansla en ytiksek ve
en diisiik logaritmik iyonik iletkenlige sahip %7.5 ve %10 NiFe204 nanopargacik katkili
hidrojeller oldugu saptandi. Plato bolgesinde ise orta frekans araliginda numunelerde
genel olark logaritmik iyonik iletkenlik degerlerinde onemli bir degisim olmadig
goriildii. Yiiksek frekans araliginda logaritmik iyonik iletkenligin frekansla birlikte
asimtotik olarak attifi gozlemlendi. Ara yiizey hareketliliginin [n(o) degerlerindeki
artislara sebep oldugu tespit edildi (Oztiirk, 2018; Coskun vd., 2019; El-ghandour vd.,
2019).
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BOLUM V

SONUCLAR

Bu tez calismasinda sirasiyla %2.5, %5.0, %7.5 ve %10 miktarlarinda NiFe>O4
nanopargcaciklarin hidrojeller i¢indeki dagilimlari, frekans ile dielektrik 6zelliklerindeki
degisimler incelendi. Hidrojeller {i¢ boyutlu ¢apraz ag yapilar1 sayesinde NiFe>O4 katkili
¢Ozeltiyi i¢cine hapsetmesi ve homojen olarak dagilmasi amacglandi. Ayrica bu ¢alismada
XRD, SEM, SEM-EDX ve empedans spektroskopisi analiz yontemleriyle numuneler

incelendi.

[k asamada hidrojeller sentezlenirken s1v1 ¢dzeltiye ihtiyag duymalar1 nedeniyle yaygin
olarak kulanilan metot olan radikalil kopolimerizasyonu tercih edildi. Tezde N, N'-
metilenbis akrilamid (MBA Am) baglayici olarak, potasyum peroksodisiilfat ve monomer
olarak 2-akrilamido-2-metilpropan siilfonik asit (AMPS) baslatici olarak, itakonik asit
(1A) ile poli (AMPS-ko-IA) ¢apraz bagli hidrojeller sentezlenerek, ¢alismada kullanildi
(Coskun vd., 2019; Yalg¢in vd., 2013; Okutan vd., 2015).

Hidrojelin igerisindeki homojen ve heterejonligi, gozenek geometrisini incelemek igin
taramal1 elektron mikroskobu ile analiz yapildi. Dogadaki malzemelerin biiyiik bir kismi
kristal yapida olmasi ve her mineralin benzersiz d aralik kiimesine sahip 6zellikler
sergilemesi sebebiyle numunelerin kristal yapilar1 hakkinda XRD analiz teknigi ile bilgi
edinildi. Numunelerin frekans ile dielektrik 6zelliklerinin degisiminin gézlemlenebilmesi
icin 100 Hz - 40 MHz frekans araliginda empedans spektroskopi kullanildi. Numunelerin
genis frekans araliginda dielektrik ol¢timleri yapildi. Bu 6lgiimler dielektrik sabitleri,
g'(w), £"(w), €"(w), kayip faktorii tan(d), empedans; Z'(w), Z" (w), Z*(w), faz agisi,
iyonik iletkenlik (o), elektrik modiilii; M'(w), M"(w), M*(w), sogurma gibi birgok

ozelligi incelendi.

Taramali elektron mikroskobu, hidrojelin igerisindeki homojen, heterojenligi ve gdzenek
geometrisini incelemek icin %2.5, 5.0, 7.5 ve 10 NiFe204 nanopargacik yiiklii hidrojel
ornekleri icinde dagilimlar1 2 pm ve 200 um o6lg¢eklendirme boyutunda analiz edildi.
Hidrojel i¢inde NiFe,O4 nanoparcaciklarin katkilandirma miktar1 arttik¢a, kanal ve

bosluklar1 doldurdugu, ag yapisinin siklastigi ayn1 zamanda yogunlugun ve piiriizliiligiin

44



de giderek arttig1 tespit edildi (Davis ve White, 1986; Johari ve Bhattacharyya, 1969; Idris
ve El-Zahhar, 2019; Mendea, 2016; Okutan vd., 2018).

