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Nanoteknolojinin gelisimi  dikkate alindiginda, hidrotermal yontemle metal
nanopartikiil sentezinin bir¢ok yeni caligmaya yol agacagi diisiiniilmektedir. Bu
caligmada, hidrotermal yontemle manyetit nanopartikiillerin sentezlenmesi ve farkl
kimyasal ajanlar kullanarak kararli kolloidlerin elde edilmesi, kararliliklarinin
kimyasal ajan tipine ve konsantrasyonuna arastirilmasi ve mekanik sogutma
kulelerinde kullanilmasinin 1s1 transfer 6zellikleri {izerindeki etkisinin arastirilmasi

amagclanmistir.

Bu calisma {i¢ ana asamada gergeklestirilmistir. Ilk olarak, manyetit nanopartikiiller
hidrotermal yontem kullanarak islak kimyasal yaklasimla Sentezlenmistir. SEM
analizinde manyetit nanopartikiillerin ortalama boyutunun 200 +8 nm oldugu
goriilmiistiir. Ikinci olarak, manyetit nanokolloidlerin ayr1 ayri saf su, jelatin ve
Sodyum dodesil siilfat (SDS) ile sabitleyici olarak oda sicakliginda karigtirilmis ve 3
hafta boyunca ¢okelme olup olmadig: takip edilmistir. Stabilizatér konsantrasyonu,
sabit miktarda 0,1 g/L Fe3O, nanopartikiiller igeren nanoakigkanlar igin agirlik¢a

%0,2 ila 5,0 arasinda uygulanmistir. Hazirlanan nanoakiskanlarin fiziksel goriintiisi,



jelatinin ve SDS sirasiyla %0,8 ve %5,0 konsantrasyonunda en stabil nanoakiskanlari
sagladigimi gostermistir. Ancak jelatinin, daha kararli nanoakiskan elde edilmesini
saglamistir. Son olarak, jelatin ile karistirllan nanoakiskanlar, farkli su ve hava
akiglartyla 1slak sogutma kulesinde (WCT) 1s1 transfer verimliligini incelemek igin
kullanildi. Ist transfer verimliligi ¢aligmalari, stabilizator konsantrasyonunun 1si
transfer verimliligiyle yakindan iliskili oldugunu gdsteren umut verici sonuglar elde
edilmistir. %0,8 jelatin konsantrasyonunda 1s1 transfer verimliliginde %50'den fazla

bir iyilesme saglanmustir.

Anahtar Sozciikler: Metal nanopartikiiller, Manyetit nanopartikiiller, Hidrotermal

yontem, nanoakiskan, Sogutma kulesi.

Bilim Kodu: 91520
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Considering the development of nanotechnology. It is thought that synthesis of metal
nanoparticle through hydrothermal method will lead to many new studies. In this
study, it was aimed to synthesize magnetite nanoparticles by hydrothermal method
and their nano colloids by mixing nanoparticles in the liquid phase with stabilizing
agents and investigate the effect of different types of stabilizers as well as their
concentration on the stability of nanofluids, then investigating the effect of using

nanofluids on the thermal transfer properties in a mechanical cooling tower.

This study was carried out in three main stages. First, bare magnetite nanoparticles
were synthesized by wet chemical approach using hydrothermal method. In the SEM
analysis, it was seen that the average dimensions of the magnetite nanoparticles were
200 +8 nm. Secondly, different magnetite nano colloids were obtained by adding
gelatin, or sodium dodecyl sulfate (SDS) as stabilizers into colloidal suspensions and
they were monitored visually for three weeks. Stabilizer concentration varied from
0.2 to 5.0 wt % for nanofluids which contained a fixed amount of 0.1 g/L Fe3O,

nanoparticles. Visual inspection of the prepared nanofluid revealed that gelatin and

Vi



SDS assure the most stable nanofluid at a concentration of 0.8 and 5.0 wt %,
respectively. However, gelatin provides the properties of stable, more permanent
nanofluid. At the end, nanofluids mixed with gelatin were used to study the heat
transfer efficiency on a wet cooling tower (WCT) at different water and air flows.
Heat transfer efficiency studies yielded promising results indicating that the heat
transfer efficiency is closely related to the concentration of the stabilizer achieving
an improvement in heat transfer efficiency of more than 50% at a gelatin

concentration of 0.8% by weight.
Key Words: Metal nanoparticles, Magnetite nanoparticles, Hydrothermal method,

Nanofluid, Cooling tower.
Science Code: 91520
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BOLUM 1

GIRIS

Tibbi, endiistriyel ve arastirma alanlarinin birgogu, 6zellikle ilag ve gen teslimati
alaninda nanoteknolojinin yaygin kullanimindan yararlanmistir. Ilaglar ve diger
biyoaktif tibbi bilesikler, terapotik etkilerini ve uygulama kolayliklarini artirmak ve
olumsuz etkilerini en aza indirmek i¢in nanopartikiiller iizerine yiikklenmistir. Son 20
yilda, demir bazli nanopartikiiller, yeni oOzellikleri ve ¢esitli nanoteknolojik
uygulamalar i¢in potansiyelleri nedeniyle artan interdisipliner bilimsel ilgi
kazanmigtir. Fe3O,4 nanopartikiilleri (MNP), biyoteknoloji, biyosensorler, kataliz,
manyetik sivilar, ayristirma yontemleri, enerji depolama ve cevresel degisim gibi
cesitli sektorlerde yaygin olarak kullanilmaktadir [1,2]. Manyetik rezonans
goriintilleme (MRG), biyofotonik kontrast ajanlar1 ve hipertermi reaktifleri, ayrica
manyetik alanin  yardimiyla malign hiicrelerin tespiti ve taninmasi gibi
biyoteknolojide MNP'nin nasil kullanildigina dair birkag 6rnek vardir. Hedeflenen
ilag/gen teslim sistemlerinde, essiz manyetik 6zellikler, son derece diisiik toksisite,
yiikksek biyolojik uyumluluk, gii¢lii biyolojik ayrsabilirlik ve biyouyumlu
kaplamalarla hizli bir sekilde degistirilebilen reaktif bir yiizey gibi o6zellikler
ozellikle faydalidir. MNP, elektron verici olarak islev gosterebilen Fe2+ durumunun
varlig1 nedeniyle diger manyetik materyallerden daha tercih edilir, Ayrica histeresis
yoktur, bu nedenle dis bir manyetik alan kaldirildiginda kalinti manyetizasyon
yoktur. Bu o6zellik, koagiilasyonu oOnlemeye yardimci olur ve dolaysiyla
aglomerasyon olasiligin1 azaltir [3]. MNP, bir dis manyetik alan ve mikrodalga
radyasyonu ile ila¢ salabilir ve mikrodalga enerjisini hizla termal tedavi i¢in 1s1ya
dontistiirebilir. Tiimor sicakliklart artar, bu da lipit ve protein yapisini, hiicre zari
gecirgenligini ve ilag girisini etkiler veya saglikli hiicrelere zarar vermeden tiimor
hiicrelerini termal olarak bozar [4].

Tabiatta kaynaklar arasinda mineraller ve metaller, uluslarin sosyal ve ekonomik

gelisimi i¢in esastir. Aym1 zamanda endiistri ve enerjinin temel hammadde



ihtiyaclarin1 karsilar. Bu nedenle, maden hammaddesi kaynaklarina erisim ve
kullanimiyla bireylerin ve toplumun zenginligi, refah1 ve konforlu yasami
miimkiindiir. Bu olusumlar, tiim c¢esitleriyle, nanometreye indiginde olaganiistii bir
materyal, ekonomik ve endiistriyel degere sahiptir, bu da mikro boyutta imkansiz

olan yeni nitelikler ve kullanimlar yaratir [5].

Ote yandan, birgok bu nano &lgekli olusumlar, tibbi ve endiistriyel yasamin gesitli
yonlerinde giinliilk olarak kullanilan araclarla iliskilendirilmistir. Bu materyaller
arasinda nano manyetit, ancak 6nce normal manyetit (kimyasal bilesimi: Fes O, ),
demirin ¢ikarildigi cevherlerden biridir [6]. Bu metal, kalict miknatislar yapmak i¢in
kullanilir. Bu metal, demirin oksitlerinden biridir ve manyete hizlica ¢ekildigi i¢in
(manyetik demir oksit) denir ve siyah renkte, parlak ve yliksek yogunluklu bir yapiya
sahiptir. Hematit ile, demirin ¢ikarildig1 en 6nemli hammadde kaynaklarindan biridir

ve ¢elik endiistrisinde kullanilir [7].

Manyetit mikro ve nanopartikiil, biyomedikal’den ¢evresel uygulamalara kadar
bir¢ok farkli alanda kullanilmaktadir. Su aritiminda kullanilan bir yontem, yiliksek
gradyan manyetik ayirma kullanarak bilesigin yliksek manyetik 6zelliklerini suya
uygulamaktir. Manyetit nanopartikiil, askida kalan partikiiller (katilar, bakteriler veya
plankton gibi) ile kirlenmis sulara eklenerek sivinin dibine baglanir ve ¢oker, boylece
Kirleticiler manyetit partikiillerinden ayrilabilir, geri kazanilabilir ve yeniden
kullanilabilir. Bu yontem, radyoaktif ve kanserojen partikiillerle de g¢alisir ve agir
metallerin su sistemlerine girmesi durumunda 6nemli bir temizlik aracidir [8]. Bu
stvilar, birgcok farkli sekilde kullanilirken ayn1 zamanda oynamak i¢in eglencelidir.
Manyetize edilmis sivilar, ilaglar1 insan viicuduna tagimak icin kullamlabilir. Ilag
molekiillerine bagli partikiillerin manyetize edilmesi, ¢ozeltinin viicudun istenen
bolgesine "manyetize" edilmesine olanak tanir. Bu, viicudun sadece kiigiik bir
alaninin tedavi edilmesine olanak saglar ve kanser tedavisi gibi bir¢cok alanda ¢ok
yararli olabilir. Ferrofluidler, manyetik rezonans goriintiileme (MRI) teknolojisinde

de kullanilmaktadir.

Cesitli alanlarda yaygin olarak kullanilan MNP, birka¢ yontemle {iretilebilirler. En

yaygin yontemlerden biri, ferrous (Fe+2) ve ferric (Fe+3) iyonlarinin bir bazla



karistirilarak MNPs’nin bir ¢okeltisi olusturulmasidir [9]. Diger bir yontem, hidrazin
varliginda Fe+3 selatin alkali ¢ozeltisinin termal ayrigsmasidir ve MNP olusumuna
neden olur [10]. Bu yontemlere ek olarak, hidrolize edilmis Fe (II) tuzunun sono
kimyasal ayrismasi ardindan termal islemle MNP iiretmek i¢in de kullanilabilir. Bu
yontem, hidrolize edilmis Fe (II) tuzunun ultrasonik dalgalar kullanilarak
Fes; O, nanopartikiiliin ayristirllmasint ve daha sonra 6zelliklerinin artirilmasi igin
termal isleme tabi tutulmasini igerir. Genel olarak, bu yontemlerle MNPs’nin tiretimi,
degistirilebilir 6zellikleri olan nanopartikiil sentezlenmesi i¢in ¢ok yonlii ve verimli
bir yaklagim sunar. Sicaklik, pH ve reaktif konsantrasyonlar1 gibi reaksiyon
parametrelerinin kontrol edilmesiyle, MNPs’nin boyutu, morfolojisi ve manyetik
ozellikleri, c¢esitli uygulamalarin  6zel gereksinimlerini  karsilamak igin

Ozellestirilebilir.

Ferrik klortirden Fe; O, {iretimi {izerinde yapilan birgok basarili ¢alismaya ragmen,
bu c¢alismalarda bazi problemler rapor edilmistir. Bu problemler arasinda MNPs
iiretim oraninin diisiik olmas1 gibi sorunlar bulunmaktadir. Ayrica ¢ogu kullanilan
yontemlerin biiylik miktarda enerji tiikketmesi ve toksik yan iirlinlerin ortaya ¢ikmasi
ya da sera gazlarinin oraninin artmasi nedeniyle cevre i¢in zararli olarak kabul
edilmesi gibi problemler de mevcuttur [11]. Bunun yami sira bazi yontemlerin
nispeten uzun reaksiyon siiresi gerektirdigi de goriilmiistiir. Bu siireg, tepkime
adimlarmin ¢ogullugundan veya sentez teorilerini kullanan teknolojilerin bir
tohumdan baslayip zamanla biiylimesinden kaynaklanabilir. Bu nedenle, hidrotermal
yontem sentez yontemi olarak tercih edilmistir. Bu yontem, enerji tiiketimi ile ilgili
olarak degerli olumlu yonleri gosterir, ¢iinkii baz1 diger yontemlere kiyasla nispeten
yiiksek olmayan sicakliklarda gerceklestirilir. Ek olarak, "tek adimda sentez" olarak
adlandirilan yontemde yapilan bu islem, reaktiflerin otoklav i¢indeki firia girdigi ve
reaksiyon siiresinin geg¢mesinin ardindan diger etkilesimlere gerek duymadan
nanopartikiil olustugu sentezleme yontemleri i¢in gereken zaman ve c¢abay: tasarruf
ettirir. Ayrica, bu {iretim yontemi ¢evre dostudur ¢iinkii insanlara veya cevreye
zararli herhangi bir toksik madde veya gaz liretmez. Hidrotermal yontem, Fe; O, 'iin
boyutu ve manyetizmasini 1s1 ve siire reaksiyon kosullarini degistirerek kontrol etme
olanagi saglar. Ancak, bu yontemle nanomalzemelerin graniiler dagilimini hassas bir

sekilde kontrol etmek zor olabilir seklinde bir goriis mevcuttur [11,12].



Cogu imalat siireci ve endiistriyel kimyasal reaksiyonlar, normal ¢aligma
parametrelerini slirdiirebilmek ic¢in herhangi bir ariza veya durus olmaksizin
dagitilmas1 gereken 1s1 tiretir. Sogutma kuleleri, gii¢ santralleri, kimya fabrikalar1 ve
celik fabrikalar1 gibi endiistriyel tesislerin sogutmasinda 6nemli bir rol oynar.
Sogutma kuleleri genellikle bu siireglerden kaynaklanan fazla 1s1 ylikiinii atmosfere
salmak i¢in kullanilir. Sogutma kulelerinin su buharlasmasi, gii¢ ve c¢elik
santrallerinin sicak ekipmanlarini onemli 6lgiide sogutur. Laboratuvar 6l¢egindeki
bircok sogutma kulesi caligmasinda, hava sicakligi, nem, akis hizi, giris suyu
sicakligi ve sogutma kulesinin tizerindeki su dagiticisinin tipi gibi parametreler test
edilmistir. Ayrica, ambiyans riizgar hiz1 ve kule geometrisi de zaten test edilmistir.
Bu parametrelerin bircogu ve bunlarin optimize edilmesi ya ekonomik agidan uygun
degildir ya da degisiklik i¢in uygun degildir [13]. Bununla birlikte, baska bir
akiskanla suyu degistirerek sogutma kulesi verimliligini artirmak miimkiin olabilir

[14].

1 ila 100 nm arasinda degisen boyutlarda yag, su ve etilen glikol gibi baz
akiskanlarda diisiik nanopartikiil konsantrasyonlarmin kararli bir siispansiyonuna
nano sivi denir [15] Son zamanlarda, sogutma ve buzdolabi sistemleri, proses
miithendisligi, yanma motorlari, HVAC (1sitma, havalandirma ve klima), gii¢ iiretimi,
mekanik aletler ve birgok diger uygulamada 1s1 transferini iyilestirmek i¢in nano
stvilarin kullanimi biiyiik ilgi ¢ekmistir. Nano sivilar genellikle metaller, metal
oksitler veya karbon nanotiiplerinden olusur [6]. Nano sivilar, flas noktasi, viskozite,
termal iletkenlik, 1s1 ve kiitle transfer katsayilari, donma noktas1 ve sogutma hizi gibi
genis bir yelpazede 1s1 transferi ve termodinamiksel 6zellikleri iyilestirebilir. Kiiciik
boyut, biiyilk ylizey alant ve miikemmel 1s1 kapasitesi gibi 6nemli o6zelliklere

sahiptirler.

Bu tez ¢alismasi, oncelikle hidrotermal yontemle sentezlenen MNP'nin jelatinle su
icinde stabilize edildikten sonra kullanilmasinin etkilerini incelemeyi ve olusan nano
stvilarin sogutma kulelerinde 1s1 transferini iyilestirme yetenegini degerlendirmeyi
amaglamaktadir. Bu amagcla, nanoakiskana bir stabilizator eklenmis ve ardindan
gorsel olarak izlenmistir. Kolloidal stabilite 6zelliklerinde iyilesme fark edildikten

sonra, en yliksek kolloidal stabiliteye sahip c¢ozeltiler secilmis ve 1s1 transferi



iyilestirme deneyinde kullanilmistir. Elde edilen iriinler, UV-Vis, FTIR, XRD ve
SEM analizleri ile kimyasal baglar, kristal yap1 ve mikroyap1 agisindan karakterize
edilmistir. Daha sonra, 1s1 transfer verimini artirmak i¢in sogutma kulesi deneyi
gergeklestirilmistir. Elde edilen sonuglar, literatiirdeki ¢calismalarla karsilagtiriimistir.
Sonug olarak, bu ¢aligmanin avantajlari, dezavantajlari ve literatiirdeki yeri hakkinda

bilgi verilmektedir.



BOLUM 2

NANOTEKNOLOJi VE MANYETIT NANOPARTIKULLER

Nanoteknoloji, atomlar ve molekiiller diizeyinde (1 ile 100 nm araliginda) ¢alisarak
milyarda birim olarak gelistirilmis ve/veya tamamen yeni fiziksel, kimyasal ve
biyolojik Ozelliklere sahip yapilarin olusturulmasidir [16]. Genel olarak, cihazlarin
malzeme Ozellikleri ve c¢alisma ilkeleri, geleneksel modelleme ve teoriye (100
nm'den biiylik boyutlara dayanan varsayimlar) dayanmaktadir [17]. Ancak boyutlar
100 nm'nin altina diisiiriildiiglinde, ortaya ¢ikan 6zellikleri agiklamak i¢in geleneksel
teoriler ve modeller yetersiz kalmaktadir. Ayni1 malzemelerin biiyiik parcaciklari ile
karsilastirildiginda, nanomalzemeler boyuta bagli olarak iistiin ve yeni ozellikler
sergiler. Fotokimyasal tirlinler, volkanik tirlinler ve egzoz dumanlart gibi ¢ok ¢esitli
nanomalzemeler veya parcaciklar Diinya'da dogal olarak  bulunabilir.
Nanoteknolojinin temel amaci daha saglam, daha kaliteli, daha uzun 6miirlii, daha
ucuz, daha hafif ve daha kiigiik cihazlar gelistirmektir. Bu nedenle bircok tiirde nano

Olgekli tiretim yontemi gelistirilmektedir [18,19].

2.1. NANOPARTIKULLERIN URETIM YONTEMLERI

Nanomalzemelerin ve yapilarin iiretimine yonelik iki genel yaklasim vardir:
yukaridan asagiya ve asagidan yukariya liretim. Yukaridan asagiya yaklasim olarak
adlandirilan birinci yaklagimda, isleme tiim malzeme ile baslanir ve malzeme daha
kiigiik pargalara boliiniir [20]. Bu ana yaklasimda mikroskobik elementlerin yapisal
boyutlar1, litografi, son derece kusursuz yiizey sekillendirme, 6zel isleme ve
kimyasal daglama teknikleri ile nanometre Olgegine indirgenmektedir. Asagidan
yukartya {iretim yaklasiminda, kimyasal reaksiyonlar yoluyla atomlarin ve
molekiillerin boyut olarak biiylimesi sonucunda malzeme sentezlenir. Atomik ve
molekiiler elementler kontrollii bir sekilde bir araya getirilerek daha biiyiik sistemler,
kiimeler, organik kafesler, multimolekiiler yapilar ve sentezlenmis makromolekiiller
olusturulur. Bunlar kat1 faz, sivi faz ve gaz fazi sentez yontemleri olarak {i¢ grupta

toplanabilir [20].



2.1.1. Buhar Faz Sentezi

Soygaz yogunlastirma yontemi, esneklik ve kontrollii malzeme iiretimi
saglayabildigi i¢in ¢ok popiiler bir nanopartikiil tiretim yontemidir [21]. Yontemin
calisma prensibi, baslangic maddesinin temiz bir helyum atmosferinde
buharlastirilmast ve helyum atmosferinde olusan buharin sogutulmasi esasina
dayanmaktadir. Bu islemi atomlarin nano partikiillere yogunlasmasi takip eder ve
ortaya ¢ikan nano partikiiller toplayicida tasinir ve biriktirilir. Konveksiyon akimlari
(soy gazla sitilir, soguk parmakla sogutulur) kiiciik, yogunlastirilmig parcaciklari
toplama kabina tasir. Birikintiler kazinir ve sikistirma cihazina gonderilir. Uretilen
partikiillerin boyutu 1-100 nm arasindadir ve bu boyutlar gaz basinci ayarlanarak
kontrol edilebilir. Ardindan, istenirse, toplanan parcaciklar kati nanomalzemeler elde
etmek igin sinterlenebilir. Sistemi ve triiniin 6zelliklerini etkileyen ana parametreler

gaz basinci, inert gazin cinsi, sicaklik ve gaz debisidir [22,23].

