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OZET

GIDA ENDUSTRISINDE KULLANILAN BAZI HIDROKOLLOIDLERIN
DOGRUSAL OLMAYAN BOLGEDEKi REOLOJiK DAVRANISLARININ
INCELENMESi

Duygu OZMEN

Gida Miihendisligi Anabilim Dal

Yiiksek Lisans Tezi
Tez Danismani: Dr. Ogr. Uyesi Omer Said TOKER

Hidrokolloidler gida endistrisinde Urlnln tekstlirel ve reolojik 6zelliklerini istenen
bicimde diizenleyebilmek amaciyla genel olarak tek baslarina veya farkh hidrokolloidler
ile karistirilarak kullanilmaktadirlar. Endustride gidalar islenme sirasinda pek ¢ok farkli
asamada ylksek seviyelerde deformasyona ugramaktadir. Bitin bu etkiler elde edilen
son Urlnin kalite 6zelliklerini etkilemektedir ve bu sebeple gida Urilnlerinde bulunan
veya sonradan katilan hidrokolloidlerin lineer olmayan bélgedeki kuvvet veya basing
uygulanmasinin reolojik davranislari Gzerine etkisinin incelenmesi dnem arz etmektedir.
Blyik genlikli salinim testleri (LAOS) son yillarda yiiksek gerinim degerlerindeki reolojik
davranisin incelenmesi icin kullanilmaya baslanmistir. Bu calismada literatlirde
sinerjistik etkisi bildirilen ksantan gam (XSG) ve keci boynuzu gami (LBG) kullanilmis ve
farkl konsantrasyonlarda (%0.1, %0.3 ve %0.5) ve farkli hazirlama teknikleri (hidrasyon
oncesi (HO), toz karisim(T), hidrasyon sonrasi (HS)) kullanilarak hazirlanan ¢ézeltilerin
dogrusal olmayan boélgedeki davranisi incelenmistir. Ayrica Gg¢ aralikh tiksotropi testi
(3ITT) uygulanarak ¢ozeltilerin geri kazanim degerleri hesaplanmis ve LAOS sonuglari ile
karsilastirilmistir. Genel olarak LBG ¢o6zeltisinin tek basina tiim konsantrasyonlarda
viskoz 6zellik gosterdigi, XSG ¢Ozeltisinin ise %0.1 konsantrasyon haricinde baskin elastik
Ozellik gosterdigi belirlenmistir. Karisim ¢ozeltilerde ise %0.1 konsantrasyon degeri dahil
elastikiyetin baskin ve tek basina kullanimlarina gore ¢ok daha yiiksek degerlerde oldugu
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gozlemlenmistir. Chebyshev katsayilari incelendiginde yiiksek konsantrasyon degerleri
icin LBG ve XSG igin 6nemli bir fark gézlemlenmemisken, e3/el degerlerine bakildiginda
XSG’nin gerinim sertlesmesi davranigi gosterirken, LBG’nin gerinim yumusamasi
davranigi gosterdigi belirlenmistir. Karisim ¢ozeltilere bakildiginda %0.3 konsantrasyon
icin belirgin bir fark gdzlemlenmemis ancak %0.5 konsantrasyonda HS érneginde diger
orneklerde gozlemlenenin disinda e3/el degerinde artis ve v3/v1l degerinde ise bir
azalma gozlemlenmistir. Lissajous-Bowditch egrileri incelendiginde, hidrasyon sonrasi
karistirmanin (HS) diger karistirma tipleri ile karsilastirildiginda daha disik elastikiyet
degerlerine sahip oldugu belirlenmistir. Toz karisim (T) ve hidrasyon oncesi (HO)
cozeltilerine bakildiginda ise %0.1 konsantrasyon igin artan gerinim degerlerinde
davranislar benzer gériinse de konsantrasyon arttikca yiiksek gerinim degerlerinde HO
¢Ozeltisinin egrilerinin alaninin T ¢ozeltisine gore arttigl ve daha fazla enerjiyi yapida
tutabildigi gozlemlenmistir. 3ITT testi ile Lissajous egrileri karsilastirildiginda elde edilen
% geri donltsum degerlerinin egrilerle uyum sagladigi belirlenmistir. Bu bulgular isiginda,
3ITT testinin LAOS davranisini agiklamada kullanilabilecegi goriilmustir. Elde edilen
bulgularin endstriyel uygulamalar igin son triniin tekstir 6zelliklerini belirlemede etkili
bir ara¢ oldugu gozlemlenmistir ve yeni ¢alismalarda daha farkli hidrokolloidler ile
calisilarak sinerji ve hidrasyon kinetiginin LAOS teknigi ile daha net anlasilabilecegi
ongorulmektedir.

Anahtar Kelimeler: LAOS, hidrokolloid, ksantan gam, ke¢i boynuzu gami, 3ITT

YILDIZ TEKNiK UNIVERSITESI FEN BiLIMLERi ENSTITUSU
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ABSTRACT

INVESTIGATION OF THE RHEOLOGICAL BEHAVIOR OF SOME
HYDROCOLLOIDS USED IN THE FOOD INDUSTRY IN THE NON-LINEAR
REGION

Duygu OZMEN

Department of Food Engineering

MSc. Thesis

Adviser: Assist. Prof. Dr. Omer Said TOKER

In the food industry, hydrocolloids are often used alone or in combination with different
hydrocolloids to regulate the textural and rheological properties of the product. In
industrial processes, food materials may face deformation at many different stages. All
these conditions affect the rheological properties of final product and therefore it is
important to examine the rheological behavior of food products containing
hydrocolloids under large deformations. Large amplitude oscillatory shear (LAOS) tests
have been used in recent years to examine the rheological behavior in high strain values.
In this study, xanthan gum (XSG) and locust bean gum (LBG), which have synergistic
effect as reported in the literature, were used and the behavior of the solutions which
are prepared in different concentrations (0.1%, 0.3% and 0.5%) and using different
preparation techniques (HO, T, HS) in nonlinear region are examined. In addition, the
results of 3ITT test were used to calculate the recovery values of the solutions and
compared with the LAOS results. In general, it was determined that LBG solution had
viscous properties at all concentrations alone, while XSG solution showed dominant
elasticity except for 0.1% concentration. In the mixture solutions, it was observed that
the elasticity was dominant and has much higher values than the single use of solutions.
When Chebyshev coefficients were examined, there was no significant difference for

Xiii



LBG and XSG for high concentration values and while XSG es/e1 values showed strain
hardening behaviour, LBG showed strain softening behavior. No significant difference
was observed for the 0.3% concentration in the mixture solutions but at a concentration
of 0.5%, the increase in e3/e1 and a decrease in v3/v1 value were observed for HS sample
that are not seen in the other samples. When Lissajous-Bowditch curves are
investigated, in comparison with the other types HA has lower elasticity values, and
when the powder mixture (P) and pre-hydration (HB) solutions are seen, it was observed
that the behaviors were similar in increasing strain values for 0.1% concentration, but
as the concentration increased, the area of the curves of the HB solution increased
compared to the T solution and kept more energy in the structure at high strain values.
When the curves were compared with the 3ITT test, it was determined that the % recycle
values obtained were in agreement with the curves. It is observed that the obtained
results are an effective tool for determining the textural properties of the end product
for industrial applications and it is anticipated that synergy and hydration kinetics can
be understood more clearly by LAOS technique in new studies by working with different
hydrocolloids.