XRD teknigi ile yapilan incelemelerde, en yiiksek pik degerinin (siddetin) 2,10582 A, en
diisiik pik degerin ise 2,72840 A acisinda (pozisyonunda) yer aldig: saptandi. %10
NiFe>04 nanopargacik katkilt hidrojelin XRD piklerinin sirasiyla 30°, 35°, 37°, 43,5°, 54°,
57°, 63°, 75° ve 79° derecelerine (20) karsilik geldigi tespit edildi. Ayrica bu pik
noktalarinin sirasiyla (02 2),(113),(222),(004),(224),(115),(044),(226),(44
4) ‘h k I’diizlemlerini tanimladig1 belirlendi. Elde edilen bu verilerden yola ¢ikarak %10
NiFe>04 nanopargacik katkili hidrojelin kristal bir yapiya sahip oldugu sonucuna varildi.
Ayrica bu malzeminin sahip oldugu pik degerlerindeki pozisyon, derece ve diizlemlerle
birlikte degerlendirildiginde NiFe2Os nanoparcaciklarin hidrojel kanallar1 icerisinde

homojen olarak dagildig tespit edildi.

NiFe2Os nanopargacik katkili numunelerde kimyasal bilesimlerin tespiti igin EDX
incelemeleri yapildi. %2.5 NiFe;O4 nanopargacik katkili hidrojelin EDX goriintiisii ve 5
um Olgekli SEM goriintiisti bu numunenin EDX analizinde sekiz ayr1 pik noktasi oldugu
goriildii. Bu pik degerlerin NiFe>O4 nanoparcacigl olusturan kimyasal bilesimlere ait
oldugu EDX analizinde tespit edildi. Malzemeyi olusturan temel bilesenlerin Nikel (Ni),
Demir (Fe), Karbon (C) ve Oksijen (O) elementleri oldugu dogrulandi. %2.5 NiFe2O4
nanoparcacik katkili hidrojelin elementel analizinde en yiiksek pik degerinin nikel
elementine, en diisiik pik degerinin ise demir elementine ait oldugu tespit edildi. Bu
durumun tamamen elementlerin X 1smiyla olan etkilesimlerinden farkli olmasindan
kaynaklandig1 sonucuna varildi. Ayrica %?2.5 NiFe2O4 nanopargacik katkili hidrojelin
EDX analizinde malzemeyi olusturan temel bilesenlerin disinda higbir elementin
olmadig1 saptandi. Bu durum numunenin oldukga saf bir malzeme oldugunu dogrulamasi

bakimindan énemli bulundu (Mendea vd., 2016; Okutan vd., 2018).

%5.0 NiFe204 nanopargacik yiiklii hidrojelin  EDX analizinde %2.5 NiFe2O4
numunesinde oldugu gibi yedi ayr1 pik noktasi olustugu goriildii. Bu pik noktalariin
NiFe2O4nanopargacigi olusturan kimyasal bilesimlere ait oldugu fakat farkli elementlerin
de var oldugu tespit edildi. EDX analizinden NiFe2O4 nanopargacigin temel bilesenleri
olan Nikel (Ni), Demir (Fe) ve Oksijen (O) elementlerinin yani sira Kiikiirt (S) ve Karbon

(C) elementlerininde varlig1 saptandi. Kiikiirt ve karbon elementinin arayer atomunun
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atomik kirlilikten kaynakladigi sonucuna varildi. %5.0 NiFe2O4 nanopargacik yiiklii
hidrojelin EDX analizinde en yiiksek pik degerinin nikel, en kii¢lik pik degerininde demir
elementine ait oldugu tespit edildi. Bu durumun %2.5 NiFe;Os nanoparcacik yiiklii
hidrojeldeki en yiiksek ve en diisiik pik degerleriyle uyumlu olmasi dlgtimlerin saglikl
oldugu gosterdi. %5.0 NiFe204 nanopargacik yiikli hidrojelin EDX analizinde tespit
edilen arayer atomu yani atomik kirliliklerin varligr, bu numunenin %2.5 NiFe204
nanoparcacik yiiklii hidrojele kiyasla daha az saflikta oldugunu sonucunu vermesi
bakimindan 6nemli bulundu (Okutan vd., 2018; Mendea vd., 2016; Watanabe ve Egerton,
2018).