Fiziksel buhar biriktirme (PVD), kat1 veya sivi bir kaynaktan malzemenin buhar
konveksiyonu ve yogusmasi (genellikle vakum altinda) ile kaplama yontemidir. Bu
yontem ¢ok yonlii bir liretim yontemidir ve proses kosullarinin dikkatli bir sekilde
kontrol edilmesi kosuluyla atomik veya nanometre boyutunda ince filmler
hazirlanabilir. PVD, buharlagma, piiskiirtme, lazerle 1sitma veya iyon 1511 gibi buhar
faz1 tlirlerinin olusturulmasii igerir [24]. Buharlasmada atomlar termal yollarla
kaynaktan, puiskiirtmede ise iyonlarin etkisiyle hedef yiizeyden ayrilirlar. Ortaya
cikan buhar fazi, carpisma ve iyonizasyon agsamalarindan gectikten sonra, substrat
numune lizerinde yogunlasir, bunu ¢ekirdeklenme ve biiylime siiregleri takip eder. Ek
olarak, termal buharlagtirma ile iiretilmesi ¢ok zor olan refrakter metaller ve
seramikler gibi yliksek erime noktalarina sahip malzeme katmanlar1 olusturmak i¢in
puskiirtme kullanilir. Plskiirterek olusturulmus filmler, piiskiirtiilen atomlar
buharlasan atomlardan daha fazla enerji tasidigindan, genellikle daha yiiksek bir
yogunluga sahiptir. PVD proseslerinin baglica avantajlari, yiiksek film biiylime
hizlar1 ve nispeten diisiik alt tabaka sicakliklarinda yogun filmler olusturabilmeleridir
[25].
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Sekil 2.1. Fiziksel buhar biriktirmenin (PVD) semasi.

Kimyasal buhar biriktirme yontemi (CVD) ilk olarak 1994 yilinda Almanya'da
gelistirilmistir ve biiylilk miktarlarda nanopartikiillerin {iretimi i¢in ideal bir
yontemdir. Yontem temel olarak gaz halindeki malzemenin termal kraking ile
parcaciklara doniistiirilmesine dayanmaktadir. CVD, nano 6lgekte siklikla kullanilan
bir malzeme {iretim teknolojisidir. Uygulamalar1 arasinda ¢ogunlukla yiizeyde ince
film kaplama i¢in kullanilmasimmin yaninda yiiksek saflikta dokme malzeme ve
tozlarin iretiminde de kullanilmaktadir [26]. (CVD) prosesinde, gaz halindeki veya
buhar halindeki ham maddeler sicak alt tabaka {izerine tasinir ve/veya alt tabaka
tizerinde kimyasal reaksiyonlar gerceklesir. Reaksiyonlar sicak yiizeyler ilizerinde
veya yakininda meydana gelir ve kati iiriinler yilizeyde ince filmler halinde biriktirilir.
Bu yontemle ¢ok ¢esitli malzemeleri sentezlemek miimkiindiir. (CVD) siirecinde
kullanilan reaktorler c¢ok c¢esitlidir. Sicak duvarli, soguk duvarl, disiik
basingli/atmosferik basingli/yliksek basingli, tagiyict gazli veya tasiyicisiz reaktorler
gibi gruplara ayrilirlar. Bu reaktorlerde 473 ile 1873 K arasindaki sicakliklarda
biriktirme islemleri yapilabilmektedir. Aynt zamanda (CVD) islemleri kullanilan
enerji kaynagma (plazma, foton, lazer, sicak filament) gore farkli gruplara
ayrilabilmektedir [27]. (CVD) isleminin bir¢ok avantaji vardir. En 0Onemli
avantajlarindan biri de genellikle karmagsik sekilli parcalar iizerinde homojen kalin
bir film veya kaplama tabakasi olusturmasidir. (CVD) isleminin bir bagka avantaji da
cok yiiksek saflikta malzemelerin sentezine izin vermesidir. Diger avantajlar,
nispeten yiiksek biriktirme hizlaridir ve genellikle PVD yontemi kadar yiiksek bir

vakum gerektirmez [28].
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Sekil 2.2. Kimyasal buhar biriktirme (CVD) semasi.

2.1.2. Sivi Faz Sentezi

Siv1 faz sentezindeki partikiil olusum mekanizmasi, buhar fazi iglemindeki ile
aynidir. Tipik gaz yogusmasinda tane boyutunu ve kristal seklini kontrol etmek kolay
olmasa da sol-jel ve solvotermal sentezlerde biiylimeyi sinirlayan organik ligandlar
kullanilarak bu ozellikler kontrol altinda tutulabilir. Kimyasal c¢okeltme
reaksiyonlarinda, ¢ekirdeklenme, biiylime ve/veya aglomerasyon siirecleri ayni anda
meydana gelir. Coziinmeyen parcaciklar genellikle asirt doyma kosullar1 altinda
olusur. Cekirdeklenme, ¢ok sayida kiiciik pargacigin olustugu anahtar asamadir [29].
Ote yandan, olgunlasma veya agregasyon gibi ikincil islemler, elde edilen iiriiniin
boyutunu, morfolojisini ve 0&zelliklerini onemli 6l¢lide etkiler. Cokelmeyi
kolaylastirmak i¢in, genellikle bir kimyasal reaksiyonun sonucu olarak ortaya ¢ikan
asir1 doygunluk (doyma) gereklidir. Tipik kimyasal ¢oktliirme yontemleri arasinda
metallerin (sulu ¢ozeltilerden, sulu olmayan ¢ozeltilerden indirgeme, elektrokimyasal
indirgeme ve metal-organik 6ncii maddelerin bozunmasi), oksitler (sulu ve susuz
cozeltilerden) ve metal Onciilerinin (reaksiyonlarla) tiretimi yer alir. Molekiiler
onciiler). Ek olarak, mikrodalga/sonikasyon kimyasal c¢okeltme prosesleri de

uygulanabilir.



Sol-jel islemi ayn1 zamanda bir 1slak kimyasal tekniktir. Bu siiregte, bir kimyasal
¢ozelti (¢oziinen ¢ozelti) veya kolloidal pargaciklar (nano 6l¢ekli pargaciklar igin sol)
kullanilarak bir ag yapis1 (jel) iiretilir [30]. Islemde, &nce ¢ozelti iginde kati
pargaciklar igeren kararli bir sol hazirlanir ve ardindan bir polikondenzasyon veya
politzerizasyon reaksiyonuyla jellestirilir. Jel, icerdigi sivi fazi uzaklastirmak igin
kurutulur. Son adimda jellerin yogunlastirilmasi (yogunlastirilmasi) ve ayrigmast igin
yiiksek sicaklik uygulanir, bu sirada jel ag yapisindaki gézenekler seklinde ¢okelir ve
artik organik kirleticiler uzaklastirilir [31]. Sol, siv1 fazda kati partikiillerin kolloidal
bir siispansiyonudur, jel ise fazlar arasinda olusan birbirine bagl agdir. Her iki
reaksiyon da parcacikli metalik soller yerine polimerik sollar (1 nm'den biiytlik oksit
pargaciklar1 olmadan) verir. Her iki reaksiyon da ¢ok adiml siireclerdir ve sirayla
gerceklesir. Sol-jel Onciileri metal alkoksitler veya inorganik ve organik tuzlar
olabilir. Metal (Si, Ti, Zr, Al, B) alkoksit onciileri ile ¢esitli ¢aligmalar yapilmaktadir
[32].

hidroliz yogunlasma
. polimerizasyon
iy

oncii hidroliz ile jel sekillendirme
olusan sol

) F iltreleyerrelr(’& ) Kurutma
‘ Yikanmis
y kurutulmus

uriin

Sekil 2.3. Sol-jel prosesinin prensibi.

Saf metal oksit nanopartikiil itiretmek i¢in kullanilan en iyi yontemlerden biri
hidrotermal sentezdir. Bu yontemle normal sicaklik ve basingta ¢dziinmeyen
maddeler, yiiksek sicaklik ve yiiksek basing kosullarinda heterojen reaksiyonla
biyiitiliir. Kristal biiylitme, besinlerin su ile tutuldugu otoklav adi verilen ¢elik bir
basingli kaptan olusan bir aparat iginde gerceklestirilir [33]. Kat1 hal reaksiyonu ile
tiretilemeyen malzemeler, hidrotermal sentez yoluyla sentezlenebilir. Diisiik bir

erime noktasina, yiiksek buhar basincina ve termal ayrigmaya sahip olma egiliminde
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olan nihai iiriin elde edilir. Ara durum, meta-kararli durum ve spesifik faz {riinleri
kolayca iiretilebilir, yeni meta-kararli durum ve diger belirli yogun hal bilesikleri
sentezlenebilir. Hidrotermal sentezin en onemli dezavantajlari, pahali otoklavlara
ihtiya¢c duymasi, reaksiyon siirecindeki giivenlik sorunlari ve reaksiyon siirecini

gozlemlemenin imkansizligidir.

Bu c¢alismada manyetit nanopartikiillerin sentezi islemlerin hidrotermal sentez
yontemiyle gerceklestirildiginden Hidrotermal sentez basligi altinda ayrintili olarak

bahsedilecektir.

.
é B A '

OTOKLAV YIKAMA KURUTMA

Sekil 2.4. hidrotermal yontem ¢aligma prensibi [34].
2.1.3. Kat1 Faz Sentezi

Mekanik Ogiitme: Mekanik asindirma, Nanomalzemelerin sentezinde 'yukaridan
asagiya' yontemin tipik bir 6drnegidir. Bu yontemde nanomalzeme kiimelerden degil,
plastik deformasyon sonucu olusan iri taneli partikiillerin yapisal bozunmasiyla
hazirlanir. Mekanik 6gilitme basittir, pahali ekipman gerektirmez ve nano Kristalin
malzemelerin yani sira tiim malzeme smiflari elde etmek icin ¢ok popiiler bir
yontemdir. Uygulamada, 06glitme ortamindan veya atmosferden gelebilecek
kirliliklere ve toz iirliniin, nano kristal mikroyapinin irilesmeden konsolidasyonuna
dikkat edilmesi onemlidir. Mekanik 6giitmede yiiksek enerjili karistiricilar, kiiresel
bilyeler veya tamburlu degirmenler kullanilir. Bilya sayisina, donme hizina,
boyutuna, bilya/toz kiitlesine, 6giitme siiresine ve Oglitmenin yapildigi atmosfere

bagl olarak refraktor veya bilyalardan toz malzemeye enerji aktarimi gergeklesir. Bu
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sentez yontemi, amorf veya nano-kristal alasim partikiillerinin, elemental veya

bilesik tozlarin tiretimi i¢in uygundur [35].

bilyeler

; kavanoz

surdcd
miller

malzeme -

Sekil 2.5. Valsli degirmen (mekanik 6giitmede nanomalzemeler olusturmak igin
kullanilan degirmenlerden biridir) [36].

Ayrica, diger baz1 referanslara baktiginda, nanomalzeme iiretim tekniklerinin farklh
bir boliimiinii gorebilir. Nanopartikiillerin iiretim teknikleri kimyasal, biyolojik ve
fiziksel yontemlerin esas alindig1 “asagidan yukariya (bottom up)” ve “yukaridan
asagiya (top down)” olmak iizere iki temel basglik altinda toplanmistir (Sekil 2.6)
[37].
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Sekil 2.6. “Yukaridan asagiya (top down)” ve “asagidan yukariya (bottom up)”
yaklagiminin sematik gosterimi [37].

NANOPARTIKUL SENTEZ YONTEMLERI

YUKARIDAN A$AG]YA YAKLASIM A$AGIDAN YUKARI YAKLASIM
FIZIKSEL YONTEMLER KIMYASAL SENTEZ ‘ ‘ BIYOLOJIK SENTEZ
o Lazer Yontemi e  Metal Tuzlarin Kimyasal * Mantar
o Inert Gaz Yogunlagmast Indirgenmesi * Bakteri
o Mekanik Ogiitme o  ElektroKimyasal Yontem + Bitkd
e  Fiziksel Buhar Coktiirme ¢ BuharBiriktirme * Enzimler
e Litografi ¢ Sol-Jel Prosesi

e Mikro Emiilsiiyon

e Hidrotermal Sentez

Sekil 2.7. Nanopartikiil iiretim yontemlerinin sematik gosterimi [38].

Yukaridan-asagiya yaklasimai, biitiin halde bulunan malzemelerin nano boyuta kiiciik
parcalara ayrilmasi esasina dayanir. Fiziksel veya kimyasal teknikler kullanilarak
malzeme parcalar1 olusturulur. Bu yaklagim, lazer yontemi, inert gaz yogunlastirma,
mekanik Ogiitme, fiziksel buhar coktirme ve litografi yontemleri gibi farkh

yontemleri igerir. Bu tekniklerin kullanimi, istenmeyen reaksiyonlarin partikiilleri
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etkilememesi icin genellikle vakumlu ortamlar veya inert gazlar kullanimim

gerektirir [39].

Asagidan-yukariya yaklasimi, atom veya molekiillerin nano boyutta organik veya
inorganik nanopartikiillerin olusumunu kontrollii bir sekilde biiyiitmek i¢in kullanilir.
Bu yaklagim, kimyasal sentez yontemleri ve biyolojik sentez yontemleri olarak ikiye
ayrilir. Kimyasal sentez yontemleri, geleneksel kimyasal reaksiyonlar kullanilarak
nanopartikiillerin olusumunu igerir. Bu yontemler arasinda, sol-gel yontemi, 1sil
indirgeme yontemi, hidrotermal sentez, tohumlama yontemi, mikro emiilsiyon

yontemi ve ylizey modifikasyonu yontemleri yer almaktadir [40].

Biyolojik sentez yoOntemleri ise, bitkiler, bakteriler, mantarlar ve enzimlerin
kullanildigr yontemlerdir. Bu yontemler sayesinde, nanopartikiillerin sentezi
sirasinda olusan maliyet ve g¢evre sorunlart minimize edilir. Biyolojik sentez
yontemleri, bitkilerde ve mikroorganizmalarda bulunan biyolojik bilesenlerin
kullanilmasiyla metal nanopartikiillerin sentezlenmesi i¢in bir alternatif
olusturmaktadir. Bu yaklasimda, bitki Ozleri, mikroorganizmalar, mantarlar ve
enzimler, metal iyonlarinin rediiksiyonunu katalizleyen organik bilesenler olarak
kullanilir. Biyolojik sentez yontemleri, geleneksel sentez yontemleri ile

karsilagtirildiginda daha az maliyetli, daha ¢evre dostu ve daha az enerji gerektirir
[41].

2.2. MANYETIT VE MANYETIT NANOPARTIKULLER

2.2.1. Manyetit

Manyetit, birincil bileseni esit miktarda demir(Il) ve demir(III) i¢eren bir demir oksit
olan bir mineraldir. Molar kiitlesi 231.53 g/mol, Ampirik formiili Fe;O,'tiir ve
genellikle demir(l1,111) oksit olarak ifade edilir. Gegmiste, demir-ferrik oksit ve

tridemir tetraoksit olarak adlandirilmistir.

Manyetit magmatik, metamorfik ve tortul kayaclarda bulunur. Adindan da

anlasilacagi gibi manyetiktir; o ve dogasi geregi manyetik demir iceren diger
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mineraller, ferrimanyetik olarak tanimlanir. Manyetit, oktahedral kristal sinifindadir;

3 boyutlu kristal yapida mor atomlar demir, kirmizi atomlar oksijendir [42].

Sekil 2.8. Manyetit kristal yapisi [43].

Manyetitin en biiyiikk kullanimi, ¢elik iiretimi i¢in 6nemli bir demir cevheridir. Diger
uygulamalar, Haber prosesinde amonyak yapmak icin bir katalizér, boyalar ve
seramikler i¢in bir pigment ve ¢esitli prosesler ve malzemeler i¢in manyetik mikro ve

nanopartikiiller olarak sayilabilir [44].

2.2.2. Manyetit Nanopartikiiller

Ferrit nanopartikiiller veya demir oksit nanopartikiiller (mahemit veya manyetitin
kristal yapisindaki demir oksitler) bugiine kadar en ¢ok arastirilan manyetik
nanopartikiillerdir. Ferrit pargaciklar1 128 nm'den daha kiiciikk hale geldiginde,
manyetik davraniglarint  yalnizca harici bir manyetik alan uygulandiginda
sergiledikleri i¢cin kendi kendine topaklanmayi Onleyen siiperparamanyetik hale

gelirler [45].

2.2.2.1. Manyetit Nanopartikiillerin Ozellikleri

Nanoteknoloji, son yillarda, 6zellikle biyo-medikal, nanoakiskanlar ve manyetik
sogutma alanlarinda, geligmis fonksiyonel malzemelerin tasarimmna yonelik

muazzam umutlar yaratmigtir [46]. Manyetit nanopartikiil gibi nano-boyutlu
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malzemeler, gergekten de biiyiileyici fiziko-kimyasal 6zellikler gosterirler ve uygun
sekilde ayarlanirsa, yenilik¢i teknoloji metodolojilerinin yani sira yeni biyo-teshis ve

tedavi stratejileri tasarlamak i¢in kullanilabilirler.

Manyetit, kiibik bir yakin paketlenmis oksijen dizilimi ile spinel (MgAI204) Kristal
yapisina ve hem dortlii (tetrahedral bolgeler) hem de altili (oktrahedral bolgeler)
koordinasyonda demire sahiptir. Tetrahedral ve oktahedral bolgeler, sirasiyla A ve B

olmak tizere iki manyetik alt 6rgiiyii olusturur [47].

Manyetit nanopartikiil nanometre 6l¢eginde olduklari igin farkli manyetik 6zelliklere
sahiptir. Bu 0zellikler partikiillerin boyutu, morfolojisi, kristallinitesi ve ylizey
ozellikleri gibi yapisal Ozelliklerine baghidir. Bu parametreler, partikiillerin
sentezinde kullanilan sentetik yontemler ve kimyasallar, 6rnegin demir prekiirsorleri,
yiizey aktif maddeler, indirgeyici ajanlar ve ¢oziiciiler tarafindan giiglii bir sekilde
etkilenir [42]. Bu nedenle, Manyetit nanopartikiilnin sentezlemek i¢in uygun bir
yontemin se¢imi, uygulamalariin basarisini saglamak i¢in ¢ok onemlidir [47]. Bu
derlemenin kapsaminda, ¢esitli teknoloji ve uygulamalarda kullanilmalarina olan
Ozel ilgi nedeniyle, Manyetit nanopartikiilnin oda sicakliginda manyetik
Ozelliklerinin analizine odaklaniyoruz. Manyetit nanopartikiilnin stiperparamanyetik
(SPM) ve ferrimanyetik (FM) davramiglar1 boyut, sekil, kristallinitesi ve yiizey
ozelliklerine baghdir ve hatta sentetik yontemler tarafindan bile etkilenir. Sekil b,
Manyetit nanopartikiil boyutu (¢ap1) ile manyetik davranisi ve koersivite arasindaki
iliskiyi gostermektedir. Manyetit nanopartikiilnin iki 6nemli boyut-manyetik 6zellik
gecisi, yaklasik ~25 nm ve ~80 nm capli NPlerde bulunan siiperparamanyetik boyut
(rfSP) ve tek alan boyutudur (rSD). Siiperparamanyetik boyut (rSP), NP'lerin
manyetik  6zelliklerinin ~ siiperparamanyetikten ferromanyetik duruma gectigi
noktadir. Ozellikle, NP'lerin, rSP'den daha kii¢iik boyutlarda, termal enerjinin blokaj
sicakliginda  (TB) manyetik  anizotropi  enerjisini  asmasindan  dolay

sliperparamanyetik davranis sergiledigi gortiliir [48].
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Sekil 2.9. (a) Stiperparamanyetik (SPM) (yesil renk) ve ferrimanyetik (FM) (turuncu)
Fes; O, nanopartikiiller i i¢cin uygulanan alan (M—-H) egrilerine karsi
miknatislanma ve (b) boyut, zorlayicilik ve manyetik davranis arasindaki
iligkiler [49].

2.3. NANOPARTIKULLERIN KARAKTERIZASYONU

Metal nanopartikiillerin ylizeylerinin yapisi, bilesimi, alani, boyutu, dagilimi ve optik
ve morfolojik oOzelliklerinin analizi i¢in farkli yontemler kullanilmaktadir. Bu
yontemler arasinda X-15m1 difraksiyonu (XRD) analizi, metal nanopartikiillerin
kristal yapilarinin belirlenmesi i¢in kullanilmaktadir. Fourier doniigiimlii kizilGtesi
spektroskopisi (FTIR), partikiillerin icerdikleri fonksiyonel gruplarin tespit edilmesi
icin kullanilmaktadir. Ayrica, metal nanopartikiillerinin boyutlarina bagl olarak renk
degisimleri, boyut dagilimi1 ve geometrik sekilleri hakkinda yorum yapabilmek igin
UV-Vis spektroskopisi yontemi kullanilir. Partikiillerin sekil ve boyut analizleri i¢in
taramal1 elektron mikroskobu (SEM) kullanilirken, yapi, partikiil dagilimi1 ve boyutu
gibi parametrelerin incelenmesi i¢in gegirimli elektron mikroskobu (TEM) tercih
edilmektedir [50]. Bu yontemler metal nanopartikiillerin farkli 6zelliklerini
incelemek i¢in kullanilabilmektedir ve bu da metal nanopartikiillerin ¢esitli

uygulamalarinda 6nemli bir rol oynamaktadir [51].

2.3.1. XRD (x-151m difraksiyon) Analizi

XRD analiz yontemi, malzemelerin kristal yapilarinin belirlenmesinde kullanilan

onemli bir tekniktir. Bu yontemde, X-1sinlar1 kullanilarak kristal yapilar iizerine bir
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kuvvet uygulanir. X-iginlari, ultraviyole ve gama 1sinlari arasinda bir enerjiye
sahiptir. Bu X-1sinlar1, kristal yap1 atomlari tarafindan sagilir ve atom sagilmasinin
bir sonucu olarak kirinim olusur. Kirinim derecesi, Bragg kanunu olarak bilinen ve

denklem 2.1'de gosterilen bir denklemle hesaplanir [51].

gelen daginik
151m 151n

nA=2dsin @ ﬂ

atomik diizlem

Sekil 2.10. X-1s11 kirim ilkesi [51].

XRD analizi, malzemelerin kristal yapilarinin yani sira, malzemelerin safiyetini ve
kristal boyutunu belirlemek i¢in de kullanilir. Bu yontem, farkli malzemelerin farkli
kristal yapilarma sahip oldugu durumlarda da kullanilir. Ornegin, grafitin farkli
kristal yapilari, XRD analizi ile ayristirilabilir. Ayrica, XRD analizi, bir malzemenin

faz yapisinin da belirlenmesine yardime1 olur.

n. A =2d.Sin6 (2-1)
Denklemde:

n pik sayisini.