Keywords: LAOS, hydrocolloids, xanthan gum, locust bean gum, 3ITT
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BOLUM 1

GIRIS

1.1 Literatiir Ozeti

Viskoelastik Ozelliklerin arastiriimasi siirekli islemlerin mihendislik dizayni, yeni Griin
gelistirilmesi ve Uretim sirasindaki kalite kontrol asamalarinda 6nem arz etmektedir [1].
Literatirde bu amacla yapilmis pek ¢ok ¢calisma bulunmaktadir. Biliylk genlikli salinim
testleri (LAOS) de son zamanlarda farkli gida materyallerinin dogrusal olmayan boélgedeki

viskoelastik davraniglarinin incelenmesi igin kullanilmaya baslanmistir.

Ewoldt vd. [2], LAOS analizlerini kullanarak plastik davranisin benzersiz bir sekilde
tanimlanmasi icin yeni bir parametre olan mikemmel plastik dagilim oranini
olusturmuslardir. iki karmasik akiskan psddoplastik kayma kalinlasmasi davranisi
gosteren ksantan gam (XSG) ve bir elastoviskoplastik ters emilsiyon delme sivisi ile
gerceklestirilen analizler sonucunda deformasyon genligi ve zaman cizelgesi tarafindan
tanimlanan bir Pipkin diyagrami ile karmasik bir sivinin akis davranisinin reolojik bir

parmak izinin ¢ikarilabildigi belirlenmistir.

Precha-Alsawanan vd. [3], dogal ve dallanmis mumsu piring nisastasi jellerinin dogrusal
ve dogrusal olmayan bolgedeki reolojik davranislarinin incelenmek amaciyla LAOS ve
kiicik genlikli sahinim testlerini (SAQOS) gerceklestirmislerdir. Calismada Lissajous
kurvelerinin jellerin asamali baslangic gerilimini ve ardindan gelen yumusama

davranisini gosterdigi bildirilmistir.

Tong vd. [4], gellan gami kullanilarak hazirlanan sivi jellerinin reolojik 6zelliklerini yiksek
acil (HA) / dusuk acil (LA) gellan orani ve Ca*? konsantrasyonunu dikkate alarak hem

dogrusal hem de dogrusal olmayan viskoelastik bolgelerde bliylk genlik salinimli kayma
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test teknigini (LAOS) kullanarak incelemistir. Analiz igin kullanilan Lissajous egrilerinin ve
Chebyshev katsayilarinin gorsel ve kantitatif agidan HA ve LA gamlarinin arasindaki

mikroyapisal farkliliklari basaril bir sekilde temsil ettigini gdzlemlemistir.

Szopinski vd.[5], guar gaminin sulu sollisyonlarinin viskoelastik 6zelliklerini LAOS ile
incelemisler ve “Pipkin Ol¢ii” fonksiyonunu kullanarak (gerinim ve zaman parametreleri

ile) bir reolojik parmak izi olusturmuslardir.

Klein vd. [6], calismalarinda iki tip karragenan ve nisasta kullanmis ve bu ¢ozeltilerin
birbirine en yakin viskozitede olduklari konsantrasyonda (%1) analizleri
gerceklestirmislerdir. Calisma sonucunda klasik reolojik metotlarda gozlenemeyen
fenomenlerin LAOS analizleriyle gozlemlenebildigini ve dogrusal olmayan bodlgede
normalde dogrusal bolgede ¢alisildiginda belirlenemeyen farklarin gézlemlenebildigini
belirtmislerdir. Bu sayede ayni 6zellik gosterdigi diistintlen polisakkaritlerin birbirinden

ayrilabilecegi belirtilmistir.

Ptaszek [7], yumurta aki kopugu ile yaptigi calismada elma pektini ve ksantan gami farkl
oranlarda kullanmis ve dogrusal olmayan bdlgedeki davranisi incelenmistir. Hidrokolloid
eklenmesinin genel olarak yiksek harmonik derecelerini azalttigi dolayisiyla dogrusal
olmayan davranisin da azaldigi belirlenmistir. Enerjinin yayilmasi elastik 6zelliklere
baglanmis ve ilk fazdaki yayilma arttikca elastik 6zelliklerin daha ¢abuk kayboldugu ve

buna bagli olarak viskoz 6zelliklerin baskin hale geldigi belirtilmistir.

Literatiirde son zamanlarda gida alaninda da kullanilmaya baslananan bu metot ile
bilesenler arasindaki etkilesimlerin daha iyi agiklanabildigi belirtilse de yeterli deneysel
veri olmadigindan dolayi kaynaklanan bosluklar yeni ¢alismalarla doldurularak metotun

kullanilabilirligi ve verilerin yorumlanabilirligi arttirilabilecektir.

1.2 Tezin Amaci

SAOS akis testleri materyalin ¢ boyutlu yapisina 6nemli derecede zarar vermeden
gerinim ve frekans bagimliligini 6lgen metotlardir ancak gida enduistrisinde pek ¢ok
islemde gida materyalleri ani ve yilksek deformasyonlara tabi olabilmektedir ve bu

etkiler onlarin yapilarini geri donebilecek veya donemeyecek sekilde degistirmektedir

(8].



Bltdn bu bilgilerin 1siginda reolojik analizlerin Grinin kalite kontrollnin saglanmasinin
yani sira teknolojik agidan lretilmesinde uygun endustriyel makinelerin olusturulmasi
acisindan 6nem arz ettigi goriilmektedir. Dogrusal olmayan bolgede gerceklestirilecek
LAOS testleri yliksek deformasyonlarda {irlinde gerceklesen degisimlerin gbzlemlenmesi
ve bu bilgiler 1siginda yeni enddstriyel tasarimlarin 6ntini agmasi acisindan 6nem arz

etmektedir.