Numunelerin frekans ile dielektrik 6zelliklerinin degisimi i¢in 100 Hz - 40 MHz frekans
araligindam empedans spektroskopi analizi ile malzemenin genis frekans araliginda
dielektrik ol¢timleri yapildi. Dielektrik sabitleri, €'(w), € (w), €*(w), kayip faktorii
tan(8), empedans; Z'(w), Z"(w), Z*(w), faz agisi, iyonik iletkenlik (o), elektrik
modiili;M' (w), M" (w), M"(w), sogurma gibi birgok 6zelligi incelendi.

Dielektrik sabitinin ger¢ek bileseninin diisiik frekanslarda yiiksek degerler almasinin
sebebi, dis elektrik alan uygulandiginda yiiklerin yer degistirerek kutuplanmasi ve ara
yiizeyde meydana gelen elektrot polarizasyonundan kaynaklandigi saptandi. Yiiksek
frekansta ise periyodik dis ¢evirim hizi, elektrik alan etkisinde dipol yoneliminin ve ara
yizeyde olusan serbet yik yogunlugunda azalma gozlemlendi. &'(w) dielektrik
malzemenin enerji depolayabilme kabiliyetini gdsterdigi tespit edildi (Wu vd., 2018;
Sekrafi vd., 2019; Abushad vd., 2019; El-ghandour vd., 2019; Das vd., 2019; Yeh vd.,
2005).

Frekans arttik¢a nanoparcacik yiiklii numunelerde dielektrik sanal bilesen degerinde
giderek azalma oldugu tespit edildi. Bunun sebebi ise elektrik alan uygulandiginda diisiik
frekanslarda ara yiizeyde olusan elektrot polarizasyon oldugu saptandi. Orneklerin bu
bolgede dielektrik sabitinin sanal bileseninin yliksek degerler almasinin sebebi olarak
dielektrik durulmaya engel olan iletkenlik katsayis1 oldugu tespit edildi (Wu vd., 2018;
Sekrafi vd., 2019; Abushad vd., 2019; El-ghandour vd., 2019; Kumar vd., 2016; Yeh vd.,
2005).
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Faz agisinin frekansla degisiminin farkli dielektrik mekanizmalar etkisinde kalmasindan
kaynaklandig1 tespit edildi. Diisiik frekans bolgesinde elektrot polarizasyonunun
dielektrik mekanizmayi etkisinde faz agisinin yiikseldigi, frekans yiikseldik¢e baska bir
dielektrik mekanizma olan dipol polarizasyon ve dielektrik durulmanin yerini aldigi

goriildii.

0=90-¢ ve tan 0 bir degerinden biiyiik oldugu tanjant faktorii ile uyumlu gosterdigi,
dielektrik malzemenin iletiminde Ohm kanuna uygun oldugu tespit edildi (Paul vd., 2016;
Pospisil vd., 2019; El-ghandour vd., 2019; Kumar vd., 2016).

Diistik frekans araliginda iyonik iletkenligin ara yiizeyde olusan empedans, serbest yiik
polarizasyonu etkisi nedeniyle diisiik degerlere sahip oldugu goriildii. Frekans arttik¢a
yiikksek frekans araligina gecen numunelerde ara yiizey empedanst ve serbest yiik
polarizasyonun etkisinin giderek azaldig1 belirlendi. Bu sebeple yiiksek frekans araliginda
hidrojel kanallarinda NiFe,Os4 nanoparcaciklarin hareket etme kabiliyetlerinin arttigi

tespit edildi (Musfir vd., 2019; Tsonos, 2019; EIl- ghandour vd., 2019).