A dalga boyunu.

d iki tabaka arasindaki uzakligi vermektedir.

Bu yontem toz, sivi ve yigin formdaki numunelerin, kristal yapisini, latis

parametresini, faz miktarini belirleme de kullanilmaktadir.
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2.3.2. SEM (Taramah Elektron Mikroskobu)

Taramali elektron mikroskobu, yiiksek c¢oziinilirliklii goriintiileme yapabilen bir
elektron mikroskop tiiriidiir ve nanopartikiillerin goriintiilenmesinde kullanilir. Bu
islem igin vakumlu bir ortam ve iletken bir numune gereklidir. Iletken olmayan
numuneler piskiirtme yontemiyle kaplanir. Numune yiizeyine elektron demeti
gonderilir ve Sekil 2.11'te gosterildigi gibi geri sacilmis elektronlar, ikincil

elektronlar, auger elektronlari, X-1sinlar1 ve sagilmayan elektronlar olusabilir [52].

SEM analizinde, goriintii numune yilizeyinden geri sagilan ve ikincil elektronlar
kullanilarak olusturulur. Bu yontem metal nanopartikiillerin morfolojik yapilarim
incelemek ve sekil ve boyutlarini analiz etmek icin kullanilabilir. Ancak, bilimsel bir
makalede kullanima uygun olmasi i¢in bu metin daha ayrintili ve 6zgiin hale

getirilmelidir [51].

Elektron

: Elektron Tabancasi
Demeti

L/ F AN b Anot
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” “ Manyetik

gl iims- —Mercekler
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Actarim

Tarama
Bebinleri

|Geri-Sagimis

Elektron

Dedektor
—

"~ ikincil
“Elektron
Dedektora

‘Numune

SEM cahisma prensibi

Sekil 2.11. SEM c¢aligsma prensibi [51].
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Sekil 2.12. Numune yiizeyi ile gelen elektron 1sininin etkilesiminin sematik gosterimi
[53].

2.3.3. TEM (Geg¢irimli Elektron Mikroskobu)

Nanopartikiillerin 6zelliklerini belirlemek i¢in kullanilan yontemlerden biri gegirimli
elektron mikroskobu (TEM) analizidir. Bu yontem sayesinde nano yapilarin
goriintlileri 0,3 nm ¢oziintirliikte elde edilebilir ve yiiksek ¢oziiniirliklii goriintiilerde
0,1 nm'ye kadar ulasilabilir. TEM analizi, toz halindeki partikiillerin 6ncelikle uygun
¢oziicliler yardimiyla sivi hale getirilmesiyle baslar. Elektronlar 100-200 kV hizla
hizlandirilir ve numuneye dogru gonderilir. Elektron demeti, manyetik mercekler ve
metal agiklik kullanilarak inceltilir ve yogunlagtirilir. Bu sayede, elektromanyetik
lens yardimiyla numune ile etkilesim saglanir ve gegen elektronlar sayesinde goriintii
elde edilir. Yiiksek ¢oziintirliiklii goriintii elde etmek i¢cin metal acgikliktan sadece
sacilmis elektron gecisi saglanir ve optik eksenden sapan elektronlar engellenir. TEM
analizi, nanopartikiillerin dagilimi, igerigi, yapisi, boyutu ve kristallografisi hakkinda

bilgi sahibi olmamizi saglar [52].
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Sekil 2.13. Numune yiizeyi ile gelen elektron 1sininin etkilesiminin sematik gosterimi

[53].

2.3.4. Uv-Vis Spektroskopi

Ultraviyole-goriiniir spektroskopisi, materyal ve 151k arasindaki etkilesimi temel alan
bir analiz yontemidir. Ana cihaz, bir 151k kaynagi, dalga boyu seg¢ici monokromator,
numune kiivetleri, sinyal ve dedektdr cihazindan olusur. Ornek kabi genellikle

kuvars malzemeden yapilmistir ve her o6lglimden sonra etanol veya aseton ile

Dedektor

temizlenmelidir [54].

monokromator

kaynak dagilim
Q cihazi

giris
yarigl

ornek
Cikis
yarigi

Sekil 2.14. Uv-Vis Spektroskopi Prensibi [54].
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Nanopartikiiller i¢in kritik bir analiz yontemi olan UV-gériiniir spektroskopisi, drnek
tizerine fotonlarin génderilmesi temeline dayanan bir yontemdir [55]. Bu yontemde,
temel haldeki elektronlar, fotonlar1 absorbe ederek uyarilmis hale gegerler. Uyarilmig
elektronlar, enerjilerine bagli olarak yiiksek enerji seviyelerine atlarlar ve bu
atlamalar sirasinda atomlarin absorpsiyon spektrumlart belirlenir. Daha sonra,
elektronlar tekrar temel hal seviyesine (en diisiik enerjili) geri donerler ve bu siiregte,

absorbe ettikleri enerjiyi yayarak atomlarin emisyon spektrumlarini olustururlar.

Metal nanopartikiillerin optik ozellikleri, partikiil yiizeyine diisen 15181n ylizey
plazmonu adi verilen bir fenomen tarafindan etkilenmektedir. Bu plazmon salinima,
UV'den kizil6tesi alana kadar degisen elektromanyetik dalgalar tarafindan uyarilarak,
metal nanopartikiil yiizeyinde kolektif salinimlarin ortaya ¢ikmasina neden olur. Bu

salinimlar, Sekil 2.15'da gosterildigi gibi gergeklesir [56].

Metal
Nanopartikiil

Elektron

Elektrik Bulutu
Alan

Sekil 2.15. Elektromanyetik dalgalarin etkisiyle metal nanopartikiilin yilizey
saliniminin olusumunun gosterimi [54].

Yiizey plazmonlarinin uyarildigi rezonans frekansinda, metal nanopartikiiller 15181
giclii bir sekilde emer. Bu nedenle, metal nanopartikiilin boyutuna, sekline,
dielektrik katsayisina ve metalin kimyasal yapisina bagh olarak, plazmon absorbans
bantlar1 ortaya ¢ikar. Bu absorbans bantlari, metal nanopartikiiliin optik 6zelliklerinin
bir gostergesi olarak kabul edilir ve nanopartikiillerin optik davranisini belirler.
Ozetle, metal nanopartikiillerin optik dzellikleri, yiizey plazmonlarinin uyarilmasiyla

iligkilidir. Bu uyarilma, partikiil ylizeyinde kolektif salinimlara yol agar ve
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nanopartikiiliin boyutu, sekli, dielektrik katsayis1 ve metalin kimyasal yapist gibi

faktorlere bagl olarak plazmon absorbans bantlari olusturur [56].
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BOLUM 3

HIiDROTERMAL YONTEM, KOLLOIDLER VE SOGUTMA KULELERI

3.1. HIDROTERMAL YONTEM

Literatiirde, hidrotermal sentez yontemi hakkinda farkli birgok tanim oldugu
goriilmektedir. Ornegin, Laudise 1970 yilinda hidrotermal sentezi, sulu ¢dzelti i¢inde
biiyiime sekli olarak tanimlamistir [57]. 1973 yilinda ise Lobachev, yiiksek basing ve
sicaklikli sulu ¢ozeltilerde gergeklesen bir yontem olarak adlandirmistir [58]. 1985
yilinda Rabenau, hidrotermal sentezi sulu ortamda, 100 °C ve 1 atm basing
tizerindeki heterojen reaksiyonlar olarak tanimlamistir [59]. Yoshimura 1992 yilinda
hidrotermal sentezi, oda sicakliginin {izerinde 1 atm basingta meydana gelen
heterojen reaksiyonlar olarak tanmimlamistir [60]. 1994 yilinda Yoshimura,
reaksiyonlarin kapali bir sistem iginde yliksek sicaklik ve basingta gerceklestigini

belirterek, onceki tanimlamalara eklemeler yapmustir [61].

Hidrotermal sentez yontemi hakkinda yapilan tanimlamalar, yontemin sicakligin 100
°C'nin lizerinde ve basincin 1 atm'nin lizerinde gergeklestigi seklinde ortak bir kabule
sahip oldugunu gostermektedir. Ancak sicaklik ve basing i¢in sabit bir alt siir
bulunmamaktadir. Tiim tanimlamalar g6z Oniine alindiginda, hidrotermal sentez
yontemi, kapali bir ortamda, sulu veya susuz c¢oziiciiler i¢inde, oda sicakliginin
tizerindeki 1 atm'den yiiksek basingta gergeklesen heterojen reaksiyonlar olarak
tanimlanmaktadir. Ancak son yillarda, hidrotermal sentezin nanoteknolojide
kullaniminin artmasiyla birlikte, tanimi yenileme ihtiyaci dogmustur. Hidrotermal
sentez yontemi kullanilarak yiiksek kaliteli nanomalzemelerin elde edilmesi i¢in jel
ve farkli ¢ozeltiler kullanilmaktadir. Bu nedenle, hidrotermal sentez yontemi, kapali
bir ortamda, sulu veya susuz ¢oziiciiler i¢cinde, oda sicakliginin tizerindeki 1 atm'den
yiikksek basingta gergeklesen heterojen veya homojen reaksiyonlar olarak

tanimlanmaktadir [60].
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3.1.1. Hidrotermal Yontemi Tarihsel Siireci

Hidrotermal, dogal yollarla su ve sicakligin etkisi altinda olusan bir terimdir ve
kokeni jeoloji bilimine dayanmaktadir. Hidrotermal sentez yontemiyle ilgili
calismalar 1996'dan sonra dogrusal bir ivmeyle artig gosterse de, bu yontemin kesfi
daha oncelere dayanmaktadir. Hidrotermal sentez yontemi, 19. yilizyilin baslarindan
itibaren jeolojik ¢alismalarla baslamistir ancak elektron mikroskop tekniklerinin
heniiz gelistirilmemis olmasi nedeniyle kiigiik 6lgekli iirlinlerin karakterizasyonu
mimkin olmamistir [62]. Bergius ve arkadaslarinin 1913'teki c¢aligmasinda
hidrotermal sentez yontemi kullanilarak seliilozun komiire benzer yapilar
doniistiriilmiistir. Daha sonra Schuhmacher, Huntjen ve Kreveken hidrotermal
yontemi iizerine c¢aligmalar yapmis ve C/H/O oranlarindaki degisimler ile ciddi

farkliliklar bulmuslardir [62,63].

Hidrotermal sentez yontemi, nanoteknoloji alanindaki uygulamalarin artmasi ve nano
esasli malzemeler olan talebin artmasi sebebiyle 19. yiizyilin sonlarina dogru tekrar
ilgi odagr haline gelmistir. 1991 yilinda yiiksek sicakliklarda gergeklestirilen
hidrotermal sentez yontemi ile karbon nanotiipler kesfedilmistir . Son yillarda, diisiik
sicakliklarda gerceklestirilen hidrotermal yontemi ile nano kiireler, kapsiillenmis
nano yapilar, nanokompozitler ve ¢esitli uygulama alanlarinda kullanilan ¢esitli yeni
karbon malzemeleri elde edilmistir. hidrotermal yonteminin islemiyle nano kiireler,
kapstillenmis nano yapilar, nanokompozitlerin eldesi ve ¢esitli uygulama (enerji ve
cevre, elektrik, kataliz vb.) alanlarinda kullanilmas iizerine ¢alismalar yapilmaktadir

[64].

3.1.2. Hidrotermal Yontem (HT)

Hidrotermal islemi, kapali bir reaktor icerisinde kendiliginden olusan bir basing

altinda gergeklesmektedir.
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Sekil 3.1. Hidrotermal yontemde kullanilan otoklav ve pargalari.

Polyollar, hidrotermal yontemde ¢6ziicii olarak kullanilir. Polyol-araciligtyla sentez,
yiiksek kaliteli, suya dayanikli Fe; O, nanopartikiiller hazirlamak i¢in ¢ok yonlii bir
kimyasal yaklagimdir [65]. Bu yontemde, etilen glikol (EG), dietilen glikol (DEG)
gibi polialkoller, yiiksek kaynama noktali ¢6ziicii ve indirgeyici olarak hareket
ederken, tanecik biliylimesini kontrol etmek ve ara tanecik birikmesini énlemek igin
stabilizator olarak da islev goriirler [66]. Termal ayrisma yontemiyle
karsilastirildiginda, bu yontemle hazirlanan Fe; O, nanopartikiiller , hidrofilik bir
kaplama sayesinde bazi su dagilabilirligi gosterirler. Ancak, polialkol kaplamasi
nanopartikiillerin yiizeyinde kovalent olarak bagli degildir ve bu nedenle polialkoller
arasinda gorece zayif bir etkilesim vardir. Bu nanopartikiiller viicuda tanitildiginda,
genellikle polialkollerin desorpsiyonundan dolay1 uzun vadeli kararliliklar1 diigiiktiir
ve makrofajlar tarafindan alinmalarimi kolaylastirir. Bu faktorler g6z Oniine
alindiginda, fizyolojik kosullar altinda uzun vadeli kolloidal kararlilik, bu sorunlar

asmak icin gereklidir [67].

Hidrotermal sentez yonteminin verimliligi, kullanilan hammadde ve hidrotermal
kosullara bagl olarak %30-85 arasinda degisebilmektedir [68]. Bu yontemle elde
edilen triinlerin Ozellikleri ise sentez sirasindaki deney parametreleri (rekasiyon
stiresi, sicaklik , 6n islemler vb.) girdi malzemesinin 6zelliklerine ve faz oranlarina
(kati— s1v1) baghdir. Titirici ve arkadaslari, 2011 yilinda yaptiklar1 bir ¢alismada
reaksiyon sicakligindaki degisikliklerin ¢api, boyut dagilimi, manyetizma, iletkenlik
gibi ve diger bazi Ozellikler sentezlenen malzemenin o6zelliklerini etkiledigini

bildirmislerdir [69]. Benzer sekilde, Nizamuddin ve arkadaslar1 da 2017 yilinda
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yaptiklar1 bir ¢aligmada farkli biyokiitle tiirlerinin ve deney parametrelerinin
hidrotermal yontem {izerindeki etkisini incelemislerdir. Bu c¢aligmada, reaktor
igerisindeki basincin artmasiyla hammadde bilesiminde daha hizli bir parcalanmanin
gergeklestigi ve reaksiyon siirelerinin yiiksek olmasi durumunda elde edilen yapilarin
gozenekliligi, yiizey alani ve gbzenek hacmini etkiledigi bildirilmistir. Yapilan diger
bir c¢alismada ise, diisiik sicakliklarda meydana gelen hidrotermal yontemde
hammaddenin  tam  olarak  doniisiimiiniin ~ ger¢eklesememe  sorunuyla
karsilasilabilecegi bildirilmistir [68]. Yapilan c¢alismalarin analizi, hidrotermal
yonteminde sicakligin kritik bir faktdr oldugunu ve uygun verim igin reaksiyon

sicakliginin dogru bir sekilde ayarlanmasi gerektigini gostermektedir.

3.2. KOLLOIDLER

Kolloid bilimi, hem biiyiik molekiillerin hem de ince bdliinmiis ¢ok fazli sistemlerin
bilimidir. Kolloid ve ylizey biliminin kesistigi nokta ¢oklu faza sahip sistemlerdir.
Kolloid bilimi bir¢ok ac¢idan disiplinler arasidir; ilgi alami fizik, biyoloji, malzeme
bilimi ve birkag¢ baska disiplinle ortiismektedir [55]. Kimyasal bilesimi (organik veya
inorganik), ornek kaynaklar1 (6rnegin biyolojik veya mineralojik) veya fiziksel
durumu (6rnegin bir veya iki fazli) degil, parcacik boyutuyla ilgilidir. Kolloidal
cozeltiler veya kolloidal dispersiyonlar, gercek cozeltilerle ve siispansiyonlarla
arasinda yer alir. Bagka bir deyisle, kolloidal bir dispersiyonda dagilmis partikiillerin
cap1 gercek c¢oOzeltideki c¢ozelti partikiillerinin ¢apindan daha biiylik ve
siispansiyondakinden daha kiiciiktiir. Kolloid kimyasinin bilgisi, kimyanin ¢esitli
yonlerinde gereklidir. Bu alandan daha fazla sey sunan ve hala daha ¢ok sunabilecek
bir alan oldugu icin, kimyagerler ve malzeme miihendisleri bu alani ¢alisarak

miimkiin oldugunca ¢ok kullanim elde etmek igin arastirmalidir [70]

Bir ¢dzelti, bir ¢oziinen ve bir ¢oziicli olmak iizere iki bilesenden olusur. Eger ferrik
kloriir ¢ozeltisi kaynar suya dokiiliirse, berrak, koyu kahverengi bir siv1 elde edilir.
Renk degisimi, kimyasal bir reaksiyonun meydana geldigini gdsterir; aslinda ferrik
oksit olusmustur. Ferrik oksit, su i¢cinde neredeyse ¢bziinmez ve normalde coker,
ancak uygun kosullar altinda olusursa, ¢ok kii¢iik parcaciklar halinde sivi iginde

dagilimmi siirdiirebilir. Bu partikiillerin varlig1 renk tarafindan gosterilir, ancak
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stvinin bulanik gdériinmesine neden olacak kadar biiyiik degillerdir. Bu, bir kolloidal
sistem Ornegidir. Olagan gercek ¢ozeltide, ¢oziinen, tek molekiil veya iyon formunda
¢oziicii iginde dagilmistir. Ote yandan, siispansiyon, ¢iplak gozle veya mikroskopla

goriilebilecek kadar biiyiik parcaciklar igerir [70].

Gergek bir ¢ozeltide, seker veya tuz gibi ¢Ozilinen partikiiller, ¢oziicii iginde tek
molekiil veya iyon olarak dagilir. Bu nedenle, dagilmis partikiillerin ¢ap1 1 A ile 10
A arasinda degisir. Ote yandan, suya karistirilmis kumun bir siispansiyonunda,
dagilmig partikiiller milyonlarca molekiiliin birlesimidir. Bu partikiillerin ¢ap1 2.000
A veya daha fazladir. Gergek bir ¢ozelti ve kolloidal ¢dzeltiler arasinda net bir
siirlayict ¢izgi ¢ekmek agikca imkansizdir. Kolloidal davranis, boyut kiiciildiikge
hacme kiyasla biiyiik Ol¢iide artan yiizey alani ile iliskilendirilebilir. Kolloidal
dispersiyonlarin temel ozellikleri, partikiillerin ylizey alaninin hacme kiyasla ¢ok
biiyiik olmasi gergegine dayandirilabilir. Gergek bir ¢ozeltide, sistem yalnizca bir
fazdan olusur ve ¢oziinen ve ¢oziiciiniin molekiiler parcaciklari arasinda gercek bir
ayrim ylizeyi yoktur. Kolloidal durumdaki partikiillerin boyutu 5 mp ile 200 nm
arasinda degisir [71].

1861 yilinda Thomas Graham, ¢6ziilmiis maddelerin gecirgen bir membran
lizerinden suya yayilma yeteneklerini inceledi. Seker, iire ve sodyum kloriir gibi
kristal yapili maddelerin membranin i¢inden gectigini, tutkal, jelatin ve arap sakizi
gibi diger maddelerin ise ge¢gmedigini gdzlemledi. Ik grubu kristalloidler, ikinci
grubu ise kolloidler olarak adlandirdi (Yunanca, kolla = yapistirici; eidos = benzer).
Graham, ‘'kristalloidler' ve 'kolloidler' arasindaki farkin parcacik boyutundan
kaynaklandigini diisiindii. Daha sonra, dogas1 ne olursa olsun, herhangi bir madde,
kolloidal boyuttaki pargaciklara boliinerek kolloid haline doniistiiriilebilecegi
anlasildi. Lineer boyutu (10 A) ile (I um) arasinda olan herhangi bir pargacik
kolloid olarak kabul edimektedir. Partikiillerin agirligi veya bir parcaciktaki atom
sayist yerine, lineer boyutlar kolloid boyut araligini tanimlar [72]. Kolloid boyutta

parcaciklara sahip olan materyal, kolloid halinde oldugu s6ylenir.

Kolloid o6rnekler: Kolloidal pargaciklar zorunlu olarak fiziksel sekle sahip degildir.

Aslinda, bunlar ¢ubuk seklinde, disk seklinde, ince filmler veya uzun iplikler olabilir.
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Partikiillerin capi, fiziksel madde formunda bir pargacik boyutu Glgilistidiir. Ancak,
diger durumlarda, malzemenin kolloid olarak siniflandirilabilmesi i¢in boyutlardan
biri (uzunluk, genislik ve kalinlik) kolloidal aralikta olmalidir. Bu nedenle, daha
genis bir baglamda, dagilmis partikiillerin en az bir boyutunun (uzunluk, genislik
veya kalinlik) kolloid aralikta olmasi durumunda, bir kolloid dispersiyonu olarak
smiflandirilir [71]. Kolloidlerin ilging 6zelliklerinin bir¢ogu, boyutlari atomik
boyutlar ile toplu boyutlar arasinda yer aldigi i¢in ortaya ¢ikmaktadir. Kolloidal
boyut araliginin iki 6nemli sonucu vardir:

(1) Kolloidal malzemelerin ¢ok biiyiik yiizey alanlar1 ve "ylizey enerjileri" vardir.

(i) Kolloidal partikiillerin &zellikleri her zaman karsilik gelen toplu madde veya
karsilik gelen atom/molekiillerin 6zellikleri degildir. Kolloidal boyut araligi,

mikroskobik malzeme pargaciklari ile bireysel atomlar arasinda yer alir [73].