1.3 Hipotez

Ksantan gam ve keci boynuzu gamlarinin sulu ¢ozeltilerinin dogrusal olmayan bélgedeki
reolojik davraniglarinin incelenerek, farkli deformasyonlara karsi verdikleri tepkinin
Olctlmesi ve hazirlama tekniginin hidrasyona etkisi ile karisim halinde iken gergeklesen
sinerjistik etkinin reolojik parametreler ile agiklanmasi, ayrica 3ITT testinin LAOS ile

iliskilendirilmesi 6ngorilmektedir.



BOLUM 2

KURAMSAL TEMELLER

2.1 Hidrokolloidler

Hidrokolloid terimi son zamanlarda genis bir cercevede ve farkl enddstriyel alanlarda
sulu cozeltileri kalinlastirici ve jellestirici ajan, stabilizatér, buz ve sekerin kristal
olusumunu azaltma, aromalarin kontrolli salinimi gibi amaclarla ve ayrica
emdlsiyonlarda ve dispersiyonlarda kullanilan polisakkarit ve proteinleri tanimlamak
amaciyla kullanilmaktadir [9]. Cok sayida hidroksil grubu icermeleri, su molekillerine
baglanma afinitelerini 6nemli dl¢ide arttirmaktadir. Ayrica, hidrokolloidler gercek bir
¢Ozelti ve bir siispansiyon arasinda ozellikleri olan ve bir kolloidin 6zelliklerini sergileyen
bir dispersiyon Uretirler. Bu iki durum g6z ontinde bulunduruldugunda, bu polisakkarit
ve proteinler bu 6zelliklerine uygun sekilde "hidrofilik kolloidler" veya "hidrokolloidler"

olarak adlandirilirlar [10].

Hidrokolloidler c¢ogunlukla lipofilik ve hidrofilik gruplari birbirine baglayabilecek
karakteristik 6zelliklere sahip olmadiklari icin gercek emiilsifiye edici olarak kabul
edilmezler. Molekiller ¢ok blyik ve kompleks oldugundan yag-su karisimlarinin
homojenizasyonu sirasinda olusan ara yiizeyleri kaplayabilecek esneklikleri yoktur.
Ancak bu kalinlastiricilar su katmaninin viskozitesini arttirarak ya da ylizey aktif
maddelerle interaksiyona girerek emdlsiyonlari stabilize edebilirler [11].
Hidrokolloidlerin sadece birkagi emiulgatér olarak gorev yapabilmektedir. Bu ikinci
fonksiyon, yag-su ara ylizeyinde 6nemli bir ylizey aktivitesi ve dolayisiyla emilsifikasyon

sirasinda ve sonrasinda ince damlaciklarin olusumunu ve stabilizasyonunu kolaylastirma
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yetenegini gerektirir. Gida uygulamalarinda en yaygin kullanilan polisakkarit bazli
emilgatorler arap zamki, modifiye nisastalar, modifiye seliilozlar, bazi pektin tirleri ve

bazi galaktomananlardir [12].

Hidrokolloidler gidalarin Gretim kosullarina uygun olacak sekilde secilmektedir [13].
Ornegin, gida Ureticilerinin yaptigi en genel hata gamlari su aktivitesini azaltici olarak
kullanmalaridir. Su aktivitesi gliserin, friiktoz ya da tuz gibi distik molekiler agirhktaki
materyaller ile kolaylikla dugsurilebilmektedir. Gamlar yiksek molekiler agirhkta
bilesenlerdir ve su baglayicidan ziyade su dlizenleyici olarak tanimlanmali ve

kullanilmalidirlar [14].

Uretim teknikleri ve elde edildikleri kaynak géz éniine alindiginda hidrokolloidler Sekil

2.1’de gosterildigi gibi 4 farkh gruba ayrilabilirler[11].

Hidrokolloidler

— Bitkilerden kimyasal modifikasyon olmadan saf olarak izole edilen hidrokolloidler

— Mikrobiyal bazli hidrokolloidler

— Kimyasal modifikasyon ile bitkilerden elde edilen hidrokolloidler

— Hayvanlardan ile elde edilen hidrokolloidler

Sekil 2.1 Uretim kaynagina gore hidrokolloidlerin siniflandirilmasi [11]

Gida endistrisinde yaygin olarak kullanilan hidrokolloidler Cizelge 2.1’de belirtilmistir.

Polimer sollsyonlarinin viskozitesi polimerin molekiler kiitlesinden ve yapisindan
onemli o6lclde etkilenmektedir. Ayni molekiler agirhiktaki dogrusal ve siki bagh
molekiller fazlaca dallanmis ve yiksek oranda esnek olan polimerlere gére daha genis
hidrodinamik boyuta sahiptir ve dolayisiyla daha yiiksek viskozite saglamaktadir [10].
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Cizelge 2.1 Gida endustirisinde yaygin olarak kullanilan hidrokolloidler

Hidrokolloid Kullanim Amaci Kullanildig Kullanim Referans
Uriinler orani
Ksantan gam Emdlsiyon Salata soslari, %0.05-0.5 [11, 15]
(XSG) stabilizator, icececekler, Sat
Siispansiyon ajani, aranleri, Firincilik
urtnleri
Kec¢i  boynuzu Isi degisimine karsi Dondurulmus %0.05-1 [16, 17]
gami (LBG) direng, Purizsiz tathlar, Sut Grinleri
erime, Tekstlr (yogurt, puding vb),
olusumu, Su salmayr  Diyet gidalar
engelleme
Guar gam Yag ikamesi, Su Mayonez, sit %0.2-0.5 [10, 16]
baglama, Erimeyi arinleri, Firincihk
geciktirme, Buz drtnleri, Soslar,
kristallerinin Kedi-kopek
blylmesini mamalari
yavaslatmak
Arabik Gum Kristalizasyonu Sekerleme Urilinleri, %4-70 [10, 18, 19]
dnleyici, Képuk icecekler
stabilizatoru,
enkapsulasyon ajani
Karragenan immobilizasyon, Sat dranleri, Sirke %0.5-2 [20, 21, 22]
Sinerisis 6nlenmesi,
Emdlsiyon
stabilizasyonu
Pektin Jellesme, Kalinlasma  Regel, Sekerleme %1-3 [22, 23]

ve Stabilizator




Modern yasam tarzindaki degismeler sonucunda saglikli yasam ve diyet arasindaki
iliskinin kuvvetlenmesi sebebiyle yliksek lif icerikli, dlisiik yag oranina sahip Urlnler 6n
plana gikmaya baslamistir. Bu tlketici talebi sonucunda yaglar ‘yapilandiriimis su’ ile
ikame edilerek saglikh, disuk kalorili ve arzu edilen yeme kalitesinde urinler elde
edilmektedir. Bu durum sonucunda pek ¢ok hidrokolloid tirtini spesifik sekilde gidalarda

yag ikamesi olarak kullanilmasi amaciyla gelistiriimektedir [10].