Degisen dalga boylarinda farkli miktarlardaki NiFe,O4 nanopargacik yiiklii hidrojellerde
sogurmanin tiim numunelerde artan dalga boyuyla giderek azaldig1 ve 6x10% nm iizeri
dalga boylarinda ise dalga boyundan bagimsiz davrandigi gozlemlendi. Tiim numuneler
icin sogurma spektrumunun 354 nm civarinda en yiliksek degerlere sahip oldugu
belirlendi. Bu yiiksek degerlerin NiFe204 NPs yiiklii hidrojellerin dipolar salinimlari ve
dort kutuplu innervasyonlarinin bir sonucu oldugu tespit edildi. Dalga boyunun diisiik
oldugu bolgede en kiiciik ve en yiiksek absorpsiyon degerlerinin sirasiyla kiitlece %10 ve
%5.0 NiFe204 NPs yiiklii hidrojellere ait oldugu saptandi. Ayrica NiFe2O4 NPs gibi kiigiik
parcaciklarin farkli sogurma degerlerinin bu malzemelerin kimyasal kompozisyonlari,
sekilleri, biiyiikliikleri ve dielektrik ortamlari ile iligkili oldugu sonucuna varildi (Tauc,
1968; Jain vd., 2006; Bhaumik vd., 2019; Green vd., 2018; Jiang vd., 2011; Mir vd., 2014;
Sheha vd., 2012, Tauc,1973).

Farkli miktarlarda NiFe2O4 nanoparcacik yiiklii hidrojellerin direk bant araliginin (enerji
bant aralig1) dalga boyuyla olan degisimi; optik bant araligi Tauc yasasi kullanilarak
absorpsiyon spektrumlarinin dalga boyu ile degisimleri elde edildi. Y{iiklii numuneler i¢in

optik bant araliginin biiyiikliigiiniin hidrojeller agindaki NiFe2,Os4 NPs'lerin derisimine
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bagli oldugu tespit edildi. NiFe2Os nanopargacik yiiklii hidrojellerin enerji bant
boslugundaki azalmalarinin kuantum etkilesimler ve nano skaladaki NPs elektronlarinin
Fermi-Dirac dagilimindan kaynaklandi diistiniildii. Optik bant  degisimdeki
sinirlandirilmis bir kuyrugunun yoklugu, yasak boslukta optik gecisler saglayan enerji
fotonlarmin yiiksek olmasindan kaynaklandig1 belirlendi. Ayrica bu kuyrugun yoklugu
yasak enerji araligindaki elektronlarin miikemmel sekilde iletimi ile ilgili oldugu
saptandi. Bu sonuglardan NPs 'lerin hidrojel kanallar1 i¢in homojen olarak dagildig1 ve
neredeyse miikkemmel bir yapiya sahip oldugu sonucuna varild1 (Tauc, 1968; Bhaumik

vd., 2019; Green vd., 2018; Jiang vd., 2011; Jain vd., 2006; Sheha vd., 2012; Tauc, 1973).

Diistik frekans bolgesinde Z' kompleks empedansin gercek bileseninin yiiksek degerler
almasinin nedeni harici elektrik alanin etkisinde kalarak yiiklerin yonelimi sonrasinda
polarizasyonunun olusmast ve ara vyiizeyde elektrot polarizasyonun meydana
gelmesinden kaynaklandigi belirlendi. Kompleks empedansin gergek bileseni 10° Hz’e
kadar sabit degerler almasinin nedeni ise ara yiizey polarizasyonundan oldugu tespit

edildi (Oumezzine vd., 2017; Gajula vd., 2019; El-ghandour vd., 2019).

Diisiik frekans bolgesinde 1Z1 yiiksek degerler almasinin nedeni dis ortamdan uygulanan
elektrik alanin etkisinde kalan yiiklerin yonelimi sonrasinda polarizasyonun meydana
gelmesi ve ara yiizeyde olusan elektrot polarizasyonundan kaynaklandigi saptandi.
Yiiksek frekans araliginda ise yiiklii hidrojel numunelerinin empedans degerlerinin yiizey
etkenlerin etkisinde oldugu tespit edildi (Gajula vd., 2019; Oumezzine vd., 2017; El-
ghandour vd., 2019).