Kolloidal sistemler, iki faza sahip olan heterojen karakterde kabul edilmektedir.
Kolloidalde dagilanan parcaciklari disperse faz olarak adlandirilir. Ikinci olarak,
kolloidal partikiillerin dagildig1 siirekli faz dispersiyon ortami olarak adlandirilir.
Omegin, su icindeki bakirin kolloidal ¢dzeltisi i¢in bakir parcaciklar1 dagilan fazi
olustururken, su dispersiyon ortamidir. Ayrica, dagilan faz, pargaciklari olusturan
faz1 ifade etmektedir. Dispersiyon ortami, partikillerin dagilma isleminin
gerceklestigi ortamdir. Yukarida belirtildigi gibi, kolloidal bir sistem, dagilan faz ve
dispersiyon ortamindan olugmaktadir. Dagilan faz veya dispersiyon ortami gaz, sivi
veya kat1 olabileceginden, sekiz tiir kolloidal sistem miimkiindiir. Bir gazin diger bir
gaz i¢inde kolloidal bir dispersiyonu miimkiin degildir, ¢linkii iki gaz homojen bir
molekiiler karisim olustumaktadir. Farkli tlirdeki kolloidal sistemler asagidaki

sekilde listelenmistir [74].
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Tablo 3. 1. Kolloidal dispersiyon tiirleri.

Tip ad1 Daginik faz Dispersiyon ortam
Kopiik Gaz Sivi
Kat1 kopiik Gaz Kat1
Aerosol Sivi Gaz
Emiilsiyon Sivi Sivi
Kati emiilsiyon (jel) Siv1 Kat1
Sigara igmek Kat1 Gaz
Sol Kati Sivi
Kati sol Kati Kat1

3.2.1. Kolloid Ozellikler

3.2.1.1. Kolloidlerin Optik Ozellikleri

Tyndall Etkisi

Bir ¢ozeltinin i¢inden gii¢lii bir 151n gegirildiginde ve ona dik bir agiyla bakildiginda,
151gn yolu bulanik bir 15in veya koni olarak gériiniir. Bu, ¢ozeltilerin partikiillerinin
151k enerjisini emmesi ve ardindan uzayda tiim yonlere yaymasi nedeniyle
olusmaktadir. Buna "15181in sagilmasi" denir ve kolloidal dagilimdaki 1sin yolunu
aydinlatir. Cozeltilerdeki parcaciklar tarafindan 15181in sagilmasi olayma Tyndall
etkisi denir. Isi8in sol parcaciklari tarafindan sagilmasiyla olusan aydinlatilmis 1s1n

veya koni, genellikle Tyndall 1s1n1 veya Tyndall konisi olarak adlandirilir [75].

Bir sinema salonundaki duman dolu film projektdriinden gelen 151k 1s1nlarinin veya
tozlu bir yoldaki araba farlarinin 1ginlariin bulanik bir sekilde aydinlanmasi, Tyndall
etkisinin tanidik Ornekleridir. Eger sol parcaciklar1 yeterince biiyiikse, Tyndall
sagilmas1 sonucu sol, normal 151k altinda bile bulanik goériinebilir. Gergek ¢ozeltiler
Tyndall etkisini gdstermez. Iyonlar ve ya ¢dzelti molekiilleri, 15181 sagmak icin ¢ok

kiictiktiir, bu nedenle bir gercek ¢ozelti icinden yanindan bakildiginda 151n goriinmez.
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Bu nedenle Tyndall etkisi, bir kolloidal ¢ozeltiyi gercek bir ¢ozeltiden ayirt etmek
i¢in kullanilabilir [76].

(i) Partikiillerin ultra mikroskopik dogasi: Sol pargaciklar mikroskopla goriilemez.
Zsigmondy, Tyndall olaymi kullanarak ultra mikroskop adi verilen bir cihaz
kurmustur. Yogun bir 151n demeti, cam bir kap i¢inde bulunan bir sole odaklanmistir.
Isik odak noktasi, demetle dik bir aciyla bir mikroskopla gozlenir. Bireysel sol
parcaciklar, koyu bir arka plana (dispersiyon ortami) karsi parlak noktalar seklinde
goriinmiistiir. Ultra mikroskop altinda, aslinda pargaciklar goériinmez. Goriilebilen
sey, partikiillerin etrafindaki daha bliylik dagilmis 151k halkalaridir. Bu nedenle, bir
ultra mikroskop, sol partikiillerin sekli ve boyutu hakkinda herhangi bir bilgi

veremez [77].

(if) Elektron mikroskop: Bir elektron mikroskopunda, elektron demeti elektrik ve
manyetik alanlar tarafindan bir fotografik plaka iizerine odaklanir. Bu odaklanmis
demet, bir sol pargacik filminden gecirilir. Bu sekilde, boyutu yaklagik 10,000 kat
biiyiikliigiinde gosteren bireysel partikiillerin bir resmini elde etmek miimkiindiir. Bu
enstrimanin yardimiyla, boya pigmentleri, viriisler ve bakteriler de dahil olmak
tizere bir¢cok sol pargacigin boyutu ve sekli hakkinda bir fikir edinebiliriz. Bu
partikiillerin kiiresel, ¢ubuk seklinde, disk seklinde veya uzun iplik seklinde oldugu
bulunmustur [76].

3.2.1.2. Kolloidlerin Kinetik Ozellikleri

Brown Hareketi: Bir sol, ultra mikroskopla incelendiginde, askiya alinmis
parcaciklar 1sildayan noktalar seklinde goriiliir. Bir bireysel parcacigin takibiyle,
parcacigin siirekli ve hizli bir hareket gecirdigi gozlenir. Parcacik, ortamda kisa diiz
¢izgi yollarinda hareket ederken ani bir sekilde yon degistirir [77]. Dagilma
ortamindaki Kolloid parcacigin siirekli hizli zigzag hareketine Brown hareketi denir.
Bu fenomen, 1827'de kesfedilmis olan Sir Robert Brown tarafindan adlandirilmistir.
Askiya alinmis parcaciklar ve gercek ¢ozeltiler Brown hareketini sergilemez. Brown
hareketinin ag¢iklamasi, kinetik molekiiler teoriye dayanan matematiksel diistincelerle

Albert Einstein tarafindan yaklasik olarak 1955 yilinda ileri siiriilmiistiir. Ona gore,
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Parcacigin hareketi, ortamin molekiillerinin zit yonlere vurdugu esit olmayan sayida
molekiil tarafindan tetiklenir. Daha fazla molekiil bir taraftan parcaciga carptiginda,

hareket yonii degisir [74].

Bir askida, askiya alinan parcaciklar c¢ok biiyiik oldugundan esit olmayan
carpigsmalarin olasiligi azalir. Parcacigin bir tarafina ¢arpan molekiillerin kuvveti,
diger tarafta gerceklesen carpigsmalarin kuvveti tarafindan iptal edilir. Bu nedenle,
Brown hareketini sergilemezler. Brown hareketi olgusu, sivilardaki molekiillerin
varligint ve siirekli hareketlerini kanitlamanin miikemmel bir gostergesidir. Ayni
zamanda, kolloidal partikiillerin yerlesmesine neden olmasi gereken yergekimi
etkisini nasil dengeledigini aciklar. Dagilma ortaminin molekiilleri tarafindan

partikiillerin stirekli itilmesi, partikiillerin ¢okelmesine izin vermez [74].

3.2.1.3. Kolloidlerin Elektriksel Ozellikleri

(i) Sol tiirlerinin elektrostatik dogasi: Kolloidal dagilimlarin en 6nemli 6zelligi, tim
askiya alinmis partikiillerin ya pozitif ya da negatif bir yiike sahip olmasidir. Benzer
sekilde yikli pargaciklar arasindaki itme kuvvetleri, yercekimi etkisi altinda bir
araya gelmelerini ve c¢okmesini engeller. Bu, sola kararlilik kazandirir. Sol
parcaciklari, dagilma ortamindan pozitif veya negatif iyonlarin tercihli adsorpsiyonu
yoluyla pozitif veya negatif yiik kazanir. Ornegin, ferrik hidroksit sol pargaciklari,
solun hazirlanmasinda kullanilan demir kloriir (FeCI3 ) tarafindan Fe3+ iyonlarini
adsorbe ettigi i¢in pozitif ylikliidiir. Sol genelinde n6tr olmasina ragmen, parcaciktaki
yiik, ortamdaki elektrolit tarafindan saglanan zit yiiklii iyonlar (bu durumda CI-)
tarafindan dengelemistir [77].

(i1) Elektriksel Cift Tabaka: Kolloidal pargacigin yiizeyi, etrafinda segici olarak
pozitif iyonlarin bir tabakasinin adsorpsiyonuyla pozitif bir ylik kazanir. Bu tabaka,
ortamdan karsi-iyonlar ¢ekerek ikinci bir negatif yiik tabakasi olusturur. Parcacigi
etrafindaki + ve - yiiklerin kombinasyonuna Helmholtz Cift Tabaka denir.
Helmholtz, parcacik yiizeyine bitisik olan pozitif yiiklerin sabit oldugunu, negatif
yiiklerin ise ortamla birlikte hareketli oldugunu diistinmiistiir. Daha sonraki

diistinceler, ¢ift tabakanin su sekilde olustugunu gdstermistir: (a) Pargacik yiizeyine
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sikica tutturulan pozitif ve negatif yiiklerden olusan yogun tabaka. (b) Pozitif iyonlar

iceren ortama yayilmis karsi-iyonlarin (negatif iyonlar) difiizyon tabakasi [74].

Kompakt ve yayilmali tabakalarin birlesimi, Stern Cift Tabakas1 olarak adlandirilir
ve bu isim, onemini ilk kez fark eden kolloidal kimyaci tarafindan verilmistir.
Yayilmali tabaka, parcacik yiizeyine zayif bir sekilde baglidir ve bir elektrik alan
uygulandiginda ters yonde hareket eder. Parcacik etrafindaki yiik dagilimi nedeniyle,
kompakt tabaka ile ¢ozeltinin yayilmali tabakasi arasinda bir potansiyel farki vardir.
Buna Elektrokinetik veya Zeta potansiyel denir. Cift tabakanin varligi, (a) Katoforez
ve (b) Kolloidallerin Elektroozmozis gibi elektriksel ozelliklerini agiklar. Bu
ozelliklerin yardimiyla Zeta potansiyelinin biiyiikliigli tahmin edilebilir hale

getirilmistir [74,75].

3.2.2. Kolloidal Kararhhk

Kolloidal dagilim, kat1, siv1 veya gaz partikiillerinin siirekli bir fazda (kati, siv1 veya
gaz) dagildig1 bir sistemdir. Dar anlamda, kolloidal terimi, en az bir boyutu 1 nm ile
1 um arasinda olan pargaciklara atifta bulunur. En sik karsilagilan kolloidal
dispersiyonlar kati-s1v1 (slispansiyonlar), sivi-siv1 (emiilsiyonlar), gaz-sivi (kopiikler)

ve kati-gaz (aerosoller) dispersiyonlandir [78].

Kolloidal dispersiyon, yiizey enerjisini azaltma egiliminde oldugundan termodinamik
olarak kararsiz bir sistemdir. Bu nedenle, bir kolloidal sistemin kararliligi, siirec,
kullanim ve uygulamalarla ilgili bir zaman kavramma baghdir [79]. Kolloidal
kararlilik iki kategoriye ayrilabilir: kolloidal kararlilik ve yercekimi kararlilig.
Kolloidal kararlilik, par¢acik boyutu degisikligiyle ilgilidir (6rnegin, toplama veya
yigilma). Parcaciklar boyut degisikligine tabi degilse, dispersiyon kolloidal olarak
kararli kabul edilir. Dolayisiyla, kolloidal kararlilik, Van der Walls ve elektrostatik
etkilesimler (klasik Derjaguin-Landau-Verwey-Overbeek (DLVO) teorisi), sterik
etkilesimler (6rnegin, polimer adsorpsiyonu), hidrofobik etki vb. gibi ¢esitli etkilesim
tiirlerine baghdir. Bu nedenle, bir dispersiyonun kolloidal kararliligini teorik olarak

ongormek son derece zordur [80].
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Yercekimi kararliligi, partikiillerin parcacik gogiine (0rnegin, sedimentasyon veya
kremasyon) direnme yetenegiyle ilgilidir ve ¢ogunlukla siirekli fazin viskozitesi ve
yogunlugu, partikiillerin boyutu ve yogunlugu gibi kolloidal dispersiyonun akis
Ozelliklerine baglidir. Seyreltik kolloidal parcaciklar i¢in, Newtonian bir akiskan
icinde bu gdcline olgusu Stokes yasasi ile tanimlanabilir. Sedimentasyon bazen
kolloidal kararsizlik olarak yanhshkla kabul edilir. Ornegin, bir ¢dziiciideki bir
parcacik dispersiyonu kolloidal olarak kararli olabilir (pargacik boyutunda degisiklik
yoktur) ancak yergekimi kararl degildir [80].

Kolloidal sistemlerin kararliligi, Derjaguin, Landau, Verwey ve Overbeek teorisi
(DLVO) tarafindan tanimlanabilir. S6z konusu teori, ¢oOzeltideki parcaciklar
arasindaki etkilesim enerjisini karakterize eder. Parcaciklar arasindaki etkilesimler,
Van der Waals ¢ekim kuvvetleri ve itici elektrik ¢ift tabaka kuvvetleri olarak ikiye
ayrilabilir. itme kuvvetlerinin toplami ¢ekim kuvvetlerinden yiiksekse, séz konusu
sistem kararli kabul edilebilir [81]. Baska bir deyisle, ¢ekim kuvvetleri (kalict dipol-
kalic1 dipol etkilesimleri (Keesom), kalici dipol-indiiklenmis dipol kuvvetleri
(Debye) ve gecici dipol-gecici dipol kuvvetleri (London) tarafindan olusturulan) itme
kuvvetlerinden daha giiclii oldugunda, pargaciklar birbirine yapisir ve sonug¢ olarak
topaklanma meydana gelir. Farkli maddelerin eklenmesi ve konsantrasyon, iyonik
kuvvet veya pH gibi diger faktorler, etkilesimlerin toplam potansiyel enerjisini
degistirebilir. Makromolekiillerin eklenmesi durumunda, kolloidal siispansiyonun

kararlilig1 stabilizasyon mekanizmasina baglidir [82].
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Sekil 3.2. Polimerin kolloidal sistemlere eklenmesiyle olusan kararlilik
mekanizmalar1 [82].

fla¢ tasima, tibbi teshis ve goriintiileme amaglar1 igin incelenen nanopartikiiller,
yigilma 6nlemek i¢in koruyucu bir organik tabaka gerektirir ve parcacik ylizeyine
0zel islevsellikler ekler. Nanopartikiillerin etrafinda olusan organik tabaka
(adsorpsiyon tabakasi), pargacik birlesmesinden sorumlu olan ¢ekici Van der Waals
kuvvetlerine kars1 dengeleyici bir sterik bariyer saglayacak kadar yeterince kalin
olmalidir.  Nanopartikiillerin  etrafinda  adsorpsiyon tabakalarmin olusumu,
biyomedikal uygulamalarda tipik olarak kullanilan seyreltilmis sistemlerde
birlesmeyi onlemek i¢in etkili bir yaklasimdir. Bununla birlikte, kalin adsorpsiyon
tabakalari, konsantre bir sivi slispansiyon olusturmak i¢in bir siviya dagitilabilecek

maksimum nanopartikiil konsantrasyonunu sinirlar [78].

Ornegin seramik iiretiminde, bant dokiimii, ekran baskis1 veya dogrudan montaj
teknikleriyle iiretilen ¢atlaksiz inorganik filmler ve yapilar diisiik kati igerige sahip
siispansiyonlar kullanilarak zor bir sekilde tiretilebilir. Bu nedenle, son zamanlarda
birgok ¢alisma, nanopartikiiller iceren konsantre siispansiyonlarin reoloji davranigini

ve kolloidal kararliligin1 ele almigtir.
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3.2.2.1. Kolloid stabilizasyon ajanlari

Kolloid kararlilik ajanlari, dagilmis partikiillerin bir araya yapismasini engellemek
icin kolloide eklenen maddelerdir. Bircok farkli tiirde kolloid kararlilik ajani

bulunmaktadir, bunlar sunlari icerir [83]:

Yiizeyaktif Maddeler: Yiizeyaktif maddeler, hem hidrofilik hem de hidrofobik
bolgelere sahip molekiillerdir. Hidrofilik bolge dagitici ortama ¢ekilirken, hidrofobik
bolge dagitict ortam tarafindan itilir. Yiizeyaktif maddeler, dagilmis partikiillerin

etrafinda bir tabaka olusturarak bir araya yapismalarini engeller.

Hidrokolloidler: Hidrokolloidler su emen maddelerdir. Kolloide eklenildiginde,
hidrokolloidler dagilmis partikiillerin etrafinda jel benzeri bir tabaka olusturarak bir
araya yapismalarini engeller.

Polimerler: Polimerler, uzun molekiil zincirleridir. Kolloide eklenildiginde,
polimerler dagilmis pargaciklarit tuzaklayan bir ag olusturabilir, bdylece bir araya
yapismalarini engeller.

Kullanilan kolloid stabilizasyon ajani, kolloid tiiriine ve dagitici ortama bagh
olacaktir. Ornegin, yiizeyaktif maddeler genellikle emiilsiyonlar: stabilize etmek igin
kullanilirken, hidrokolloidler genellikle siispansiyonlar1 stabilize etmek i¢in
kullanilir.

[ste baz1 kolloid stabilizasyon ajan1 6rnekleri [84]:

Yiizeyaktif Maddeler: Sodyum lauril siilfat, Sodyum dodesilbenzensiilfonat,
Polisorbat 80

Hidrokolloidler: Jelatin, Pektin, Karahindiba

Polimerler: Polivinil alkol, Polietilen glikol, Nisasta
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Kolloidler, kozmetikler, gidalar, ilaglar, boyalar, miirekkepler ve deterjanlar dahil
olmak tizere bir¢ok farkli iiriinde kullanilir. Kolloid stabilizasyon ajanlari, kolloidleri
stabil tutmaya ve dagilmis partikiillerin bir araya yapigsmasini engellemeye yardimei

olarak birgok tiriiniin 6nemli bir pargasidir [83].

Magnetit nanopartikiil kolloidler i¢cin en Onemli stabilizasyon ajanlari yiizeyaktif
maddeler ve polimerlerdir. Yiizeyaktif maddeler, magnetit nanopartikiil kolloidlerini
kararli etmede 6zellikle etkilidir ¢linkii, partikiillerin birbirleriyle temasini engelleyen
bir tabaka olusturabilirler. Polimerler de magnetit nanopartikiil kolloidlerini stabilize

etmede etkili olabilir, ancak yilizeyaktif maddeler kadar etkili degillerdir.

Yiizeyaktif maddeler ve polimerlerin yani sira, magnetit nanopartikiil kolloidler igin

kullanilabilecek diger stabilizasyon ajanlari sunlardir:

Dendrimerler: Dendrimerler, ¢ok dalli molekiillerdir ve kolloidal partikiillerin

etrafinda bir ag olusturabilir, boylece onlar1 ayr1 tutmaya yardimei olur.

Hidrojeller: Hidrojeller, suyu emebilen ¢apraz bagli polimerlerdir. Magnetit
nanopartikiil kolloide eklenildiginde, hidrojel sisebilir ve partikiillerin etrafinda bir

jel olusturabilir, bu da bir araya yapismalarin1 engellemeye yardimci olur.

Katmanlh c¢ift hidroksitler: Katmanli ¢ift hidroksitler, magnetit nanopartikiil
kolloidleri kararli etmek i¢in kullanilan bir tiir kildir. Katmanli ¢ift hidroksitler,
partikiillerin etrafinda bir tabaka olusturabilir ve boylece partikiillerin birbirleriyle

temasini engeller [83].
Magnetit nanopartikiil kolloid igin bir kararlilik ajaninin se¢imi, belirli uygulamaya

bagl olacaktir. Ornegin, kolloid bir tibbi uygulamada kullanilacaksa, kararlilik ajant

biyouyumlu olmasi gerekecektir.
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3.2.3. Nanoakiskanlar

Nanoakigkanlar, igerisinde nano 6lg¢ekte (1-100 nm) partikiillerin bulundugu bir
temel sividan olusan, nispeten yeni bir siv1 siifidir. Bu pargaciklar genellikle metal
veya metal oksittir ve iletim ve konveksiyon katsayilarini artirarak sogutucudan daha

fazla 1s1 transferine izin verir [85].

Nanoakiskanlar, termofiziksel 6zellikleri gelistirilmis 1s1 transfer sivilari olup daha
iyi performanslar (enerji, 1s1 transferi ve diger performanslar) i¢in bir¢ok cihazda
kullanilabilirler. Bu nedenle, Son 50 yil igerisinde nanoteknolojide hizli ilerlemeler,
"Nanoakigkanlar" ad1 verilen yeni bir sogutucu neslinin ortaya ¢ikmasina yol agmistir
[85]. Nanoakigkanlar, nanopartikiilin bir baz sivi ig¢inde siispansiyonu olarak
tanimlanir. Termal iletkenligi artirmak amaciyla yaklasik on yil 6nce gelistirilen bu
fonksiyonellestirilmis nanopartikiiliin seyreltilmis siispansiyonlari, umut verici bir
nanoteknoloji alanina doniigmiistiir. Is1 transferi uygulamalar1 i¢in bu tiir termal
nanoakiskanlar, diger uygulamalar i¢in geleneksel kolloidlardan farkli bir sinifi
temsil eder. Is1 transfer yogunlastirmalari i¢in geleneksel kati-sivi siispansiyonlara

kiyasla nanoakigkanlar su avantajlara sahiptir [86]:

* Yiiksek yiizey alanindan dolayi partikiiller ve sivilar arasinda daha fazla 1s1 transfer
yiizeyi olusmustur.

* Partikiillerin baskin Brown hareketiyle yliksek dagilim kararlilig.

* Esdeger 1s1 transfer yogunlastirmasi elde etmek i¢in saf siviya kiyasla azaltilmis
pompa glictl.

* Geleneksel kiirelerle karsilastirildiginda azaltilmis pargacik tikanmasi nedeni ile
sistemin miniaturizasyonunu tesvik eder.

» Farkli uygulamalara uygun olarak, partikiil konsantrasyonu degistirilerek termal

iletkenlik ve yiizey 1slanabilirligi ayarlanabilir.