Gamlarin endustriyel amaglarla kullanimlarinin yani sira saglik Gzerine de olumlu etkileri
belirtilmistir. LBG"in viskozitede neden oldugu degisimden dolayi sindirim gergeklesirken
karbonhidratlarin parcalanma oranini degistirebildigi [24] ve bazi hidrokolloidlerin
doygunlugu arttirarak obeziteye karsi kullanilabilecegi belirtilmistir [25]. Ayrica baz
belirli hidrokolloidlerin kullaniminin bagirsaktaki mikrobiyal floranin bilesimini etkiledigi
ve Bifido ve Lactobacillus gibi yararh bakteri suslarinin gelisimini destekledigi

calismalarda belirtilmistir [26].

Gamlardan soz edildiginde siklikla kullanilan iki kavram bulunmaktadir. Tez ¢alismasinda

da kullanilacak bu iki kavram hidrasyon ve sinerji kavramlaridir.

2.1.1 Hidrasyon

Suda ¢6zinilr nisasta olmayan polisakaritlerin hidrasyon o6zelligi, bu polimerlerin
¢Ozeltilerinin hazirlanmasi asamasinda dikkate alinmasi gereken 6nemli bir ozelliktir
[27]. Aksi durumda, hidrokolloidlerden triin kalite 6zellikleri Gzerinde olusmasi gereken
etki elde edilemez. Bu da Urin kalite 6zelliklerinde arzu edilen seviyeye ulasilamamasina
sebep olur. Polisakkaritlerin hidrasyon ve degredasyon o6zelliklerini gézlemlemek igin
genellikle viskozite bir parametre olarak kullanilmaktadir [28]. Hidrokolloidlerin
hidrasyonu ile ¢ozilmesi zaman zaman ayni anlamda kullanilsa da [28] 29], baz
¢alismalarda bu iki kavram birbirinden ayri olarak degerlendirilmistir [30, 31] ve
hidrasyon kinetigi viskozitedeki artisin zamana bagl degisimi ile belirlenmistir.
Calismalarda, kayma gerilimi degeri dogrudan ¢6zlilmis gam miktarinin gostergesi
olarak belirlenmis ve kayma gerilimi/gam konsantrasyonu egrisi kullanilarak ise gamin

¢Ozlilme orani belirlenmistir [30].



Gamlarin hidrasyon ozelliklerinin belirlenmesi ile ilgili literatiirde pek cok calisma
yapilmistir. Parvathy vd. [31] guar gam ile yaptiklari ¢calismada viskozite ve hidrasyon
kinetiklerinin guar gamin biyolojik ve diger fonksiyonel 6zelliklerinin uygulanabilmesiigin
onemli oldugunu belirtmislerdir. Calismada 5 dk’da bir 5 sa boyunca guar gamin sulu
¢Ozeltisinin viskozite degerleri dl¢lilmiis ve elde edilen verilere matematiksel modeller
uygulanarak kullanilarak hidrasyon kinetiginin belirlenmesi amacglanmistir. Partikil
boyutu ve taramali elektron mikroskobu (SEM) ile partikil sekilleri belirlenmis ve sonug
olarak bu faktorlerin hidrasyon hizini etkiledigi belirtilmistir. Vega-Cantu vd. [28],
magnezyum ve demir iyonlarinin guar gamin hidrasyon ve hidroliz 6zelliklerine etkisini
incelemis ve magnezyumun pH 12’de ve 121 °C’'de guar gamin degredasyonunu inhibe
ettigi ve termal hidrolizi 6nledigi belirtilmistir. Demir iyonunun ise (pH 12) guar gamin
hidrasyon ya da ¢6ziinme kinetigini inhibe ettigi ancak c¢ozeltilerin 121 ° C'de bir
otoklavda isitildiginda, tamamen hidrate olmus guar zincirinin kesimini hizlandirdigi

gozlemlenmisgtir.

Wang vd.[29], makromolekiillerin hidrasyon kinetigi ile ilgili pek cok model gelistirilse de
cogunun pratik kullanim icin pek cok kisitlama icermekte oldugunu belirtmis ve yari-
deneysel modeller gelistirilerek agiklanmasinin pratik amaglar igin daha yararh olacagini
ongoérmdislerdir. Bu amagla g farkh teorik model secilmis (Birinci dereceden kinetik
model, Logaritmik model ve Weibull fonksiyonu) ve iki farkli deneysel metot ile
hidrasyon kinetigi viskozite degeri parametre olmak Uzere goézlemlenmistir. Calisma
sonucunda Wiebull fonksiyonunun en yararlsi oldugu ancak egri uydurma isleminin
kompleks olmasindan dolayi logaritmik modelin yeterli dogruluk ve sadece iki hidrasyon

sabiti ile uygulanabilmesi dolayisiyla daha uygun oldugu belirtilmistir.

2.1.2 Ksantan Gam

Ksantan gum (XSG) 1950°li yillarda Kuzey Bolgesel Arastirma Laboratuvarlari (NRRL)
Amerika Birlesik Devletleri Tarim Bakanligi tarafindan kesfedilmis bir dogal
biyopolimerdir [32]. Polisakkarit B-149 adiyla da bilinen ksantan gum Xanthomonas
campestris NRRL B-1459 tarafindan Uretilmektedir [15] ve E415 kodlu bir gida katki

maddesi olarak toz halde satilmaktadir [11]. Ticari tretimi glicll bir karistirma ile birlikte



batik (daldirma) kiltir fermentasyonu yontemi kullanilarak parcali sistemle

gerceklestirilmektedir [11].

Ksantan gam, 2.8: 2.0: 2.0 molar oraninda iki glikoz birimi, iki mannoz birimi ve bir
glukuronik asit birimi tarafindan olusturulan tekrarlanan pentasakkarid birimlerinden
olusan bir ana yapilya sahip bir heteropolisakkarittir (Sekil2.1) [15]. Sert cubuk
molekdillerinin yuksek-molekiler-agirhkta kimeler olusturmasina bagh olarak XSG
sollisyonlari ¢cok yiksek viskozite ve pseudoplastiklik gostermektedir [33]. Bu kati yapisi
sebebiyle asit, 1sI ve baz stabiletesi asiri derecede artar. Gerceklesen agregasyon
sebebiyle ¢cok daha yiuksek degerler bildirilse de XSG’'In molekil agirhgr 2 milyon Da
civarindadir ve en yuksek termal stabilite ve viskoziteye sahip XSG’lar pirtvik asit icerigi