IMI (w) yliksek degerler aldig1 belirlendi. En yiiksek ve en diigiik mutlak elektrik modiilii
degeri kiitlece %2.5 ve %7.5 NiFe204 nanopargacik katkili hidrojele ait oldugu saptandi.
Yiiksek frekansta dielektrik durulmanin meydana gelmesi nedeniyle tepe degerlerinin
olustugu gozlemlendi (Hazarika ve Kumar, 2014; (Kaya vd., 2014; Dult vd., 2015; Kumar
vd., 2016; El-ghandour vd., 2019).

Katk1 orani artirildiginda tiim orneklerde rezistans ve reaktans degerlerinde artis oldugu
goriildi. Kiitlece %2.5 ve %5.0 NiFe2O4 nanopargacik katkili hidrojeller daha kiiciik
yarim daire ¢izerken, %10 NiFe204 nanoparcacik katkili hidrojelde ise en biiylik yarim
daireyi olusturdugu gézlemlendi. Smith Chart diyagraminda ise en kiigiik daireyi kiitlece
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%2.5 NiFe204, en biiyiik daireyi ise %10 NiFe204 nanoparcacik katkili hidrojellere ait
oldugu tespit edildi. Numunelerin es deger devreleri olan RC devreleri elde edildi (Cole-
Cole, 1941; Smith, 1939; Tsangaris vd., 1998, Coskun vd., 2018).

Farkli miktarlardaki NiFe2Os nanopargacik katkili kapasitansin frekansla degisimi
incelendi. Kapasitans degerleri diisiik frekans araliginda tiim numuneler i¢in yiiksek
degerler aldig1 goriildii. Frekans artisiyla birlikte kapasitans degerlerinde azalma oldugu
gbzlemlendi. En yiiksek kapasitans degerine kiitlece %2.5 NiFe.O4 nanopargacik yiiklii
hidrojele ait oldugu, en diisiik kapasitans degeri ise kiitlece %10 NiFe2O4 nanopargacik
katkil1 hidrojelde oldugu tespit edildi. Tiim numunelerde hemen hemen dogrusal azalma
oldugu saptandi. Enerji depolama 6zelligini ifade eden kapasitansin dielektrik sabitinin
gercek kismi (g') frekans ile degisim grafigine benzer davranis gosterdigi gozlemlendi.
Diistik frekans bolgesinde yiiksek degerler almasinin nedeni ara yiizeyinde olusan elektrot
polarizasyonu oldugu goriildii. Yiiksek frekans bolgesinde ise dielektrik durulma
sonucunda tiim numunelerdeki kapasitansin diigiik degerler aldig tespit edildi (Pradhan,
vd., 2008; El Khaled vd., 2016; Puranik vd., 1991; Oztiirk ,2018, Gray and Armand, 2001,
Wang, vd., 2010).

Numunelerde artan frekansla en yiliksek ve en diisiik logaritmik iyonik iletkenlige sahip
kiitlece %7.5 ve %10 NiFe2O4 nanopargacik katkili hidrojeller oldugu saptandi. Plato
bolgesinde ise orta frekans araliginda numunelerde genel olark logaritmik iyonik
iletkenlik degerlerinde 6nemli bir degisim olmadig: goriildii. Yiiksek frekans araliginda
logaritmik iyonik iletkenligin frekansla birlikte asimtotik olarak attigi gdzlemlendi.
Yiiksek ara yiizey hareketliliginin In(o) degerlerindeki artiglara sebep oldugu tespit
edildi (Oztiirk, 2018; Coskun vd., 2019; El-ghandour vd., 2019).

Hidrojeller, sensor, biyosensdor, optoelektronik, siiper kapasitor, foto-elektronik, elektrik
gli¢ sistemleri, iyontronik davranig gosteren aygitlar mikro-elektronik devreler, bilgi
iletimi ve haberlesme (transmisyon), bilgi depolama, askeri giivenlik teknolojileri, ilag
dagitim sistemleri, yapay organ, doku yenileme ve sivi kristal teknolojilerinde

kullanilabilecegi goriildii.
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