Nanoteknoloji, daha temiz ve daha verimli enerji kaynaklari ve kullanimlar
saglamayr hedefleyen bircok uygulamada kullanilmakta veya kullanilmasi
diistiniilmektedir. Bu uygulamalarin bir¢ogu enerji iletimini dogrudan etkilemese de,

her biri enerji iletim sistemi aracilifiyla tasinacak olan elektrik, petrol damitmak
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yakit1 veya dogal gaz ihtiyacini azaltma potansiyeline sahiptir. Daha verimli enerji
tiretimi ve kullanimi, ingaat, bakim, onarim faaliyetlerinin miktarin1 azaltabilir.
Nanoteknolojinin bu teknolojik alanlara nasil entegre edilebilecegine dair 6rnekler
asagida belirtilen belirli uygulamalarda vurgulanmaktadir [86,87]:

* Motor sanziman yagi.

* Binalarin 1sitma ve sogutmasi.

* Elektronik cihazlarin sogutulmasi.

* Doniistiiriicii sogutma yaginda Nanoakiskanlar.

* Niikleer sistemlerin sogutulmasi.

* Sogutma (ev tipi buzdolabi, sogutucular).

Bu yeni ve gelismis sogutucu konseptleri, geleneksel sogutuculara kiyasla ilgi ¢ekici

1s1 transfer 6zellikleri sunmaktadir.

3.2.3.1. Nanoakiskan Uygulamalari

Bu boliim, Nanoakiskanlarin endiistriyel, ticari, konut ve ulasim sektorlerindeki

uygulamalarin1 mevcut literatiire dayanarak agiklar.

Sogutucularda Uygulama

Bir¢ok calismada, nanoakiskanlarin %0,4 hacim kesrine karsilik gelen bir artisla
termal iletkenligin %40 artti§1 belirtilmistir. Bu durum, klima sistemlerindeki
sogutucularin performansinin iyilestirilmesi i¢in bir firsat sunmaktadir. Sasirtic1 bir
sekilde, Nanoakigkanlarin sogutma kapasitesi standart degerlendirme kosullarinda
%4.2 artirilabilmektedir. Akis hizi 60 L/dk oldugunda ise kapasitede %6,7 artis
gozlenmistir. Nanoakiskanlarin sogutma kapasitesindeki beklenmedik artis, akis
alanmin ve nanopudranin dinamik etkilesimiyle iligskilendirilmistir. Nanopudralar,
tiirbiilansh kinetik enerjinin dalgalanmasini absorbe etme yetenegine sahip olup,
dinamik kosullarda daha iyi bir 1s1 transfer 6zelligi ortaya ¢ikarmistir, bu da daha iyi
bir sistem performansina yol agmaktadir. Standart degerlendirme kosullarinda,
nanoakiskanlarin kullanilmasi, nanoakigkan olmayan bir duruma goére COP'yi %5,15
artirmistir. Ayrica, nanoakigkanlarin eklenmesiyle olusan basing diismesi neredeyse

ihmal edilebilir diizeydedir [88].
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Bir gaz yakith SI motorunda vuruntu olusumunun tespiti

Ollivier ve ark. [89], %5 su/Al,O3; nanoakiskanin sayisal olarak test edildigini ve
sonuglarinin nanoakigkan kullaniminin suya goére termal sinyal degisimlerinde
yaklagik %15 artisa neden oldugunu bildirmislerdir. Bu durum Sekil 3.3'de

goriilebilir.

0,157 Nanoakiskan
saf su

0.1

0.051
x

E 0 : . . . ; . . . .
e 15 A\ss 15 165 11X 179 1.8 183 19 {195 2
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Sekil 3.3. Liimen i¢ tarafindan 0,5 mm uzakliktan (nokta 1) kaydedilen sicaklik
degisimi, nanoakiskan ve saf su ile [89].

Is1 degistirici

Sogutma, bircok endiistri tarafindan karsilagilan 6nemli zorluklardan biridir.
Sogutma oranlarini artirmak i¢in geleneksel yontem, 1s1 transfer alanini artirmaktir.
Pompa maliyetleri ve 1s1 transferi arasinda bir denge vardir. Alan arttik¢a, siviyi
degistirici i¢inden gecirmek i¢in gereken enerji de artar. Is1 transfer alaninin daha da
artmasi, termal yOnetim sistemini biiyiitme gerekliligini beraberinde getirir. Is1
degistirici tasariminda ¢ekici bir yaklasim, yeni ve yiiksek verimli 1s1 transfer sivilar
gelistirmektir [90]. Nanoteknoloji, enerji verimli merkezi 1sitma sistemlerinin
gelisimini  hizlandirmada yardimci olabilir. Karbon nanotiipler (CNT'ler) suya
eklenerek nanoakiskan olusturulur. Arastirmacilar, CNT'leri kullanarak zorlastirilmis
konvektif 1s1 transfer orani1 dort kat daha iyi olan nanoakiskanlar gelistirmislerdir.
Evlerin ticari su kazanlara eklenen boyle nanoakiskanlar, merkezi 1sitma cihazim

%10 daha verimli hale getirebilir [86].
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Tibbi uygulamalar

Nanoakiskanlar ve nanopartikiiller biyomedikal endiistrisinde bir¢ok uygulamaya
sahiptir, ancak geleneksel kanser tedavi yoOntemlerinde bazi yan etkiler
bulunmaktadir. Demir bazli nanopartikiiller, yakindaki saglikli dokuyu zarar
vermeden ila¢ veya radyasyon tasima araci olarak kullanilabilir. Bu tiir partikiiller,
viicut disinda bulunan miknatislar kullanilarak kan dolagiminda bir tiimére dogru
yonlendirilebilir. Nanoakiskanlar, etkili sogutma saglayarak cerrahi bolge etrafinda
giivenli bir sekilde kullanilabilir ve bdylece hastanin hayatta kalma sansini artirirken
organ hasar1 riskini azaltabilir. Biyo nanoakiskandeki manyetik nanopartikiiller, ilag
veya radyasyon tagima aracglar1 olarak kullanilabilir ve yeni kanser tedavi teknikleri
sunar. Manyetik nanopartikiiller, insanlar tarafindan tolere edilebilir ve AC manyetik
alanlarda mikropartikiillere gore ¢cok daha fazla giic absorbe eder. Nanopartikiiller
normal hiicrelere kiyasla tiimor hiicrelerine daha yapiskandir, bu nedenle AC
manyetik alan ile uyarilan manyetik nanopartikiiller kanser tedavisi i¢in umut
vericidir. Radyasyon ve hipertermi kombinasyon etkisi, radyasyon sonrast DNA
hasarina bagli olarak onarim siirecinin 1smnin neden oldugu bozuklugundan

kaynaklanir [91].

3.2.3.2. Nanoakiskan sentezlemesi

Uretilen Nanoakigkanlarin belirli bir dizi gereksinimi karsilamas1 gerekmektedir:
bunlar homojen olmali, uzun bir siire boyunca yigilmaya ve c¢okelme olusumuna
toleransli olmalidir; kimyasal reaksiyonlar olmamali vb. Cogu arastirmacinin
gorilisiine gore, en onemli sorun yigilmadir. yigilmaya yatkinlik, nanopartikiillerin en
onemli ozelliklerinden birini yansitmaktadir: yiiksek ylizey aktivitesi. Bir yandan,
nanopartikiillerin yiiksek yiizey aktivitesi, kiigiik partikiillerin ¢6kelmemesine neden
olurken, diger yandan yi1gilmaya egilimleri vardir. Bahsedilen nanopartikiil 6zelligi,
nanoakigkan tiiretim teknolojisini ve isletme durumlarmin siirdiiriilmesini 6nemli

olgiide etkilemektedir [92].

Nanoakigkanlarin iiretiminin mevcut yontemleri tek asamali ve iki agamali olarak

ayrilir.
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Tek asamali yontemlerde, nanoakiskan bir islem dongiisli icinde iretilebilir. Tek
asama teknolojisinin avantaji, iiretilen nanopartikiillerin genellikle ¢ok kiigiik olmasi
(2-20 nm), nanopartikiillerin yigilmayunun minimize edilmesi ve fretilen
nanoakiskanlerin karali olarak nitelendirilmesidir. Akoh (1978) tarafindan Onerilen
tek asama yontemi VEROS (Running Oil Substrate iizerine Vakum Buharlagsmasi)
olarak adlandirilmaktadir [93]. Su sekilde gergeklestirilir: metal (nanopartikiil
malzemesi) bir vakum odasinda bir elektron demeti tarafindan buharlastirilir ve
donerek hareket eden bir disk iizerine yerlesir. Disk yag ile kaplidir ve bu yag temel
stvidir. Bu yontemin farkli versiyonlart bulunmakta olup, elektrot buharlagsma
yontemi ve temel sivida partikiil ¢okelmesi yontemleri arasinda farkliliklar gosterir.
Ornegin, Yatsuya ve ark. (1984) VEROS yontemini degistirerek hareketli bir yag
substratin1 hareketsiz biriyle degistirmistir. Wagener ve ark. (1997) calismasinda ise
elektrot buharlagmasi i¢in magnetron dispersiyon yontemi kullanilmistir. Magnetron
dispersiyonunda nanopartikiil olusumu, anormal bir parlak desarj plazmasinda olusan
calisma gazinin iyonlar1 tarafindan katot bombardimam ile gerceklesir. Onerilen
yontem Wagener ve ark. (1997) tarafindan farkli temel sivilar icin Ag ve Fe
siispansiyonlarnin iiretimi i¢in test edilmistir. Uretilen nanopartikiillerin boyutu 2-20
nm arasindadir. Bakir katotunun 1sinmasi ve yok edilmesi i¢in elektriksel bir desarj

da kullanilmistir.

Kimyasal yontemler tek asama yontemler arasinda 6nemli bir yere sahiptir. Bakir
nanoakigkani, CuSO4-5H,O'nun NaH,PO,-H,O ile etilen glikolde mikrodalga
radyasyonun etkisi altinda indirgenerek elde edilmistir. Elde edilen sonucglara gore,
NaH,PO2-H,0'nun eklenmesi ve mikrodalga alaninin uygulanmasi, reaksiyon hizini

ve elde edilen bakir nanoakiskaninin dzelliklerini etkileyen iki 6nemli faktordiir [94].

A katk:
reaktan Kangtir
cozeltisi Kanstoma| - Onetl C'mn oy | nanoakiskan
= ¢ozeltisi veya LS
B e Kolloidi t b
reaktan ultrasonik
cozeltisi

Sekil 3.4. Nanoakiskanlarin kimyasal iiretiminin semasi [92].
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Iki asamal1 yontemlerde, nanopartikiiller dncelikle iiretilir ve ardindan siviya eklenir.
Tek asamali yontemlerle karsilastirildiginda, iki agamali yontem oksit partikiillerinin
daha az y1gilmay1 egilimine sahip olmalar1 nedeniyle tercih edilir. AI,O3 nanoakiskan
hazirlanmasinda iki asamali yontem kullamilmistir [95]. Aymi yontem, TiO;
nanopartikiilniin su stispansiyonunun iiretimi i¢in de kullanilmistir [96]. 2006 yilinda
etilen glikol ve su kullanilarak katki maddeleri ve stabilizatérler olmadan elmas
nanoakiskanin yapildigi ve o6zelliklerinin incelendigi caligmalarda da bu yontem
kullanilmistir [97]. Kimyasal yontemlerde oldugu gibi, nanopartikiiliin temel sivi
tizerindeki homojen dagilimmi elde etmek ve yigilmalarini azaltmak igin farkl
yaklagimlar kullanilmaktadir: ultrasonik islem, belirli frekanslarda elektromanyetik

radyasyon, nanoakiskan asiditesinin diizenlenmesi, yiizey aktif maddelerin eklenmesi

vb [96].
dagitici
rtikill
nanopartiktller Q& Cngkanik karigtirma

temel sivi

) ) nanoakiskan
ultrasoniklestirme 3

Sekil 3.5. Iki asamal1 yontem kullanilarak Nanoakiskanlarin hazirlanmasinin sematik
diyagrami [98].

3.3. SOGUTMA KULELERI VE ISI TRANSFERI

Sogutma kuleleri, atik 1s1y1 su akiginin sogutulmasi yoluyla atmosfere aktarmak i¢in
kullanilan 1s1 reddetme cihazlaridir. Sogutma kuleleri genellikle gii¢ santrallerinde

kullanilan dolagim suyunu sogutmak i¢in kullanilir.

Sogutma kulesi, havanin ve sicak suyun dogrudan temas halinde oldugu bir 1s1 ve
kiitle transfer sistemi olarak kullanilir. Sogutma kulesi, suyu sogutmak ig¢in

buharlagsma 1s1 ve kiitle transfer mekanizmasini kullanir. Bugiine kadar, sogutma
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kulelerinin genel termal performansini artirmayr amacglayan cesitli aragtirmalar
yapilmistir. Bu arastirmalar ii¢ gruba ayrilir: sogutma kulelerinin fiziksel ekipmanlari
(doldurma malzemeleri, su dagitim sistemi, damlacik eliminatorii vb.) iizerine
arastirmalar, isletme kosullarmin ve ortam kosullarinin (ortamdaki hava sicakligi,

bagil nem ve riizgar hizi) test edilmesi lizerine arastirmalar [99].

3.3.1. Sogutma Kulelerinin Tarihgesi

Buhar makinesinin gelistirilmesi, sogutma kulelerinin gelistirilmesinde ilk adimi att1
ve bu siire¢ 19. yiizyilda gii¢ iiretim sistemlerinde kondansatorlerin kullanilmasiyla
basladi. Kondansatorler, tiirbinlerden veya silindirlerden ¢ikan buhar1 yogusturmak
icin kullaniliyordu [100]. Mevcut biiyiik arazilerin oldugu bazi bolgelerde sogutma
goletleri kullanilirken, sinirli arazisi olan biiyiik sehirlerde sistem sogutma kuleleri
seklini ald1. ik kuleler ¢at1 iistlerine veya bagimsiz yapilar olarak yerlestirildi. 1901
yilinda, bir Amerikali miihendis, dikey olarak kisaltilmis bir baca gibi goériinen ancak
yanlardan ¢ok genisletilmis dikdortgen veya daire seklinde 6zel bir tasarim Onerdi.
En tstte, kondansatdrden gelen su dagitict kanallarla pompalanir ve ardindan kulenin
i¢cini dolduran ahsap citalar veya dokuma tel ekranlar iizerinden sizar. Bir hiperboloid
seklindeki sogutma kulesi ilk kez 1918 yilinda Hollandali mithendis Gerard Kuypers
ve Frederik van Iterson tarafindan patentlendi ve ayni y1l Heerlen yakinlarinda insa

edildi [101].
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Sekil 3.6. Barnard'in fan1 olmayan kendi kendini sogutan kulesi (1902), dogal hava
akimina ve ac¢ik yanlara dayaniyordu; sogutulacak su iistten piiskiirtiilerek
dikey tel 6rgii matlara (solda) serilir. Ilk hiperboloid sogutma kulesi 1918
yilinda yapilmistir (sagda) [99].

3.3.1.1. Havamin Akisim1 Olusturma Yontemleri

Genellikle, kule boyunca hava akisi iki ana yontemle uygulanir;

Dogal cekisme

Bu tiir sogutma kulelerinde, 1sinin transferi, sogutma kulesi i¢inde dolasan havanin
dogal konveksiyonuyla tamamen gergeklesir ve sicak, nemli hava, digsaridaki havaya
gore yogunluk farki nedeniyle dogal olarak yukari ¢ikar, bu da sogutma kulesi
boyunca hava akisi olusturur. Sekil 3.7'de gosterildigi gibi [102].

Mekanik ¢ekisme

Hava fanlari, bu yontemde sogutma kulesi boyunca havanin dolagimini saglamak i¢in
kullanilir ve genellikle iki yontemde uygulanir; Cekilmis cekisme: Bu tip bir
mekanik fan, sogutma kulesinin iistiindeki tahliye noktasinda kullanilarak havayi

kule i¢inden gecirmek i¢in kullanilir. Bu tiir bir ¢ekismede genellikle eksenel fanlar

kullanilir (Sekil 3.8 sol) [102].
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Sekil 3.7. Dogal ¢ekisli sogutma kulesi (1slak tip) [102].

Tteete Pttt te

v
v
(’
tt

Sekil 3.8. Mekanik ¢ekisli indiiklenmis tip (sol) ve zorlanmus tip (sag) [102].

3.3.2. Is1 Transfer Yontemleri

Sogutma kulelerinde kullanilan ana 1s1 transfer yontemleri Sekil 3.9'da

siniflandirilmis ve asagida agiklanmaktadir.
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Kuru sogutma kuleleri

Bu yontemde, isleyen sivi ortam havasindan ayrilir ve islem tiip tipi 1s1
degistiricilerle neredeyse benzerdir ve konvektif 1s1 transferi bu yontemde biiylik bir
rol oynar. Sekil olarak, bu tip sogutma kuleleri buharlasan tiplerle benzerdir, ancak i¢
yapilar1 farklidir. Genel olarak, kuru tip sogutma kulesi, bir otomobil radyatorii ile

ayni prensiplerde ¢alisir [100].

Islak veya buharlastirmal sogutma kuleleri

Bu yontemde buharlastirma sogutma prensibi kullanilir. Sogutma suyu dogrudan
sogutma kulesi i¢indeki havayla temas eder. Isinin ¢ogu dolasan suyun bir kisminin
buharlagmasi yoluyla, daha az 1s1 da havaya 1s1 transferi yoluyla kaybedilir [100].
Islak/kuru tip sogutma kuleleri

Bu yeni 6nerilen sogutma kulesi tipi, karisik bir yontem olarak, su tiiketimini normal

1slak tip sogutma kulelerinin yaklasik %20'sine diisiirebilir (bu, gii¢ santrali sogutma

sistemleri i¢in istenmeyen bir sorundur [100,103].

Is1 Transfer Yontemleri

|
I

Kuru Sogutma Islak veya evaporatif | Islak/Kuru Sogutma Kuleleri |
Kuleleri Sogutma Kuleleri
; ! \
[ Seri Tipi | | Paralel Tipi |
Dogal Taslak Mekanik Taslak
‘
| Zoraki | | uyarilmis |

Sekil 3.9. Sogutma kulelerinde kullanilan ana 1s1 transfer yontemleri [100].
Bu calisma, bir hava akimi 1slak sogutma kulesinin sogutma verimliligini artirmak

icin yapilmistir. Farkli hava ve su hizlarinda, miknatis nanopartikiillerine eklenen bir

stabilizatorde ¢oziilmiis tuzsuz su karisimindan olusan nanosivilarin eklenmesiyle,
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is1l transfer verimliligi degisiklikleri kaydedilmis ve izlenmistir. Caligsma, 1slak
sogutma kulelerinin deneysel ve teorik incelemelerini ele almis ve piiskiirtme
nozullarindan olusan piiskiirtme sogutma sistemini incelemis, basing, akis hizi ve
damlacik boyutu dagilimiyla karakterize edilen piiskiirtme desenlerini tartigsmistir.
Ayrica farkli hava ve su hizlarmin etkinligi ve etkisi, sabitleyici konsantrasyonunun

ve nanopartikiil konsantrasyonunun etkisi de incelenmistir.
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BOLUM 4

LITERATUR INCELEMESI

4.1. MANYETIT NANOPARTIKUL SENTEZI

Son yillarda, metal nanopartikiiller c¢esitli alanlarda, katalitik, optik, elektrik ve
elektronik, biyomedikal gibi bir¢ok uygulamada biiyiik potansiyele sahip oldugu i¢in
arastirmalarda biiyiik ilgi gormektedir. Ozellikle manyetit nanopartikiiller, benzersiz
manyetik 6zellikleri ve yiiksek spesifik yiizey alanlar1 nedeniyle dikkat ¢ekmektedir
[134]. Manyetit nanopartikiillerin diger bir avantaji, kolaylikla modifiye edilebilme
ve farkli yilizey fonksiyonel gruplarinin eklenerek o6zelliklerinin ayarlanabilmesidir.
Bu, istenen uygulamalara yonelik 6zel tasarlanmig manyetit nanopartikiillerin
sentezini ve kullanimmi miimkiin kilar. Ornegin, yiizeydeki kimyasal gruplar
araciligiyla hedeflenen molekiillerin baglanmasi, manyetit nanopartikiillerin
biyomedikal alanda ilag tasiyici sistemlerinde veya 1s1 transferinin verimliligini

artirma tekniklerinde kullanilmasini saglar.

MNP genis uygulama alanlar1 ve Ozelliklerindeki bu ilgi ¢ekici 0Ozellikler,
arastirmacilarin bu alan iizerinde daha fazla ¢alisma yapmalarini tesvik etmektedir.
Gelismis sentez yontemleri ve stabilizasyon teknikleri kullanilarak MNP’lerin
ozellikleri ve performansi daha da iyilestirilebilir, boylece daha etkin ve verimli
uygulamalar ortaya cikabilir. Sentezde kullanilan en 6nemli teoriler i¢in literatiir

taramas1 yapilacaktir.

4.1.1. Birlikte Kimyasal Coktiirme

Frens ve ark. tarafindan 1966 yilinda bildirilmistir. Bu yontemde, demir (I1) ve demir
(IIT) tuzlart bir ¢ozeltide karistirihir ve ardindan bir baz eklenir. Bu, manyetit
cokeltisinin olugsmasimna neden olur. Nanopartikiillerin boyutu ve sekli, metal
tuzlarinin konsantrasyonu, ¢ozeltinin pH degeri ve bazin eklenme hiz1 gibi reaksiyon
kosullar1 ayarlanarak kontrol edilebilir. Bununla birlikte, nanopartikiillerin boyut ve

seklinin kontrol edilmesi bu yontemde de zorluklar ortaya ¢ikarabilir [104].
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4.1.2. Termal Ayrisma

O'Handley ve ark. tarafindan 1972 yilinda bildirilmistir. Bu yontemde, bir metal tuzu
bir indirgeyici ajan ile bir ¢ozeltide karistirilir. Cozelti daha sonra 1sitilir, bu da metal
tuzunun ayrigmasina ve manyetit nanopartikiillerin olugsmasina neden olur.
Nanopartikiillerin boyutu ve sekli, metal tuzunun konsantrasyonu, indirgeyici ajanin

tirii ve ¢Ozeltinin sicakligi gibi reaksiyon kosullar1 ayarlanarak kontrol edilebilir
[105].