en yiksek olanlardir [16].
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Sekil 2.2 Ksantan Gamin Kimyasal Yapisi [15]
Molekiler modelleme c¢alismalari ksantan gamin helezonik (sarmal) bir yapiya sahip
oldugunu varsaymaktadir. Ksantan gum c¢ok viskoz sollisyonlar olusturmakta ve
yeterince yuksek polimer konsantrasyonlarinda zayif jel benzeri ozellikler gosterdigi
belirtiimektedir. Ke¢i boynuzu gami ve glukomannan gibi bazi galaktomannanlar ile
termo-tersinir jeller olusturabilmektedir [10].
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Ksantan gam, gida endistrisinde asagidaki ozelliklerinden dolayi ¢ok genis bir alanda

kullanilmaktadir:

e Soguk ve ya sicak sollisyonlarda iyi ¢ozinirlige sahip olmasi,

e Cok duslik konsantrasyonlarda bile yliksek viskozite degerlerine sahip olmasi,
e Mikemmel termal stabiliteye sahip olmasi,

e Tuzile kusursuz uyuma,

e 0-100 °C arasinda stabil ¢ozelti viskozitesine sahip olmasi [10, 16].

2.1.3 Keci Boynuzu Gami

Kegiboynuzu zamki (LBG) veya keciboynuzu sakizi, ispanya ve diger Akdeniz iilkelerinde
en c¢ok yetisen kegiboynuzu agacinin (Ceratonia siliqua) tohumunun rafine
endospermidir [34]. Kegi boynuzu gaminin lretimi ¢ekirdek kabugunun uzaklastiriimasi
ile saglanmaktadir ve bu amacgla kavurma, asitle muamele, mekanik asindirma gibi
metotlar kullanilmaktadir [17]. LBG vyaklasik 3:5 oraninda mannoz ve galaktoz
birimlerinden olusan bu sebeple de galaktomannan kategorisine dahil olan nétr bir
polisakkarittir [10], [35]. Genel olarak %80’inin galaktomannan, geri kalaninin ise
protein ve safsizliklar oldugu ve protein agisindan %32 albumin ve globilin, %68
oraninda ise glutelin icerdigi bildirilmistir [35]. E410 kodlu bir katki maddesi olan LBG 3-
11 pH araliginda yliksek stabiliteye sahiptir ve agirliginin 50 kati kadar su tutabilme

kapasitesine sahip oldugu belirtilmektedir [11,17].

Kimyasal yapisi Sekil 2.3'de gosterilen LBG linear polisakkarit (1-4)-B-bagli mannoz
birimli diiz ana incir ile bagli tek (1-6)-a-d-galaktoz birimlerinden olusmaktadir [35]. LBG
zincir boyu uzun ve g¢iplak bolgelere sahiptir ve bu da ona zincirler arasi birlesme ve
tiksotropik ¢ozelti olusturabilme 6zelligi vermektedir. Yapisi dolasiyla oda sicakliginda
sinirh derecede ¢oziinebilmektedir ve iyi bir ¢6ziinme icin yaklasik 85 °C’ye isitiimasi

gereklidir [16].
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Sekil 2.3 Ke¢i Boynuzu Gaminin Kimyasal Yapisi [17]

Tek basina ¢ok iyi bir jellesme gosteremez ancak k-karragenan, agar veya XSG ile

jellesebilmektedir [16].

2.1.4 Gam Kombinasyonlari ve Sineriji

iki gamin birlestirilmesi (ve bazen bir gam ve nisastanin birlestirilmesi) genellikle sinerjik
bir etkiye neden olabilir [14]. Bircok endistriyel (riin, formilasyonlarinda, isleme
sirasinda ve sonrasinda istenen Ozellikleri elde etmek igin birden fazla polisakarit
icermektedir. Bu tlr bircok karma sistem, tek tek polimerlerin bilinen 6zelliklerinden
beklendigi gibi davranir. Bununla birlikte, 6zellikleri yalnizca bilesenlerden birinin sahip
oldugu ozelliklerden daha Ustlindir veya kalitatif olarak fark gostermektedir. Pek ¢ok
polisakkarit sisteminde, bir jellesen polimerin jellesmeyen bir polimer ile birlesimi, farkh
zincir polimerleri arasindaki etkilesimin ve karisik birlesme bolgelerinin olusmasinin bir
sonucu olarak, giiclii sinerjik bir etki olusturur [36]. Ornegin, 4.000 cP'luk bir viskoziteye
sahip % 1 karboksimetil selliloz (CMC) ¢ozeltisi ile 4.000 cP'ye esdeger miktarda % 1 guar
zamki ¢ozeltisi karistirildiginda beklenenin aksine bu 50:50 karisimin viskozitesi 4.000 cP
olarak kalmaz. Gergek viskozite yaklasik 5.000-6.000 cP'dir. Bu davranis siklikla
kalinlasma tipi gamlarda gorilir. iki farkh kalinlastirici gam c¢ozelti icinde
birlestirildiginde, cok sik (ancak her zaman degil) viskozite beklenenden daha ytiksektir.
Genel olarak, bu sinerjik reaksiyonlar ekonomik yararlar saglar, clinki belirli bir miktarda
gamdan daha fazla viskozite elde edilebilmekte ve ayrica lriinde istenen tekstiri

olusturmaya  yardimci olabilmektedirler. Bununla birlikte, bazi gam
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kombinasyonlarindan kaginilmasi gerekir. Ornegin, jelatin ve pektin veya CMC gibi bir
anyonik gami birlestirmek sorunlara neden olabilir, ¢linkii bazi pH araliklarinda, ikisi geri

donistmsiz olarak birbirine baglanir ve ¢okelti olsumu s6z konusu olur [14].

Sinerjik jel olusumu c¢esitli sekillerde ortaya cikabilir. Molekdller arasi etkilesimler,
katilan polimer zincirleri arasinda kovalent bag olusumu ile kimyasal bir kokene sahip
olabilir. Bu duruma 6rnek olarak hafif alkali kosullar altinda propilen glikol aljinat ve
jelatinin etkisi verilebilir. Bu gibi durumlarda, sonug bir kimyasal jel aginin olugsmasidir.
Polisakaritler s6z konusu oldugunda, cogunlukla baglanti bélgelerinin olusumunda farkli
polimerlere ait zincir bolimlerinin kooperatif birliktelikleri ya da birgok tek bilesenli jel
sistemlerindeki baglanti noktalarina analoglarini veya ters yik gekiciligi sayesinde zincir-
zincir etkilesimlerini icerebilen molekiller arasi baglantilar meydana gelmektedir [36].
Eger bir jellestirici gam bir kalinlastirici gamla birlestirilirse, elde edilen sonug sinerjistik
olmaktan ziyade genellikle katkili (cogalan) etkidir. Clinku jellestirici gam bir ag kurar ve
kalinlastirici gam basitce bu ag arasindaki bosluklari doldurmaya yardimci olur. Jel ag

daha sabit bir yapi oldugundan dolayi rastgele etkilesimler icin daha az imkan verir [14].