4.1.3. Sol-Jel

Bu yontem ilk olarak Schimid ve Bauer tarafindan ortaya c¢ikarilmis olup, bu
yontemde, metal tuzlar bir ¢oziiclide hidroliz yapilip konsantre edilmistir. Bu sayede
manyetit nanopartikiiller olugmustur. Nanopartikiillerin boyutu ve sekli, metal
tuzlarinin konsantrasyonu, ¢oziicii tiirii ve ¢ozeltinin PH degeri gibi reaksiyon
kosullarinin ayarlanmasiyla kontrol edilebilmistir. Fakat bu yontem diger sentez

yontemlerine gére zaman alict ve maliyetli olabilmektedir [106].

4.1.4. Mikrodalga Destekli

Zhang ve ark. tarafindan bildirilmistir. Bu yontemde, metal tuzlarindan olusan bir
¢ozelti, mikrodalga radyasyonu kullanilarak isitilir. Mikrodalga radyasyonu, metal
tuzlariin tepkimeye girmesine ve manyetit nanopartikiillerin olusumuna neden olur.
Nanopartikiillerin boyutu ve sekli, metal tuzlarinin konsantrasyonu, ¢oziiciiniin tiirii
ve mikrodalga radyasyonunun giicli ve frekansi gibi reaksiyon kosullar1 ayarlanarak
kontrol edilebilir. bu yontemin hala zaman alict olabilecegi ve beraberinde

maliyetleri olabilecegi unutulmamalidir [107].

4.1.5. Sonokimyasal

Lu ve ark. tarafindan 2011 yilinda bildirilmistir. Bu yontemde, metal tuzlarindan
olusan bir ¢oOzeltiye ultrason wuygulanir. Ultrason, ¢ozeltide kavitasyon

kabarciklarinin olusmasma neden olur. Liimen kabarciklar1 siddetle c¢oker ve
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manyetit nanopartikiillerin sentezlenmesinde kullanilan yiliksek sicakliklar ve
basinglar tiretir. Nanopartikiillerin boyutu ve sekli, metal tuzlarinin konsantrasyonu,
¢Oziiciinlin tiiri ve ultrasonun yogunlugu ve frekans1 gibi reaksiyon kosullari

ayarlanarak kontrol edilebilir [108].

4.1.6. Biyolojik

Zhang ve ark. tarafindan 2012 yilinda bildirilmistir. Bu yontemde, manyetit
nanopartikiillerin sentezlenmesi igin bakteriler veya diger biyolojik ajanlar kullanilir.
Bakteriler veya diger biyolojik ajanlar manyetit nanopartikiillerin olusumunu katalize
eden enzimler tiretir. Nanopartikiillerin boyutu ve sekli, bakteri veya biyolojik ajanin
tiirli, metal tuzlarinin konsantrasyonu ve ¢ozeltinin pH degeri gibi reaksiyon kosullari

ayarlanarak kontrol edilebilir [109].

4.1.7. Hidrotermal

Wang ve ark. tarafindan 2009 yilinda bildirilmistir. Bu yontemde, manyetit
nanopartikiiller, yliksek sicaklik ve basing altinda kapali bir kapta sentezlenir.
Hidrotermal ortamin yiiksek sicaklik ve basing kosullari, demir tuzlarindan manyetit
nanopartikiillerin ¢okmesine ve olusmasina neden olur. Nanopartikiillerin boyutu ve
sekli, metal tuzlarinin konsantrasyonu, ¢oziiciiniin tiirli ve reaksiyon kabinin sicaklik
ve basinci gibi reaksiyon kosullar1 ayarlanarak kontrol edilebilir. Hidrotermal sentez
baslangigta zaman alict ve maliyetli olsa da ekipman ve tekniklerdeki ilerlemeler bu
zorluklar1 ele almistir. Yontem daha maliyet-etkin, enerji verimli ve tek adimda
gerceklesen bir sekilde optimize edilmistir. Su anda, hidrotermal sentez manyetit
nanopartikiil sentezinde en ¢evre dostu yontemlerden biri olarak kabul edilmekte
olup, bu ¢alismada tercih edilen bir segenek olarak degerlendirilmektedir [110].

Yukaridakilere gore, bu calismada, MNP icin temel sentez yOntemi olarak

hidrotermal sentez yontemi benimsenmistir.
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4.2. SOGUTMA KULELERi VE MNP NANOAKISKAN

Cesitli calismalar, sogutma kulelerinin termal verimini artirmaya odaklanmustir.
Sogutma kuleleri, suyu sogutmak i¢in buharlasma tabanli 1s1 ve kiitle transfer
stireclerini  kullanir. Arastirmacilar, bu kulelerin genel termal performansini

lyilestirmek igin 6nemli ¢abalar sarf etmislerdir [111].

Gao ve ark. deneyde capraz riizgar kosullarinin varliginin, riizgarsiz kosullara gore
sicaklik farki ve verimde artisa neden oldugunu goézlemlemistir. Capraz riizgar
kosullarinin tanitilmasiyla Froude sayisinin 0.174'e yiikseltilmesi, sicaklik farki ve
verimin etkilendigi goriilmiistiir. Sonuglar, sicaklik farkinda %6, verimde ise %5

azalma oldugunu gostermistir [112].

Rahmati ve ark. sogutma kulelerinin termal performansi tizerinde sicak su sicakligi,
su akis hizi ve hava akis hiz1 gibi parametrelerin degisiminin etkisini arastirmak icin
deneysel caligmalar yliriittmiistiir. Bulgulari, sogutma kulesinin verimini hava kiitle
akis hiz1 ve sicak su sicakligmin etkiledigini ortaya koymiistir. Su akis hizini
azaltirken sicak su sicakligi ve hava kiitle akis hizi degerlerini artirarak sogutma

kulesinin performansinin artirtlabilecegi sonucuna varmislardir [113].

Li ve ark. sogutma kulesinin iistiinde bulunan hava akisinin performans iizerindeki
etkisine odaklanmistir. Deneyleri, hava akisinin sogutma kulesine girmesiyle ¢ikis su
sicakliginda 3 °C'e kadar artis oldugunu gostermistir. Bu nedenle, tasarim siirecinde
ozellikle daha kiigiik sogutma kuleleri icin giris hava sicakliginin dikkatli bir sekilde

secilmesi 6nemlidir [114].

Geleneksel olarak, su ¢ogu sogutma kulesi g¢alismasinda dolagim sivisi olarak
kullanilmistir. Sogutma kulesinin verimini artirmak i¢in bir potansiyel yaklasim,
suyun {stiin termal 6zelliklere sahip farkli bir siv1 ile degistirilmesidir [111]. Termal

performansi artirmak i¢in ¢esitli nanosivi/su malzemeleri test edilmistir.

Askari ve ark. deneysel bir sogutma kulesi iginde su yerine nanosivilarin

uygulanmasinin etkisini incelemislerdir. Nanosivilar, tipik ve yaygin 1s1 transfer
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stvilart olan baz sivi iginde nanopartikiiliin siispansiyonuyla elde edilen yeni bir 1s1
transfer sivisi smifidir. Onlar tarafindan deneyde kullanilan nanosivi, ¢ok kath
karbon nanotiipleri (MWNT'ler) ve nano gozenekli grafen nanosivilaridir.
Nanosivilarin kararliligimin 6nemi goz Oniine alindiginda, nanosivilarin kuleden

boyunca diizgiin bir sekilde gegisi son derece 6nemlidir [115].

Imani-Mofrad ve ark. ZnO-H20, Si02-H20, AlI203-H20 ve grafen-su olmak tizere
dort farkli nanosivi kullanarak sogutma kulesi performansi iizerinde deneysel
arastirmalar yapmislardir. Her nanosivi ayri ayri test edildi ve etkinlik ve buharlagsma
hiz1 gibi parametreler Olgiilmiistiir. Sonuglar, grafen-su nanosivisinin test edilen
nanosivilar arasinda en iyi termal performansa sahip oldugunu goéstermistir. Bu
nanosivilar, 1s1 transfer 6zelliklerini iyilestirmek ve sogutma kulelerinin genel termal
verimini artirmak igin 6zel olarak tasarlanmistir. Nanopartikiillerin kullanimiyla
nanostvilar, artan yiizey alani, gelistirilmis termal iletkenlik ve artirilmis 1s1

kapasitesi gibi avantajlar sunmaktadir [116].
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BOLUM 5

DENEYSEL CALISMALAR

Bu calismada manyetit nanopartikiiller hidrotermal yontem kullanilarak farkli
kosullarda denenerek nanopartikiillerin iiretimi i¢in optimum kosullar belirlenmistir.
Uretilen nanopartikiiller, farkli konsantrasyonlar kullanilarak jelatin ve SDS gibi
sabitleyici ajanlar eklenerek kararli edilmistir. Daha sonra, sogutma kulelerinde 1s1
transfer 6zelliklerini iyilestirmek i¢in bu nanoakiskanlar kullanilmistir. Caligmalarda

kullanilan kimyasallar, aparatlar ve deney malzemeleri bu boliimde anlatilmaktadir.

51. DENEYSEL CALISMALARDA KULLANILAN KIMYASAL
MALZEMELER VE EKIPMANLAR

5.1.1. Deneysel Calismalarda Kullanilan Kimyasal Malzemeler

Tablo 5.1. Deneysel ¢alismalarda kullanilan kimyasallar.

Kimyasallar Molekiil Agirhig: (g/mol)
FeCI3 99% 162,21 Sigma-Aldrich
EG (Etilen glikol) 99.8% 62,07 Isolab
DEG (di-etilen glikol) 99% 106,12 Isolab
CH3COONa (Sodyum asetat) 99 % 82,03 Supelco
C18H35Na02 (sodyum stearat) 98% 258,06 Isolab
Jelatin Fluka
SDS (Sodyum dodesil siilfat) 85 % 288,38 Thermo scientific
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5.1.2. Deneysel Calismalarda Kullanilan Ekipmanlar

Tablo 5.2. Deneysel ¢alismalarda kullanilan ekipmanlar.

Ekipmanlar

Saf Su Cihazi

Mes Aritim Sistemleri

Manyetik Karistirict

MR Hei-Tec

Ultrasonik Karistirici

Alex Machine Ultrasonik Clenar

Santrifiij Cihazi

Niive NF 615

Hassas Terazi

Kern Acj 220-4M

Filtre Kagidi

Otoklav ve Teflon Kaplar

Kurutma Firmm

Milcrotest MST- 120

Isil Islem Firmm

Protherm Furnaces

Sogutma kulesi cihazi

Argemsan k-220 mekanik su sogutma kulesi

UV-Vis Spektrofotometre

Agilent Cary 60 UV

X-Isim1 Difraktometresi

Ultima 1V X-ray diffraction

Taramali Elektron Mikroskobu (SEM)

Carl Zeiss Ultra Plus Gemini FESEM

5.2. MANYETIT NANOPARTIKULLERIN (MNP) SENTEZI

Partikiil sentezi islemi farkli deney kosullarinda (farkli ¢oziicii, konsantrasyon, siire

ve sicakliklarda birkag¢ kez tekrarlanmistir.

en 1yi karakterize edilenleri ile sogutma kulesinde kullanmak {izere nanoakiskanlar

hazirlanmastir.

5.2.1. i1k Sentez islemi:

MNP’iin sentezinde, 6nce susuz FeClz (4 mmol) ile 40 ml DEG manyetik karistirici

kullanarak 30 dakika 500 rpm hizla

olusturulmustur. Ardindan, NasCit (1.6 mmol) eklenerek karigim manyetik karistirici
ile karistirilarak 80 °C'de isitilmistir ve berrak bir ¢ozelti olusturulmustur. Bundan

sonra, karistma NaOAc (12.0 mmol) eklenerek tamamen ¢oziilene kadar homojen bir

stvi elde edilmistir [117].
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Sekil 5.1. Soldaki resim, herhangi bir eklemeden 6nceki DEG'yi, sagdaki ise DEG
iginde tamamen ¢oziinmiis FeCl; 'ii gostermektedir.

Sekil 5.2. Yukaridaki karisim sirasiyla NasCit ve NaOAc eklendikten sonraki
gorilinlistidiir.

Karigim teflon kaplamali paslanmaz ¢elik bir otoklav (her biri 50 ml kapasiteli) i¢ine
transfer edilmistir, her birine 20 ml dokiilerek teflon'un %50 ila %60'1 bos
brrakilmigtir, karisimin kaynama ve genlesme yapmasi icin oOlusturulan karisim 1sil
islem firin1 igindeyken, ardindan havada kapatilmistir. Bundan sonra, otoklav 200
°C'de 6 saat siireyle tutulmustur.
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Sekil 5.4. Firindan ¢iktiktan sonra teflon igindeki karigim.

Dogal olarak oda sicakligina sogumasina izin verildikten sonra, siyah {iriinler
santrifiijle toplanmistir (5.000 devir/dakika, 30 dakika) ve {i¢ kez etanolle

yikanmistir.
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Sekil 5.6. Yikandiktan sonra toplanan nanopartikiiller.

Elde edilen ¢okelti daha sonra 60 °C'de kurutulmustur ve ileri kullanim igin

saklanmigtir. Bu reaksiyon kosullar1 kullanilarak iiretilen toz malzemenin MNP'leri
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olmadigi, dolayisiyla bu kosullarin  MNP'lerin sentezi i¢in uygun olmadigi
belirtilmelidir. Bu setten elde edilen numuneler sonuglar boliimiinde D1 olarak ifade

edilecektir.

5.2.2. ikinci Sentez islemi:

Onceki yontemde belirtilen adimlar1 MNP elde etmek igin gergeklestirmek miimkiin
olmadigindan, reaksiyon kosullar1 1s1 ve siire acisindan degistirilmistir. Tim
reaktanlarin konsantrasyonlari sabit tutulmustur, ancak reaksiyon kosullar1 asagidaki
gibi degistirilmistir: reaksiyon sicakligi 240 °C'ye ayarlanmistir ve reaksiyon siiresi 4
saat olarak belirlenmistir. MNP tozu firetilmistir ve miknatisa yaklastirildiginda
etkilesime girerek ona ¢ekilmistir, ancak sentez birka¢ nedenle bu sekilde terk
edilmistir. En 6nemli nedenlerinden biri, otoklavin kaplamasinda bulunan teflonun
bu yiiksek sicakliklara dayanamamasi ve erimeye baslayabilmesi veya reaksiyon
siirecine miidahale edebilmesidir. Ayrica, reaksiyon sicakligi arttik¢a elde edilen
MNP biiyiir, bu da istenmeyen bir durumdur. Bu setten elde edilen numuneler

sonuglar bolimiinde D2 olarak ifade edilecektir.

5.2.3. Uciincii sentez islemi:

Bir onceki islem uygun olmadig icin, reaksiyon kosullarinin bazilarini degistirmek
zorunda kalmmistir. Tiim reaktanlarin konsantrasyonlar1 sabit tutuldu, ancak
reaksiyon siiresi ve sicakligi degistirilmistir. Reaksiyon siiresi 6 saat yerine 10 saat
ve reaksiyon sicakligi 200 °C olarak ayarlanmistir. Burada da manyetit nanopartikiil
sentezlenmemistir. Gelismis karakterizasyon siireglerine malzemeyi aktarmadan
once, miknatislar kullanilarak sentez isleminin basarili olup olmadig: ilkel olarak
anlagilmaktadir.  Uretilen malzeme manyetit nanopartikiill ise, miknatisa
yaklastirildiginda ona ¢ekim yapmaktadir. Bu setten elde edilen numuneler sonuglar

bolumiinde D3 olarak ifade edilecektir.
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5.2.4. Dordiincii Sentez Islemi:

MNP'lerin elde etmek i¢in onceki yontemde belirtilen adimlar1 uygulamak miimkiin
olmadigindan, bazi reaktanlar ve reaksiyon kosullar1 degistirilmistir. Tiim reaktiflerin
konsantrasyonlar1 sabit tutuldu, ancak sivi faz DEG yerine EG olarak degistirilmistir.
Ayrica, reaksiyon kosullar1 da asagidaki gibi degistirilmistir: Reaksiyon sicakligi 220

°C'ye ayarlanmistir ve reaksiyon siiresi 10 saat olarak belirlenmistir.
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Sekil 5.7. Sentez adimlarini basitlestirilmis bir sekilde gdstermektedir.

Numuneler firindan ¢ikarildiktan sonra, normal kosullar altinda oda sicakligina kadar
sogumalar1 i¢in yeterli bir siire birakilmistir, ardindan otoklavin igerigi toplama ve
santrifiijde yikama i¢in bosaltilmistir. Manyetit nanopartikiil, sivi tamamen temiz
hale gelene kadar ii¢ kez etanol ile yikanmistir, ardindan kurutma firmina
aktarilmistir. Ve nanomalzemeler kuru toz formunda elde edilene kadar 60 derecede

kurutulmustur.
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Sekil 5.8. Kurutma firini.
Nanomalzemeler kurutulduktan sonra, bunlar toplanir, tartilir ve ardindan

kullanimlar i¢in zamani gelene kadar safliklarini ve 6zelliklerini korumak amaciyla

sikica kapali cam/plastik tiiplerde saklanir.
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Sekil 5.9. Solda, kurutucudan ¢iktiktan sonra santrifiij tiipleri, sagda, MNP tozu son
halinde.

Bu degisikliklerle birlikte, MNP'lerin elde edilmesi i¢in yeni bir sentez ydntemi
gelistirilmistir. Elde edilen MNP’ler, oda sicakliginda manyetik 6zelliklere sahiptir

ve bu, manyetit nanopartikiil sentezlerken gereken en 6nemli 6zelliklerden biridir.

Sekil 5.10. MNP’lerin manyetik 6zellik gosterdigini gosteren resim.

Yukaridakileri géz 6niinde bulundurarak, bu ¢aligmada belirlenen kosullar altinda bu

yontemin nano partikiillerin sentezlenmesinde temel yontem olarak kabul edildigi
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sOylenebilir. Bu setten elde edilen numuneler sonuglar béliimiinde D4 olarak ifade

edilecektir.

5.2.5. Besinci Sentez Islemi:

Onceki yonteme gore basarryla yapilan nano boyutta MNP’nin sentezinin ardindan,
reaktanlarin konsantrasyonlarini azaltarak pargacik boyutunu azaltmak i¢in bir deney
yapilmistir. Bu dogrultuda, reaktiflerin konsantrasyonlarini yariya, ticte birine ve
ceyrekine diigiirmek ve diger reaksiyon kosullarini (sicaklik ve reaksiyon siiresi gibi)
sabit tutma c¢abalari, manyetik O6zelliklere sahip nano boyutta partikiillerin
olugmasinda basarili olmustur. Bu parcaciklar manyete yaklastirildiginda manyetigi
yakalayabilmektedir. Ancak, partikiillerin bilyiik bir agregasyonu gozlemlenmistir ve
bu durum potansiyel bir uygulamada etkinliklerini 6nemli 6lglide etkilemektedir. Bu
nedenle, bu ¢alisgmaya devam etmek i¢in daha 6nce kullanilan yonteme giivenmek en
etkili yol olarak kabul edilmektedir. Bu setten elde edilen numuneler sonuglar

bolumiinde D5 olarak ifade edilecektir.

5.3. MNPs NANOAKISKANIN HAZIRLANMASI

Bu calismada, sabitleyici ajanlar1 degistirerek iki tiir nanoakiskanin hazirlandi.

Nanoakiskanin, s1vi faz ve MNP yani sira farkli sabitleyici ajanlar igerir.

Nanoakiskanin kolloidal siispansiyonlari, sabit miktarlarda nanopartikiillerin ultra saf
su i¢inde ayr1 ayri farkli oranlarda (agirlik¢a % 0,2, 0,4, 0,8 ve 1,0) jelatin ve (% 0,5,
1,0, 2,0, ve 5,0) SDS iceren ¢ozeltiye dagitilarak hazirlanmistir ve 1slak sogutma
kulesi (WCT) verimlilik deneyleri i¢in uygun nanoakiskan secilmeden once farkl
zaman araliklarinda fotograflar c¢ekilerek izlenmistir.

Oncelikle, sogutma kulesi 6l¢iimlerinde Nanoakiskanlarin performansi: hakkinda bir
fikir edinmek amaciyla Ornekler 10 ml cam tiiplerde hazirlanmistir. Bu adim,
sogutma kulesi deneyinde kullanilacak en iyi kolloidal stabilizasyon ajanini

belirleyecektir.
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5.3.1. Nanopartikiillerin SDS ile stabilizasyonu

Ornekler cam tiiplerde hazirlanmistir, 10 ml distile su iceren 5 tiip kullanilmistir.
Hazirlanan MNP'den 0,02 g (agirlikga % 0,2) ultrasonik banyoda yarim saat boyunca
dagitilmigtir, ardindan (0,05, 0,1, 0,2 ve 0,5) g SDS ilave edilmistir, bu miktarlar
strastyla (% 0,5, 1,0, 2,0, ve 5,0) oranina denk gelir ve SDS tamamen ¢oziilene kadar
ultrasonik banyoda bekletilmistir. Ayrica SDS olmayan bir 6rnek de hazirlanmustir.
Daha sonra, bu tiipler en az {i¢ hafta boyunca izlenmistir. Her bir tiip i¢in
nanoakigkan i¢indeki nanopartikiillerin zamansal degisimleri ve ¢okme degisiklikleri

gbzlemlenmistir.

- 2
1,0% d 2,0% 5,0%
Agirlik¢a Agirlikca Agirhkca Agirhkca Agirhkca
SDS

SDS SDS

Sekil 5.11. Agirlik¢a farkli ylizdelerde SDS iceren kolloid numunelerin
hazirlandiktan sonraki goriintiileri.