Ksantan gam ile kegi boynuzu gaminin sinerjistik etkisi pek ¢ok ¢alismada belirtilmistir.
Bu iki gam farkli gamlarla da sinerjistik etki olusturabildigi gibi (LBG; selliloz ve tiirevleri,
XSG; guar gam), beraber olduklari sicak ¢ozelti sogutuldugunda tek baslarina iken
gosteremedikleri jellesme 6zelligini gosterebilmektedirler [16]. XSG ve LBG arasindaki
sinerjistik etkinin XSG’in yan zincirleri ile LBG’in ana zinciri arasinda gerceklesen ve
XSG’in bir ya da birden fazla LBG molekiili ile olusturdugu anahtar-kilit modelinden
kaynaklandigi belirtilmektedir [35]. Literatlirde 3:2 (XSG:LBG) olacak sekilde hazirlanan
karisimla ylksek elastiklik elde edildigi bildirildiginden galismada bu karisim orani

cahsilmistir [33].

Higiro vd. [33], XSG ve LBG ile yaptiklari calismada seyreltik ¢ozeltilerde tuzun reolojiye
olan etkisini incelemislerdir. XSG ve LBG ‘nin seyreltik c¢ozeltilerinde bile kuvvetli
interaksiyon gosterdikleri, sollisyonlarin Newtonian akis 6zelligine sahip olmalarina
ragmen, elastiklik degerlerinin XSG ve LBG sinerjistiklerinde kritik bir roli oldugu

belirtilmistir. Kurt vd. [37], XSG ve LBG’In sinerjistik etkisinden yararlanarak

12



biopargalanabilir film elde etmisler ve filmin karakteristik 6zelliklerinin gelistigini

belirtmislerdir.

XSG/LBG ile yapilan calismalar incelendiginde yapilan calismalarda daha c¢ok bu
gamlardan elde edilen jellerin yatiskan fazi reolojik 6zelliklerinin ve dogrusal bolgede
viskoelastik 6zelliklerinin gahsildigi gortlmektedir. Bu ¢alismada ise, LBG, XSG ve bu iki
gam karisimi ile elde edilen 6rneklerin dogrusal olmayan bdlgedeki reolojik 6zellikleri

incelenmigstir.

2.2 Dogrusal Olmayan Reoloji

Reoloji, malzemelerin akisinin ve deformasyonunun incelenmesi olarak tanimlanir [38].
Reolojik 6zellikler, normal ve tanjantsal streslere maruz kaldiklarinda gidalarin verdigi

akis ve deformasyon cevaplarina dayanir [39].

Cogu gida hem viskoz hem de elastik davranista bulunur ve bu sebeple viskoelastik
olarak adlandirilirlar. Gidalarin viskoelastik 0zelliklerinin belirlenmesi isleme ve
depolama stabiletisi hakkinda tahminler yapabilmek igcin édnemli bir parametredir.
Ornegin, kicik genlik salinimh odlgiimler ile siirinme (creep) ol¢limleri su-yag
emdlsiyonlarindaki bilesenlerin roliini anlamak icin ve duragan kayma ve siriinme
(creep) Olclimleri gamlar, protenler vd. ylizey aktif ajanlarin stabilize edici yetenegini
belirlemek icin kullanilabilmektedir [40]. Salinimli kayma gerinimi uygulanarak

materyalin hem viskoz hem de elastik 6zellilkleri ayni anda belirlenebilmektedir [41].
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Sintizodial Stres Cevabi Bozulmus Stres Cevabi

i/\xhh / /\\1 ;
\/ \J

Dogrusal Bolge (LVER) Dogrusal Olmayan Bolge (N-LVER)
SAOS LAOS

Log G’, G” [Pa]

Depo Modiili G’

....... Kayip Modila G”

v

Log Gerinim Genligi (yo) [-]

Sekil 2.4 Sabit bir frekansta gerceklestirilen gerinim tarama testlerinin sematik
gosterimi [42]

Gidalarin viskoelastik ozellileri gerinim ve gerinim oranindan bagimsiz oldugunda bu
materyaller dogrusal viskoelastik, eger bagiml ise dogrusal olmayan viskoelastik olarak
adlandiriimaktadirlar (Sekil 2.4) [40]. Reoloji tipik aciklamasinda herhangi bir
malzemenin kuvvet dengesini, dogrusal bir diferansiyel denklem olarak ifade eder [43].
Dogrusal viskoelastisite teorisinde, depolama ve kayip moddillerinin fiziksel anlamlari net
ve aciktir. Depolama modili (G’) malzemenin elastik dogasini, kayip modili (G”) ise
enerjinin viskoz dagilimini temsil etmektedir. Ancak, bu parametreler dogrusal olmayan
bolgede fiziksel ©nemini vyitirir [44]. ClnklU dusik gerinim degerlerinde linear
viskoelastikligi aciklayan kompleks modilin (G*= G’+j G”’) parcalari olan gergek (G1’) ve
sanal ( G:i”) olmak Uzere sadece bir harmonik veri bulunmaktadir. Daha yiiksek
deformasyon (gerinim) degerleri uygulandikca, daha vyiksek harmonikler

gozlenmektedir ve bu da materyalin dogrusal olmayan cevabinin gostergesidir [45].
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Yy = yoSin wt (2.1)
Y = Yo wcos wt (2.2)

Yukarida gorilen denklemlerde y gerinim degerini, yo gerinim genligini, w frekans
degerini, t zamani belirtmektedir ve gerinim degerinin zamanla olan iliskisini
vermektedir. Buna karsilik gelen stres (t) degeri asagida belirtilen sekilde ifade

edilebilmektedir:
T = 79 sin(wt + §) (2.3)

Burada belirtilen To degeri stresin genligini ifade eder ve & degeri faz acisini

gostermektedir [40].

|
30 /_\ Uygulanan
\\_/ \/ Gerinim
5= Gerinim
P~ Gerilim
“/’;::::\ 1% Elastik
\::;/ i, " Cevap

Viskoz
Cevap

Gerinim/Gerilim Genligi

m m Viskoelastik
/ M \é Cevap
—

Sekil 2.5 Gerinim girdisi ve gerilim ciktisinin faz agisina bagl degisimi [40]
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Salinimh kaymada (oscillatory shear) mekanik bozulmanin genligi arttikca, dogrusal
olmayan etkiler 5Snem kazanmaktadir [43]. Salinimli bir kayma akisindaki gerinim genligi
genis oldugunda, zamanin bir fonksiyonu olarak gerilim egrisi tek bir trigonometrik

fonksiyonla tanimlanamamaktadir [44].

Buyuk genlikli salinimh kayma (LAOS), gerilim genligi (yo), verilen sabit bir frekansta (o)
arttikca gerceklesen, dogrusaldan dogrusal olmayan reolojik davranisa dogru ilerleyen
gecisi 6lcmek icin bir metot saglamaktadir [41]. LAOS testi normalde, G'(w) ve G"(w)
veya J'(w) ve J"(w) moddllerinin kullanilimasi ve dogrusal viskoelastik boélgenin
belirlenerek frekans taramasi olglimlerine hazirlanilmasini  saglar. Dogrusal
viskoelastisitenin 6tesinde, dogrusal olmayan LAOS deneyi, malzeme yapisi, islenmesi,
kullanim kosullari ve islevi ile ilgili zengin veriler Uretmesi sebebiyle, esas modelin
gelisiminde glicli bir rehber 6zelligi gostermektedir [46]. Ewoldt vd. [41] tarafindan
belirlenen yeni parametreler ki bunlara LAOS parametreleri de denebilir, karmasik
yapidaki materyallerin dogrusal olmayan davranislarinin agiklanmasinda yeni bir bilgi

kaynagi saglamaktadir.

LAOS terimi 6rnegin cevabinin 6lgllebilir ve dogrusal olmayan bir cevap oldugu yani
maruz kaldigi deformasyon genliginde olcllebilir bir fonksiyona doniisen ve uygun
sekilde normalize edilmis bir ¢ikti oldugu durumlarda kullaniimaktadir [46]. Dogrusal
olmayan bolgedeki davranigsin agiklanabilmesi igin birka¢ farkli yontem onerilmistir.
Bunlardan en popliler olanlari, sabit frekanstaki G’ ve G” egrilerinin incelenmesi [45],
Fourier donlisim ve Lissajous-Bowditch  kurvelerinin incelenmesi olarak
sayilabilmektedir [44]. Bu tez calismasinda yapilan analizlerin degerlendirilmesi bu (¢

yonteme gore ayri ayri gerceklestirilmistir.

2.2.1 G’ ve G” egrileri

Salinim teknikleri reolojik calismalarda oldukga sik kullaniimaktadir. Genel olarak kiiglk
genlikli salinimli kayma (SAQS) ve biyik genlikli salinimh kayma (LAOS) olmak Gzere iki
tipe ayrilabilmektedir. SAOS tipinde genellikle bu veriler materyalin dogrusal davranis
sergiledigi bolgeyi (LVER) belirlemek amaciyla kullanilmaktadir ancak dogrusal olmayan

bolgede (N-LVER) de bu egrileri kullanarak analizleri gerceklestirmek mimkiin
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olmaktadir [45].

N-LVER’de G’ ve G” egrileri igin belirlenmis birka¢ spesifik durum vardir ve bu durumlar

dort farkli gruba ayrilabilmektedir:

1) Gerinim incelmesi (Strain thinnig): Bu davranis genellikle polimer sollsyonlari ve

eriyiklerde gozlemlenmektedir [42]. G’ve G” gerinim arttikca azalmaktadir [47]. Zayif
molekdiler interaksiyonlarin sonucunda olusur ve genellikle karmasikliklarin olustugu ve
zayif etkilesimli sistemlerde gozlenmektedir [45]. Yapi olusum oraninin azalip, bozulma

oraninin arttigi sistemlerdir [42] .

2) Gerinim sertlesmesi (Strain hardening): Kompleks ve gicli yapiya sahip sivilarin sahip

oldugu bir egridir ve yapi jele dogru kayarken etki geldikce daha ayrintili bir sistem
olusmaktadir [45]. G’ve G” gerinim arttikca artmaktadir [47]. Polivinil alkol/ boraks
sollsyonlarinin gerinim sertlesmesi davranisi gosterdigi ve deformasyonun hidroksil
grupari ve borat anyonlari arasinda kimyasal bir kompleks olusumuna yol actig
bildirilmistir [42]. Genellikle gidalarda rastlanmayan c¢ok nadir bir davranis oldugu

belirtiimektedir [45].

3) Zayif Gerinim Asmasi (Weak strain overshoot): Tip 1 ve Tip 2 davranislarinin

kombinasyonu ile olusan bu davranista sistemin dinlenme halinde duragan bir molekdiler
yaplya sahip oldugu belirtiimekte ancak gézlemlenen (Sekil 2.6) maksimum G egrisi
materyalin kayma ile uyarilmis bir yapi olusturabilecegini gostermektedir. G’ gerinim
arttikca azalmakta, ¢”ise artmayi takiben azalmaktadir [47]. Belirli bir noktadan sonra
ise uygulanan mekanik kuvvet fazla geldiginden yapi bozulmaktadir ve akis yoniine
paralel olacak sekilde yeniden diizenlenmektedir. Bu davranis genellikle ¢cok kuvvetli
elektriksel yiikle yiklenmis XSG sollisyonlari ve uzun polimer zincirleri varhginda ortaya
¢ikmaktadir. Bu durum verilen enerjinin yapisal kuvvetleri gecerek akisa paralel
gerilmeye dondiigi noktaya kadar zayif ama ¢ok 6nemli miktarda eneriji biriktirebilen bir

yapi olusmasina sebep olmaktadir [45].

Flores vd. [48], karragenan jellerinin yiksek deformasyonlarda dinamik reolojik
ozelliklerini inceledikleri calismalarinda, %2 oraninda karragenan sollsyonlari hazirlamis
ve olusan karragenan jellerin iki asamali jellesmesini karakterize edebilmek amaciyla

LAOS analizleri uygulanmistir. Deformasyona bagh elde edilen G’-G” degerlerinin

17



deformasyona karsi elde edilen grafikteki davranigi zayif gerinim agmasi yani tip 3 olarak

tanimlanmistir.

4) Giiclii Gerinim Asmasi (Strong strain overshoot): Tip 3 ile benzer bir davranistir ancak

yapisal etkilesimler ¢ok daha vyiksek derecede kayma ile uyarilmis yapilar
olusturmaktadir. Bu tarz davranis genellikle miseler sistemlerde goézlemlenmektedir

[45]. G’ ve G”gerinim arttik¢ca azalmayi takiben artmaktadir [47].