5.3.1.1. MNP'nin SDS ile Stabilizasyon Mekanizmasi

SDS tarafindan MNP’lerin stabilizasyon mekanizmasi, SDS molekiillerinin
nanopartikiillerin ylizeyine adsorbe olmasiyla olusan koruyucu bir tabaka veya
kaplama olusturmayi igerir. SDS, kolloidal sistemlerin stabilizasyonu da dahil olmak
tizere ¢esitli uygulamalarda yaygin olarak kullanilan anyonik bir yiizey aktif
maddedir. SDS, MNP'lerin siispansiyonuna eklenildiginde, nanopartikiillerin
yiizeyiyle elektrostatik ve hidrofobik etkilesimler yoluyla etkilesime girer.

Stabilizasyon mekanizmasi su sekilde aciklanabilir:
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5.3.1.2. Elektrostatik Stabilizasyon

SDS molekiilleri siilfat bas grubu nedeniyle negatif yiikliidiir. MNP'ler genellikle
yilizeylerinde metal oksit veya hidroksit gruplarmmin bulunmasi nedeniyle pozitif
yiizey yikiine sahiptir. Negatif yiiklii SDS molekiilleri, MNP'lerin pozitif yiikli
yiizeyine cekilir ve SDS'nin nanopartikiil yiizeyine adsorbe olmasina yol acar [118].
Bu elektrostatik ¢ekim, ayn1 ylike sahip partikiiller arasinda itici bir kuvvet yaratir ve

bunlarin agregasyonunu veya topaklasmasini 6nler.

5.3.1.3. Sterik Stabilizasyon

SDS molekiilleri ayn1 zamanda MNP'ler i¢in sterik stabilizatorler olarak islev goriir.
Bir yiizey aktif madde olarak, SDS'nin hidrofobik bir kuyrugu ve hidrofilik bir bas
grubu vardir. SDS molekiillerinin adsorbe oldugu MNP yiizeyine, SDS
molekiillerinin hidrofobik kuyruklar1 nanopartikiil yiizeyine dogru yonelirken
hidrofilik bag gruplar1 disa dogru ¢evreye dogru hizalanir. Bu diizenleme, MNP'lerin

yakin yakmligimi ve sonrasindaki agregasyonunu engelleyen bir sterik bariyer

olusturur.
kuyruk Kafa
QP \ J HO Nano
® A ] partikiller .
AN NS S.o Na Fe304
HC 0”0 m"},o ﬁ: B ]
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Sekil 5.12. MNP'nin SDS ile stabilizasyon mekanizmasi [118].
Dagitici etkisi: SDS, miikkemmel dagilma 6zellikleriyle bilinir. MNP'lerin ylizeyine

adsorbe olarak, SDS, ¢oziiciide veya siispansiyonda dagilmalarin1 saglamaya

yardimci olur. Adsorbe olan SDS molekiilleri, MNP'lerin etrafinda bir stabilizasyon
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tabakasi olusturarak onlarin bir araya yapismasini Onler ve ortamdaki homojen

dagilimlarini kolaylastirir.

Onemli bir not olarak, bu stabilizator sadece denemede nanopartikiillerin kolloidal
stabilitesini artirmak ic¢in kullanilmistir ve sogutma kulesinde 1s1 transfer
verimliligini artirmak i¢in deneylerde kullanilmamistir. Bunun birka¢ nedeni vardir

ve bunlar daha sonra tartisilacaktir.
5.3.2. Nanopartikiillerin Jelatin fle Stabilizasyonu

Cam tiiplerdeki Orneklerin hazirlanmasinda, 10 ml damitilmis su iceren 4 tiip
kullanildi. Bir ultrasonik dalga banyosu kullanilarak hazirlanan MNP'nin 0,001 gh
(% agirlikga 0,01) yarim saat boyunca dagitildi, ardindan (0,02, 0,04, 0,08) g (%
agirlikca 0,2, 0,4, ve 0,8 oranlara karsilik gelir) jelatin eklenmistir. Jelatinin tamamen
¢ozlinmesi igin ultrasonik banyoda bekletildi, jelatin igermeyen bir Ornek de
bulunmaktadir. Ardindan, bu tiipler en az iki hafta boyunca izlenildi ve bu siire
boyunca her tiip i¢in nanoakiskan iginde nanopartikiil birikimindeki farkliliklar ve

degisiklikler gozlemlenmistir.

0,0 % 0,2% 04% | O,g%
| Agirlikca Agirlikga Agirlikca Agirlikga
Jelatin Jelatin = Jelatin ~ Jelatin

Sekil 5.13. Agirlikca farkli jelatin yiizdelerinde hazirlanan kolloid numunelerin
baslangictaki goriintiileri.
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Kolloid numunelerin agirlik¢a farkli jelatin ylizdelerinde hazirlanan numunelerin
kolloidal kararliliklar1 takip edildikten sonra, sogutma kulesinde termal

performanslarini aragtirmak i¢in 2,5 L nanoakiskan hazirlanmstir.

5.3.2.1. MNP'nin Jelatin ile Stabilizasyon Mekanizmasi

Jelatin molekiillerinin nanopartikiillerin yiizeyine adsorbe olmasi ve koruyucu bir
tabaka veya kaplama olusturmasiyla gerceklesir. Jelatin, kolajenden elde edilen bir
biyopolimerdir ve biyolojik uyumlulugu ve stabil kaplamalar olusturma yetenegi

nedeniyle ¢esitli biyomedikal uygulamalarda yaygin olarak kullanilir.

Jelatin, MNP siispansiyonuna eklendiginde, elektrostatik kuvvetler, hidrojen
baglanmalart ve Van der Waals kuvvetleri gibi ¢esitli etkilesimler araciligiyla
nanopartikiillerin ylizeyi ile etkilesebilir. Bu etkilesimler, jelatin molekiillerinin MNP

yiizeyine baglanmasini saglar ve stabil bir tabaka olusturur.

Z
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Sekil 5.14. MNP'nin jelatin ile stabilizasyon mekanizmasi.

Jelatin tabakasi, MNPlari stabilize etme agisindan ¢esitli faydalar saglar:

5.3.2.2. Sterik Stabilizasyon

Jelatin molekiilleri, MNPlarin agregasyon veya birlesmeni engelleyen sterik

stabilizatorler olarak hareket eder. Adsorbe olan jelatin zincirleri, nanopartikiiller
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arasinda itici bir bariyer olugturarak, yakin yakinliklarini engeller ve aralarindaki

¢ekici kuvvetleri en aza indirir.

5.3.2.3. Elektrostatik Stabilizasyon

Jelatin, amino ve karboksil gibi fonksiyonel gruplar icerir ve bu gruplar MNPlarin
yiizey yiikleri ile etkilesime girebilir. Bu elektrostatik etkilesim, MNPlarin aym
yiikteki pargaciklar arasinda itici bir kuvvet olusturarak stabilizasyonuna katkida

bulunabilir ve agregasyonlarini engelleyebilir.

5.3.2.4. Biyolojik uyumluluk

Jelatin, biyolojik sistemler tarafindan iyi tolere edilen bir materyaldir. MNPlar jelatin
ile kaplandiginda, biyolojik uyumluluklarini artirarak ila¢ tasima, manyetik
hipertermi ve manyetik rezonans goriintiileme (MRI) gibi ¢esitli biyomedikal
uygulamalar i¢in uygun hale gelirler.

MNPIar oksidasyona karsi duyarlidir ve bu da magnetik 6zelliklerinin bozulmasina
veya kaybolmasmma neden olabilir. Jelatin kaplama, MNPlar ile oksidasyon
indiikleyebilecek c¢evresel faktorler arasinda dogrudan temas: engelleyen bir
koruyucu bariyer gorevi goriir. Bu, nanopartikiillerin istikrarin1 ve magnetik

0zelliklerini zamanla korumaya yardime1 olur.

Jelatin tarafindan MNPlarin stabilizasyonu, agregasyonu Onleyen, elektrostatik itme
saglayan, biyolojik uyumlulugu artiran ve oksidasyona karsi koruyan bir koruyucu
tabakanin olusumuyla gerceklesir. Bu stabilizasyon mekanizmasi, jelatin kaplh

MNP’lerin genis uygulama yelpazesine uygun olmasini saglar.
5.3.3. Sogutma Kulesi I¢in Nanoakiskanin Hazirlanmasi
Hazirlama islemi iki adimda gergeklestirilmistir: ilk adimda, istenilen miktardaki

jelatin suda ¢oziindiiriilmiistiir. Ikinci adimda, gerekli goriilen miktarda nanopartikiil

bu karisima ilave edilerek homojen dagilima kavusmasi saglanmaistir.
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Sekil 5.15. Jelatinin saf suda ultrasonik banyoda ¢6zlinme iglemi.

Farkli agirliklarda % agirlik¢a 0,2, 0,4 ve 0,8 jelatin stabilizatorii, 100 ml ultra saf
suya eklenerek 40- 60 °C arasindaki bir sicaklikta ultrasonik banyo cihazi

kullanilarak tamamen ¢ozinmiistiir.

Ikinci asamada, sentezlenen MNP’lerden, 0,1 g/L (toplam 2,5 L igin) konsantrasyon
i¢in uygun miktarda, 100 ml ultra saf suya eklenerek ve ardindan 1 saat boyunca
ultrasonik banyoda bekletilmistir. Bu islem, nanopartikiillerin su ortaminda etkili bir

sekilde dagilmasini saglamak amaciyla gerceklestirilmistir.

Sekil 5.16. Su i¢inde disperse edilmis MNP.
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Daha sonra, farkli erlenlerde hazirlanmis karigimlar birbirine eklenip ultrasonik

banyoda 30 dakika boyunca bekletilmistir.

Sekil 5.17. Jelatin varliginda hazirlanmis kolloid nanopartikiil numunesi.

Sonrasinda, manyetit nanopartikiiller dahil olmak {izere tim karisim, 2,3 litre saf
suya eklenilmistir. Karigim daha sonra 1s1 uygulanmadan 1000 devir/dakikalik hizda
manyetik karistirma iglemine tabi tutulmustur ve ek bir saat boyunca karigmistir. Bu
adim, nanopartikiillerin daha biiyilk hacimdeki su ile tamamen karigmasini

saglamigtir.

Sekil 5.18. 2,5 litrelik nanoakiskan siseler.
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Bu islem ile, her biri 2,5 litrelik agirlikga farkli jelatin igeren (% 0,0, 0,2, 0,4 ve 0,8)

dort farkli nanoakiskan hazirlanmistir.
5.4. SOGUTMA KULESI CiHAZI VE SOGUTMA KULESiIi DENEYLERI

Deneyleri gerceklestirmek igin laboratuvar Olgeginde bir sogutma kulesi deney
diizenegi tasarlanmigstir. Sekil 5.19, deney diizeneginin sematik goriiniimiinii
sunmaktadir. Bu sekilde tiim cihazlar ve 6l¢tim cihazlar1 verilmistir. Ayrica, deney
diizeneginin fotograflar1 Sekil 5.20'de sunulmustur. Sistem temel olarak c¢alisma
stvist dolasim sistemi, sogutma kulesi, 1sitict ve dlglim ekipmani olmak tizere dort

farkli ana boliimden olusmaktadir. Kule ana govdesi, 30cm*30cmx*125cm (UXGxY)

):-k 14
1%
16

Olciilerine sahip kare kesitli bir yapiya sahiptir.
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Sekil 5.19. Deneysel diizenegin semas1 [santrifiij hava iifleyici (1), hava bosaltma
valfi (2), hava akis deligi (3), manometre (4) ve iist su tanki (5) (6) su
filtresi ile, Ek olarak, deneysel kurulum bir su pompasi (7), giris su
termometresi (8), 1sitict (9), debimetre (10), debi kontrol valfi (11),
rahatlama valfi (12), yer seviyesinde su tanki (13), egzoz kanali (14),
islak termometre (15), su piiskiirtmeleri (16), bos ambalaj (17), kuru
termometre (18) ve ¢ikis su termometresi (19) igerir].
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Sekil 5.20. Laboratuvar Olgekli Mekanik Hava Cekmeli Sogutma Kulesi.

Deneysel sistemde hava ve su olmak {iizere iki dongii bulunmaktadir. Hava dongiisii
acik dongili tipindedir. Atmosferik kosullardaki laboratuvar havasi hava iifleyici
aracilifiyla sisteme verilir. Hava hacim akis hizi, hava iifleyicinin ardindan
yerlestirilen bir valf ile ayarlanir. Hava hacim akis hizinin biiyiikligii, akiskanin
hizim1 6lgen bir delikli sayag ile de dlgiiliir. Hava sogutma kulesine yan yiizeylerden
giris yapar. Girig boliimiinde, havanin kuru termometre sicakligi 6l¢iiliir. Daha sonra
sogutma kulesinden gecer ve su piiskiirtme boliimiine ulasir. Burada, hava yiiksek
sicaklikta su piiskiirtmesiyle temas ederek sicaklik ve nispi nemini artirir. Daha sonra
egzoz kanalina girer ve atmosfere bosaltilir. ikinci déngiide, su kapali bir devre
olarak sistemde dolasir. Su yer seviyesindeki su deposunda depolanir. Bir pompa
tarafindan sisteme sirkiile edilir. Su hacim akis hiz1 akis kontrol valfi ile kontrol
edilir. Hacim akis hizi, kontrol valfinin ardina yerlestirilen bir debimetre ile ol¢iiliir.
Su 1siticiya girer. Bu boliimde su istenen sicakliga 1sitilir. Isiticinin ¢ikis boliimiinde
su sicaklig1 termometre ile Slgiiliir. Daha sonra su piiskiirtme boliimiine pompalanir.
Bu boliimde su akisina hava piiskiirtiiliir. Sicak suyun 1s1s1 atmosferik havaya ve su
sicakligr giderek azalir. Su sogutma kulesinin altinda toplanir. Cikis su sicakligi bu
boliimde olgiiliir. Su yer seviyesindeki su tankina pompalanir ve kapali devre
dongiisii bu sekilde devam eder. Deneysel siirecteki tiim Sl¢iim verileri, dijital veri

kaydedici tinite tarafindan izlenir.
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Deneysel analizde, oncelikle sicaklik kontrol cihazi istenen su sicakligina ayarlanir.
Ardindan pompa calistirilir ve su dolagimi baglatilir. Ayn1 anda hava vantilatorii
sogutma kulesine hava iiflemek i¢in agilir. Sicak su dogrudan sogutma kulesine hava
akimi ile temas halindedir. Temas sirasinda suyun sicakligi azalirken, ayn1 zamanda
hava sicakligi ve bagil nem artar. Su sogutulur ve soguk su yer seviyesindeki su
deposuna toplanir. Bu prosediir, farkli hava akis hizlar1 ve su akis hizlar igin

tekrarlanir. Deneysel kule performansini degerlendirmek igin Su akis hiz1 0,06 L/s <

QS 0.1 L/s araliginda ayarlanirken, hava kiitle debisi 0,02 kg/s < M < 0,07 kg/s
araliginda bulunmaktadir. Toplamda 20 deney gerceklestirilmistir.

Tablo 5.3. Sogutma kulesi i¢in secilen su debisi, hava debisi ve girig suyu sicakligi

araliklari.
Parametre Alan
Su akis hizi (m3/h) 0,02- 0,04- 0,06- 0,08- 0,1
Hava akis hiz1 (kg/s) 0,02- 0,04- 0,06- 0,08
Giris suyu sicakligi (°C) 45

5.4.1. Formiilasyon

Bu boliimde, su sogutma kulesinin termal performansi i¢in 6nemli parametreler
sunulmaktadir. Bu baglamda, su sicaklik farki, sogutma verimliligi ve kule
karakteristigi detayl olarak tanimlanmistir.

Su sicaklik farki (AT), denklem (5.1) ile hesaplanir [119]:
AT =T,-T,, (5-1)

Burada Tw1l [°C] ve Tw2 [°C] sirasiyla girig ve ¢ikis su sicakliklaridir.

Su sogutma kulesinin sogutma verimliligi, elde edilen su sicaklik diisilisliniin
maksimum olasi sicaklik diigiisiine orani olarak tanimlanir ve denklem (5.2) ile

verilir [120]:
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TW _ TW
=" . (5-2)
Twl - wal

Twhb; [OC], girig havasinin 1slak termometre sicakligidir.
Kule karakteristigi (TC) parametresi denklem (5.3) ile hesaplanmaktadir:

Twl
C, . dt

TC= [ e
has - hal

(5-3)

Tw2
Burada C,w [J/kg "C], has [I/kg] ve ha; [J/kg] sirasiyla suyun 6zgiil 1sisi, su
sicakligindaki havanin doymus entalpisi ve giris kosullarindaki havanin entalpisi

olarak tanimlanir.
5.5. KARAKTERIZASYON YONTEMLERI VE PROSEDURLERI
5.5.1. MNP'lerin Karakterizasyonu

Hidrotermal kosullarda sentezlenen MNP’ler saf su iginde dagitilarak hazirlanan
numunelerin optik 6zellikleri Cary 60 UV-Vis (Agilent Technologies) cihazi ile
calisilmistir. Ayrica, kristalografi analizi Rigaku Ultima IV X-151m1 kirmim (XRD)
cihaziyla gerceklestirilmistir. Bu analizlerde, 40 kV ve 40 mA ile 10-80° araligindaki
20 degeri kullanilarak, sabit bir monokromatdrle Cu tabanli Ka radyasyonu (A =
0,1546 nm) kullanildi. Daha sonra, bu {iirlinlerin kimyasal bag analizi i¢in Bruker
Alpha marka Fourier doniisiimlii kizilotesi spektroskopisi (FTIR) kullanilarak 400-
4000 cm-1 dalga sayisinda 2 cm-1 ¢oziiniirliikle iletim modunda analizler yapildi.
Ayrica, bu bilesenlerin mikroyapt ve morfolojik goriintiileri Carl Zeiss ULTRA
PLUS GEMINI marka alan emisyonlu taramali elektron mikroskobu (FESEM) ile
incelenmistir. Bu amagla kullanilan cihazlarin temsili sekilleri sirasiyla Sekil 5.21,

Sekil 5.22, Sekil 5.23, ve Sekil 5.24'te verilmistir.
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Sekil 5.21. UV Spektrofotometresi.

Sekil 5.22. X-1s1n1 kirinim cihazi (XRD).
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Sekil 5.23. Fourier doniisiimlii kizil6tesi spektroskopi (FTIR).

Sekil 5.24. Taramali elektron mikroskobu (FESEM).

76



Nanoakiskanlarin Karakterizasyonu

Su, jelatin ve MNP'den hazirlanan nanoakiskanin optik  6zelliklerinin
karakterizasyonu i¢in dnceden hazirlanan nanoakiskanin 0.2 ml'si ile 3 ml distile su
karistirtlarak, orani 1:15 olarak ayarlanmig ve 200- 800 nm araliginda absorbans

spektrumlari elde edilmistir.
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BOLUM 6

DENEYSEL BULGULAR VE TARTISMA

6.1. MNP'LERIN KARAKTERIZASYONU

6.1.1. UV-Vis Absorbans Spektrum Analizi

Tablo 6.1. Her sentez i¢in reaksiyon kosullarini gosterir.

Numune Konsantrasyonlar (mol/L) Coziicii Reaksiyon  Reaksiyon
sic. (°C) siire (Saat)
FeCl3 Na3Cit NaOAc
D1 4,0 1,6 12,0 DEG 200 6
D2 4,0 1,6 12,0 DEG 240 4
D3 4,0 1,6 12,0 DEG 200 10
D4 4,0 1,6 12,0 EG 220 10
D5a 2,0 0,8 6,0 EG 220 10
D5b 1,33 0,53 4,0 EG 220 10
D5c 1,0 0,4 3,0 EG 220 10

Asagidaki sekil 6.1, de istenen nanomalzemenin {iglincii (basarisiz) sentez
denemelerinin  UV-Vis spektroskopisi analizini gostermektedir, burada iiretilen

malzemenin gercekte nano dlgek dzelliklere sahip olmadigini ortaya koymaktadir.
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Sekil 6.1. D3 iirtinleri i¢in UV-Vis spektroskopisi.

Sekil 6.1 sentezlenen malzemenin UV-Vis dalga boyu araliginda absorbans
spektrumunu gostermektedir. Basarili bir sentezde, istenen nanomalzemenin goriiniir
bolgede karakteristik bir absorbans bandina sahip olmasi beklenir, bu
nanopartikiillerin basarili bir sekilde iiretildiginin isareti olarak degerlendirilebilir.
Ancak D3 i¢in karakteristik bir pikin goriilmemesi sentezlenen malzemenin istenen
nano Ol¢ek oOzelliklere sahip olmadigini ima etmektedir. Bu analiz, ii¢lincii sentez
denemesinin  istenen nanomalzemenin basarisiz  bir  sekilde iiretildigini

dogrulamaktadir.

MNPs boyut dagilimin1 arastirmak icin UV-Vis spektroskopisi yontemi
kullanilmistir. Bu analiz yontemi, partikiil boyutuna ve agregasyon durumuna bagh
olarak biiyiik hassasiyet gostermektedir, cilinkii goriiniir bolgede ylizey plazmon
rezonansi nedeniyle yiiksek bir absorbans saglamaktadir. Analizde kullanilmak iizere
uygun bir MNPs karigimi, 0,0088 g (agirlikca % 0,3) NP'nin 3 ml distile suya
karnigtirllmasiyla hazirlanmistir.  Ancak NP'lerin  agregasyonunu oOnlemek ve
partikiilleri su i¢inde homojen olarak dagitmak i¢in NP'ler baslangigta ultrasonik
banyoda bekletilerek homojenize edilmistir. Sekil 6.2°de, MNP'nin  UV-vis
spektrumu sekil 6.2°deki gibi elde edilmistir.

79



1.4+

1.2 4

1.0 4

Abs

0.8 +

0.6 1

0.4

T 1 L] 1 ] ] L 1
200 300 400 500 600 700 800 900
dalga boyu (nm)

Sekil 6.2. MNPs (D4) UV — Vis Spektrumu.

Spektrum incelendiginde, manyetit nanopartikiiller igin absorbans zirvesi 400-425
nm dalga boyunda oldugu goriilmistiir. Yapilan literatiir incelemelerinde, goriilen
absorbans zirvesi manyetit nanopartikiiller i¢in karakteristik pik oldugu goriilmiistir.
Numunenin absorbans spektrumu, genis bir absorbans gosterir (keskin absorbans
pikleri yok), bu durumun temel nedeni, partikiillerinin ¢ok dar bir boyut dagilimina
sahip olmadigina atfedilebilir. Ayrica MNP'lerin yari-metalik davranisindan

kaynaklanmaktadir [121].

6.1.2. FTIR Analizi

MNP'nin (D4) FT-IR spektrumlar1 Sekil 6.3, 1652 ve 1396 cm-1 dalga sayilarinda
absorpsiyon bantlar1 gostermektedir. Bu bantlar, karboksilat tuzunun gerilme
titresimlerine atfedilmektedir. Ayrica, 2856 ve 2921 cm-1 dalga sayilarindaki pikler
metilen grubunun simetrik ve asimetrik gerilme titresimlerini temsil etmektedir.
Bunun yani sira, 1050 cm-1 dalga sayisindaki pik, Na3Cit'ten kaynaklanan hidroksil
grubunun varli@int gostermektedir. Ek olarak, 581 cm-1 dalga sayisindaki giiglii

absorpsiyon bandi, MNP'nin deki v (Fe-O) titresimine atfedilmektedir [94].
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Sekil 6.3. Sentezlenen nanopartikiiliin (D4) FTIR spektrumu.

6.1.3. XRD Analizi

D1:

Sekil 6.4, sentezlenen malzemelerin X-igin1 kirinimi (XRD) desenini géstermektedir.
XRD, malzemelerin kristal yapisini analiz etmek i¢in kullanilan giiglii bir tekniktir.
XRD deseni, malzemenin kristal kafes diizeninin karakteristik olan difraksiyon
piklerini ortaya koyar. Asagidaki sekil, birinci iiretim yontemi (D1) ile elde edilen

driinlerin XRD analizini gdstermektedir.
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Sekil 6.4. (D1) de elde edilen iiriinlerin XRD analizini gostermektedir.

D2:

Ikinci {iretim yontemi ile elde edilen iiriinlerin (D2) XRD deseninde belirli agilarda
belirgin difraksiyon pikleri gozlemlenebilir. Bu difraksiyon pikleri, malzemede
tanimlanmis kristal diizlemlerinin varligim1 gosterir. Bu piklerin konum ve
yogunlugunu analiz ederek, malzemenin kristal yapist hakkinda degerli bilgiler elde

edilebilir. Bu pikler, MNPs 6rneklerini analiz ederken bulunan piklere ¢ok benzerlik

gostermektedir.
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Sekil 6.5. (D2) de elde edilen iiriinlerin XRD analizini gostermektedir.
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Sekil 6.6. (D3) de elde edilen iiriinlerin XRD analizini gostermektedir.

D4

Sekil 6.7, MNPs ine (D4) ait XRD analizinden elde edilen desen goriilmektedir.

Desende goriilen kirimim piklerinin  MNPs kristalinin  bilinen spinel yapisina
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dayandigim1 (JCPDS No: 01-082-153) ve iiriinlerin gergekten saf fazda MNPs
oldugunu gosterir [122].
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Sekil 6.7. (D4) Numunenin XRD Deseni

18.55°, 30,81°, 36,48°, 43,52°, 54,59°, 56,83° ve 62,34°'deki 20 pikleri sirasiyla
manyetitin (1 1 1), (220),(311),(222),(400), (422)ve ((511) kristal

diizlemlerine aittir [123].
6.1.4. SEM-EDX Analizi

Baslangicta DEG ¢oziiciisii ile 6 saatlik reaksiyon siiresi ve 200 derece sicaklik gibi
kosullara sahip olan ilk iiretim denemesine gore elde edilen malzemelerin (D1) bir
karakterizasyonu yapilmistir. Bu siirecin iirlinleri nano 6l¢ekte degildir ve manyetik
degildir. Ayrica, elde edilen yapilar geometrik olarak diizensizdir ve SEM

goriintiilerinden agikga goriilebilen biiyiik bir toplamak sahiptir.
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Sekil 6.8. (D1) ait SEM goriintiisi.

Yapilan sentez g¢aligmalarinda D4 numunesinin elde edildigi deneysel kosullarin

MNP sentezi i¢in en uygun sartlar oldugu goriilmiistiir.

Sekil 6.9, hidrotermal kosullarda sentezlenen nanopartikiillerin (D4) SEM
fotograflarint  gostermektedir. Elde edilen nanopartikiillerin  boyutlarinin
birbirlerinden ¢ok farkli olmadig1 agik¢a goriilmektedir ve bu durum biiyilik Olciide
reaksiyon kosullarinin iyi ayarlanmasina baglanabilir. Sentezlenen MNPSs, kiiresel
morfolojide oldugu goriilmektedir. D4 numunesine ait SEM goriintiileri kullanilarak
yaklasik 100 partikiil boyutu 6l¢iilmiistiir. Boyut verileri belirli boyut araliklaria
ayrilmis ve her bir boyut araligindaki partikiil sayis1 hesaplanmistir. Bu veriler
kullanilarak, MNPs boyut dagilimi histogrami olusturulmustur (Sekil 6.10). MNPs
ortalama boyutu belirgin ve ortalama boyutu yaklasitk 200 £8 nm oldugu tespit

edilmistir.
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Sekil 6.9. MNPs in (D4) SEM goriintiisii.
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Sekil 6.10. MNP'lerin ortalama pargacik boyutu dagilimi (histogram).
Ayrica, EDX analizi nanopartikiillerin kimyasal bilesimini gostermis ve Ornegin

farkli bolgelerinde Fe ve O elementlerinin birbirine gore oraninda degisiklik

oldugunu gostermistir.
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Sekil 6.11. MNPs (D4) SEM-EDX goriintiisii.

Ayrica, sentez siirecinde reaktanlarin konsantrasyonlarini sirastyla yari yariya, iigte
birine ve ¢eyregine indirerek elde edilen iiriinlerin (sirayla D5a, D5b ve D5c) bir
karakterizasyonu yapilmistir. Bu siirecte elde edilen malzemelerin iyi bir manyetik
ozellige sahip oldugu ancak belirgin bir sorunun bulundugu tespit edilmistir.
Partikiillerin her ne kadar 200 nm altinda boyutlarda olsa da topaklanma davranisi
sergilemesi morfolojilerinin  kiiresel olmaktan ¢ikarak diizensiz bir halde

dagildiklarini gostermektedir.

’ ¥
| 100nm \ s Date :24 Jun 2022
hitp:\dce karabuk.edu.tr

Sekil 6.12. D5a numunesine ait SEM goriintiisii.
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Sekil 6.13. D5b numunesine ait SEM goriintiisii.

Sekil 6.14. D5¢ numunesine ait SEM goriintiisii.

6.2. KOLOIDAL KARALILIK

6.2.1. SDS Ile Nanopartikiil Kolloidal Stabilitesi

Ornekler cam tiiplerde hazirlanmistir, 10 ml distile su iceren 5 tiip kullanilmus.
Hazirlanan MNP'den 0,02 g (agirlik¢a % 0,2) ultrasonik banyoda yarim saat boyunca
dagitilmis, ardindan (agirlik¢a % 0,5, 1,0, 2,0, ve 5,0) SDS (Sodyum dodesil siilfat)

ilave edilmis ve SDS tamamen ¢oziilene kadar ultrasonik banyoda bekletilmistir.
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Ayrica SDS katilmayan bir 6rnek de bulunmaktadir. Daha sonra, bu tiipler en az iki
hafta boyunca izlenmistir. En az ii¢ hafta boyunca numunelerde meydana gelen

cokelmeler fotograflanarak takip edilmistir.

C I Y R E LN N J

00% 05% 1,0% 20%  50% 0,0% 0,5% 1,0% 20% 50%
agirhkga agirhkca  agirhkca  agirlkca agirhkca  agirlikga  agirlkga  agirlikga agirlikga agirlikga

SDS SDS SDS SDS SDS SDS SDS SDS SDS SDS

- . .

ARG SS

-—
0,0% 0,5% 1,0% 20% 50% 0,0% 0,5% 1,0% 20% 50%
agirlikca  agirlkga  agirhkca  afirlikga agirlikca agirhkca  agirhkga  agirhkga agirlikca agirlikca

SDS SDS SDS SDS SDS SDS SDS SDS SDS SDS

0,0 % 0,5% 1,0% 20%  50%
agirlikga  agirlikca  agirlikga  agirlkca  agirlikga
SDS SDS SDS SDsS SDS

Sekil 6.15. SDS ile hamrlanan. Nanoakiskanlarin 'a) Baslangicta, b) Bir giin sonra, c)
Bir hafta sonra, d) iki hafta sonra, e) Ug hafta sonra.

Sekil 6.15, gesitli SDS konsantrasyonlarinin varliginda hazirlanan Nanoakiskanlarin
kararliliginm1  izlemek i¢in farkli zaman araliklarinda c¢ekilmis fotograflar
gostermektedir. Fotograflardan goriilebilecegi gibi, SDS olmadan MNP nanoakiskan,
jelatin deneyindeki nanomalzemelerin miktar1 ve stabilizasyon maddesinin birkag
kat1 olsa bile ilk saatler/giinler i¢inde stabilitesini kaybetmektedir. Bununla birlikte,
SDS'nin kolloidin stabilitesini artirmada iyi bir rol oynadigi sdylenebilir, 6zellikle
ekleme tarihinden itibaren ilk hafta boyunca. Agirlik¢a % 0,5, 1,0, 2,0 ve 5,0 SDS
icin  kolloidal kararhilikta Onemli bir iyilesme elde edilmistir. SDS

konsantrasyonunun (agirlik¢a % 5,0) daha da artirilmasi, nispeten daha stabil bir
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dagilim saglamistir. Bununla birlikte, sekil 6.15.e’de goriildiigii gibi, dagitma ve
stabilizasyon oOzellikleri uzun vadede bozulmaktadir, bu da SDS'min stabilize ajan

olarak kullanilabilecegi uygulama tiirleri hakkinda bir gdsterge olabilir.

6.2.2. Jelatin ile Nanopartikiil Kolloidal Stabilitesi

Icerisinde 0,001 g (agirlikca % 0,01 MNPs) bulunan dort farkli tiipteki numuneler
farkli agirlik¢a farkli yiizdelerde (%0,0, 0,2, 0,4, ve 0,8) jelatin icermektedir. Sekil
6.16’te cesitli jelatin konsantrasyonlarmin varliginda hazirlanan Nanoakiskanlarin
kolloidal kararliligin1 izlemek igin farkli zaman araliklarinda ¢ekilmis fotograflari

gostermektedir.
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0,0% 0,2% 0,4 % 0,8 % 0,0% 0,2% 0,4% 0,8 %
agirhkca agirlikca agirhkca agirlikca agirlikca agirlkca agirlikga agirhkea
Jelatin Jrelatin Jelatln Jelatin  Jelatin  Jelatin  Jelatin  Jelatin

0,0 % 0,2 % 0,4 % 0,8%
agirhkga agirhkga agirlikga agirlikga
Jelatin  Jelatin Jelatm Jelatin

0, 0% 0,2 % 0,4 % 0,8 %
agirhkca agirhkca agirlikga agirlikca
Jelatin  Jelatin Jelatin Jelatin

00% 02% 04% 08%
agirhkga agirlikga agirlikga agirlikga
Jelatin  Jelatin  Jelatin  Jelatin

Sekil 6.16. Jelatin ile hazirlanan Nanoakiskanlarin a) Baslangi¢ta, b) Bir giin sonra,
¢) Bir hafta sonra, d) Iki hafta sonra, ) Ug hafta sonra.

Sekil 6.16, farkli jelatin konsantrasyonlarinin varliginda hazirlanan Nanoakigkanlarin
kararliligin1  izlemek i¢in farkli zaman araliklarinda c¢ekilen fotograflari
gostermektedir. Fotograflardan goriilebilecegi gibi, jelatin olmadan MNP
nanoakiskani saatler iginde stabilitesini kaybettigi goriilmistiir. Bununla birlikte,
agirlikca % 0.2, 0,4 ve 0,8 jelatin konsantrasyonu icin kolloidal kararlilikta 6nemli
bir iyilesme elde edilmistir, Kararlilik jelatin miktarinin artmasiyla birlikte artar. Bu
nedenle, % 0,8 jelatin igeren Ornek, en belirgin kolloidal kararligi gostermis ve
eklenme tarihinden ii¢ hafta sonra bile kolloidlerin yiiksek kararlilik 6zelliklerini
gostermigtir. Bu, jelatinin stabilizasyon ajani olarak konsantrasyonlari birkag kat

daha hafif olsa da SDS'den daha iyi oldugunu gostermektedir, bu yiiksek kararlilik,
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jelatinin nanopartikiil yiizeyine yapigsmasi ve stabil bir tabaka olusturmasiyla
iliskilendirilebilir, bu da diger partikiillerle birlesmesini engeller ve aralarindaki
¢ekme kuvvetlerini azaltir. Jelatinin fonksiyonel gruplart (amino ve karboksil) ile
NP'lerin yiizey yiikleri arasinda elektrostatik bir etkilesim, aym yiikteki parcaciklar
arasinda itici bir kuvvet yaratir ve agregasyonlarini 6nler. Bu nedenle,

WCT'deki 1s1 transfer verimini artirmayir amaclayan deneyde kullanilmak iizere

jelatin igeren nanoakiskan se¢ilmistir.

6.2.2.1. Jelatinli Kolloidal UV-Vis Absorbans Spektrum Analizi
Nanoakiskanlarin  UV-Vis spektrumlari, 190-800 nm araliinda bir Perkin
Spektrofotometre iizerinde alindi. Sekil 6.17, katki maddesi igermeyen Ornegin

absorpsiyon bantlarnin stabilizasyon ajani igeren orneklerden farkli olmadigini

gostermektedir.

1.4 -

] — D4
124 —— 0.8 % agirlikga jelatin

T T T T T T T T T T 1
300 400 500 600 700 800
dalga boyu (nm)

Sekil 6.17. Nanoakigkanlarin UV-Vis spektrumlari.

6.3. SOGUTMA KULESINDE ISI TRANSFERI SONUCLARI

Calismanin bu bdliimiinde, farkli jelatin konsantrasyonlarinin, havanin etkisinin ve

nanoakiskan-su hacim akis hizinin mekanik draft 1slak sogutma kulesinin 1s1 transfer
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verimine etkisi tartisilacaktir. Test sivisi, 0,1 g/ manyetit nanoakiskan (MNP-su)
icine jelatin eklenerek hazirlandi. Jelatin konsantrasyonlarinin agirlik¢ca % 0,0, 0,2,

0,4, ve 0,8 agirlik¢a oldugu durumlar incelenerek, kiitle hava ve su akisi arttik¢a 1s1

transfer verimine etkisi gozlendi.
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Sekil 6.18. Kiitle su akisi= 0,02 0,04, 0,06, 0,08, 0,1 m*h oldugunda kiitle hava akis1
ile 1s1 transferi verimliligi arasindaki iligkiyi gostermektedir.

Sekil 6.18a, 2 g/L jelatin miktartyla sogutma kulesinin 1s1 transfer veriminin, jelatin

kullanilmayan duruma gore arttigimi ve %34,42'den %38,55'e yiikseldigini
gostermektedir. Ayrica, jelatin miktar1 8 g/L'ye ¢ikarildiginda verim %44,81'e
ulasmistir. Bu iyilestirmeler, su kiitle akisini sabit tutarken kiitle hava akisini 0,02

kg/s'ten 0,04 kg/s'e artirarak elde edilmistir.

Ayrica, geri kalan b, ¢, d ve e sekillerde sogutma kulesinin 1s1 transfer veriminde
tutarli bir desen sergilemektedir. Onceki sekilde tartisilanla benzer sekilde, bu
sekiller de en yiiksek verim degerinin 0,04 kg/s kiitle hava akis hizinda elde
edildigini gostermektedir. Bu noktadan sonra, verim kiitle hava akis hiz1 arttikca

azalmaya baglar.
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llging bir sekilde, su kiitle akis hizinin (0,02, 0,04, 0,06, 0,08, ve 0,1 m3h)
degisiminin etkisini diisiindiigiimiizde dikkate deger bir trend ortaya cikar. Isi

transfer veriminde dnemli bir artig goriiliir ve %50'yi1 asar.

Bu trend, su kiitle akis hizin1 ayarlamakla sogutma kulesinin genel 1s1 transfer
performansini gelistirmenin énemli bir etkisi oldugunu gostermektedir. Su kiitle akis
hizin1 ayarlayarak, sogutma kulesinin verimini optimize etmek miimkiindiir. Bu
bulgu, kiitle hava akis hiz1 ve su kiitle akis hiz1 arasindaki dogru dengeyi bulmanin
1s1 transfer verimini maksimize etmek i¢in dnemli oldugunu gostermektedir. Daha
fazla aragtirma ve deney, bu parametreler arasindaki karmasik iligkiyi daha iyi
anlamamiza ve sogutma kulesinin genel performansini iyilestirmek i¢in Onemli

bilgiler sunabilir.

Tablo 6.2. Jelatin stabilize MNP'nin 0,1 m*h nanoakiskan-su akisinda ve 45 'C giris
sicakliginda dolagim sivist olarak saf su iizerindeki sogutma etkinliklerinin

karsilastirilmas.
Nanoakiskan akis hiz1 0,1 m%h

Kiitle Hava Verim (%)

Akist .

Deiyonize MNP nanoakigkan ~ MNP nanoakiskan (%0,8
(Qa kgls) su (%0,0 agirlik) jelatin agirhik) jelatin

0,02 16,8 32,3 37,2

0,04 21 37,6 50,1

0,06 28 35,2 44,7

0,08 29 334 39,5

Stabilize MNP nanoakiskan ile saf su karsilastirmasi dikkate alinirsa, Jelatin stabilize
MNP nanoakiskanin WCT'de her kiitle hava akis hizinda sudan daha iyi sogutma
performansina sahip oldugu sonucuna varilabilir (Tablo 6.2). ilging bir sekilde, 0,04
kg/s kiitle hava akisi kosulunda, stabilize edici madde Jelatin igin %50,1 ile en
yiikksek sogutma verimine ulasmistir. Ayrica Jelatin iceren MNP nanoakiskan, baz

akiskan olarak suya karst WCT performansin1 %138,57 (bagil) artirmistir.
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SONUCLAR

Bu c¢alismada, hidrotermal yontemle farkli deneysel kosullarda manyetit
nanopartikiiller sentezlenmistir. Elde edilen nanomalzemeler FESEM, UV-Vis, FTIR
ve XRD analizi ile karakterize edilmistir. Nanopartikiillerin suda homojen bir
dagilim sergilemesi i¢in SDS ve jelatin kolloidal nanopartikiil siispansiyonlarinda
stabilizator olarak kullanilmistir. Bunlardan agirlikga farkli yiizdelerde jelatin ile
homojenize edilen nanopartikiillerden hazirlanan Nanoakiskanlarin  sogutma
kulelerinde 1s1 transferi 6zelliklerinin iyilestirilmesi etkisi arastirilmistir. Elde edilen

sonuclara asagida sunulmustur:

1. MNPs 220 °C reaksiyon kosullarinda ve 10 saatlik reaksiyon siiresinde
hidrotermal ydntemle basariyla sentezlenmistir. Basariyla sentezlenen
nanopartikiillerin goriiniir bolgede yaklasik 425 nm de karakteristik bir

absorbans bandi oldugu gézlemlenmistir.

2. MNPs iizerinde SEM analizi yapilmistir. Elde edilen sonuglarda, manyetit
nanopartikiillerinin kiiresel sekilde oldugu ve boyutlarin ortalama olarak 200

+ 8 nm i¢inde oldugu goriilmiistiir.

3. Partikiillerin homojen dagilmis bir yap1 olusturdugu ve MNP'nin birbirine
yapismadigi gozlenmistir. Bu, MNP'nin oda sicakliginda manyetik olduklari
i¢in kritik bir 6zelliktir.

4. Bu calismada, MNPs kolloidleri ayr1 ayr1 su, SDS stabilizasyon ajanlar1 ve
jelatin ile karistirilarak hazirlanmistir. Stabilizatorlerin etkisinin farkli oldugu
ve jelatinin kolloidin stabilizasyon dzelliklerini SDS'den daha yiiksek sagladig:
gozlenmistir. Ayrica, konsantrasyonlarin etkisinin stabilite lizerindeki 6nemli

oldugu ve iki durumda da dogrusal olarak orantili oldugu belirtilmistir.
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5. Jelatin ile birlikte kullanilan MNPs kolloidlerinin yaklasik ii¢ hafta boyunca
kolloidal stabilitesini korudugu ve bu ilerlemenin jelatinin partikiillerin
mekanizmasi ile iliskili oldugu gozlenmistir. Jelatin, bir MNPs siispansiyonuna
eklenildiginde, elektrostatik kuvvetler, hidrojen baglar1 ve Van der Waals
kuvvetleri gibi c¢esitli etkilesimler araciligiyla nanopartikiillerin ylizeyi ile
etkilesime girer. Bu etkilesimler, jelatin partikiillerinin MNPS yiizeyine

yapismasini ve stabil bir tabaka olusturmasini saglar.

6. Jelatin ile karistirilmis distile su i¢inde dagilan MNPs olusan nanoakiskanin 1s1
transfer verimine etkisi, 1slak mekanik sogutma kulelerinde deneysel olarak
arastirilmistir. Elde edilen deneysel sonuglarda, suyun nanoakiskan (jelatinsiz)
ile degistirilmesiyle 1s1 transfer veriminde Onemli bir iyilesme goriilmiis
(%16,8'den %34,42'ye). Burada hava ve su akisinin sabit oldugu

unutulmamalidir.

7. Jelatinli nanoakigskan kullanarak hava ve su akisini degistirerek, jelatin
miktarinin artmasiyla verim eksponansiyel olarak artmaya devam eder ve
jelatin miktar1 9%0,8 oldugunda en yiiksek seviyelere ulasir. Boylece 1s1 transfer
verimliligi %50,06'ya ulasir, bu da umut verici bir sonug olarak degerlendirilir

ve bu tiir diger ¢caligmalarin yapilmasini tesvik eder.
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