G ve G”
G veG”

Gerinim Genligi Gerinim Genligi

3) 4)

G' ve G”
G ve G”

Gerinim Genligi Gerinim Genligi
G’ G”
Sekil 2.6 LAOS davranis tipleri (1-Gerinim asmasi, 2-Gerinim sertlesmesi, 3-Zayif
gerinim asmasi 4-Glgli gerinim asmasi) [42]
2.2.2 Fourier Doniisiim Reolojisi

Fourier analizi, dogrusal olmayan davranislari tanimlamak icin uygulanan genel bir
yontemdir. Temel prensip hali hazirda reolojik dlciimlerde kullaniimis olmasina ragmen,
bu yontem dogrusal olmayan ozelliklerin tiimine uygulanmaktadir ve bu sayede

deneysel hassasiyet de arttirilmaktadir [43].

Materyalin stres cevabi, dogrusal olmayan bolgede ideal sinlizodial dalgadan uzaklasir

ve sinlzodial olmayan bu cevabi simiile edilebilmek icin zamana bagli cevabi frekansa
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donugtiren Fourier donisiim yontemi kullaniimaktadir [49]. Zaman serilerinin dogrudan
analizi zaman alan bir yéntemdir ve materyalin cevabindaki ylksek dereceli
harmoniklerin tam olarak aciklanmasina izin vermemektedir. Bu durum o&zellikle
deformasyon genliginin genis bolgesi yani LVER ile N-LVER ‘nin baslangici arasinda kalan

calismalar icin 6nem arz etmektedir [45].
Fr(w) = [ f(e I@tdt (2.4)

Ewoldt vd.[41] sinlzodial gerinim ile olusan stres cevabinin Fourier serileri kullanilarak

asagida belirtilen denklemlerdeki sekilde gosterilebilecegini belirtmislerdir.
0(t, .¥0) = Yo Ln oaalG'n(®,¥o) sinnwt + G"»(w, y,) cos nwt } (2.5)
0 (t, - ¥0) = Yo Znoaa (@, Yo) sinnwt + 1", (w,0) cos nwt } (2.6)

Denklemlerde sadece tek sayidaki harmonikler kullanilmaktadir ¢linkii olusan stres
cevabinin kayma gerinimi ve kayma hizina bagl olarak tek sayili simetriden olustugu
varsayllmistir yani koordinat sistemi tersine c¢evrilse bile materyalin cevabi
degismemektedir [41]. Fourier katsayilar (G',, ve G'';,) materyalin cevabini zaman
bolgesinde tam olarak karakterize edebilse bile yiksek harmonik derecelerinin fiziksel

yorumlamasi Chebyshev katsayilari e,, ve v,, kullanilarak gergeklestirilebilmektedir [45].

Im/l1 w
0.6

Harmonikler

Sekil 2.7 Gerinim genliginin Fourier spektrumu [45]
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Birinci dereceden Chebyshev polinomlari kullanilarak elastik ve viskoz stres asagidaki

gibi yazilabilmektedir:

0" = Yo Xnoaaen (, VO)Tn(x) (2.7)
g’ = Yo Zn odd Un (w’ VO)Tn(y) (2.8)

Denklemlerde belirtilen T,,(x) n. dereceden Chebyshev polinomuve x = y/y, = sin wt
ile y =y/y, = coswt olmak uzere e, (w,y,) elastik ve v,(w,y,) viskoz Chebyshev
katsayilaridir. Birinci (T;(x) = x), Uglincli (T3 = 4x3 — 3x) ve besinci (Ts = 16x> —
20x3 + 5x) Chebyshev polinomlari e, ve v, degerlerinin formilasyonu igin

kullanildiginda;

e, =G, (1) V/2 n:tek (2.9)
v, =G", /o n:tek (2.10)

olacak sekilde bulunmaktadir [41, 49].

Uciincii dereceden Chebyshev polinomlari materyalin belirli bélgedeki dogrusalliktan
uzaklastigi davranisi aciklamak icin kullaniimaktadir ve yukarida belirtilen

denklemlerden yola ¢ikarak hesaplanmaktadirlar [41].

Fourier spektrumunda ortaya c¢ikan yiksek dereceli harmonikler sistemin dogrusal ve
dogrusal olmayan davranis arasindaki gegisi ile ilgilidir ve birinci dereceden harmonikler
materyalin viskoelastik karakteri ile ilgili bilgi verirken Uglincli harmonikler dogrusal ve
dogrusal olmayan davranis arasindaki degisimin karakteristigi ile ilgili bilgi vermektedir.
Daha yuksek dereceli harmonikler ise (5.,7, vb.) elde edilen cevabin karmasikligini
gostermektedir [45]. Cizelge 2.2 ‘de belirtildigi gibi materyallerin reolojik davranisi

Chebshev katsayilarina gore alti farkl kategoride toplanabilmektedir [49].
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Cizelge 2.2 Chebyshev katsayilarinin aldiklari degerlere gore reolojik davranisin
belirlenmesi [41]

e3>0 Gerinim sertlesmesi v3 >0 Kayma kalinlagsmasi
e;3=0 Dogrusal elastik v3=0 Dogrusal viskoz
e3<0 Gerinim yumusamasi v3<0 Kayma incelmesi

Diger harmonik dereceleri de enerji depolamis olabileceginden dolayi elastik modilinin
kullanilamayacagi belirtilmistir. Bu sebeple Chebyshev katsayilarini kullanarak daha ileri
bir degerlendirme yapilmig minimum gerinim (tanjant) moduli (G,,) ve buyik gerinim

(sekant) moduli (G;) tanimlanmustir [41]:

Gy =2 =YnoaanG'n=e; —3e; + - (2.11)
d)/ y:()
GL=7  =TnoaaGn (D" = teg+ (2.12)
y=0

Bu parametreler Lissajous-Bowditch kurveleri gizilerek belirlenmistir. Dogrusal bolgede
es;/eq < 1 oldugunda, elastik modil G, =G| = G, = G'(w) ‘ya esittir [49]. Bu
sebeple G, degeri gerinim y = 0 oldugu yerdeki tanjant moduli ve G; ise maksimum
gerinimin sekant modll olarak tanimlanmakta ve bu yolun elastik modill belirlerken

kullanilan yontem oldugu belirtiimektedir [41].

Ayni sekilde minimum hiz dinamik viskozite (7’m) ve bliylk hiz dinamik viskozite(77%)
degerleri de tanimlanmistir ve dogrusal bélgede durum ny, =n, =n; =n'(w)

seklindedir [41]:

d 1 " -
M =G| = o ZnoaanGn (Z1" T = v = 3vg 4 - (2.13)
‘y:
=9 =1y G =1 + Vo + - 2.14
nL—y.y:O_w nodd n=V1TVU3 ( )
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Bu vyeni alternatif parametreler dongiler arasi dogrusal olmayan davranisi
gostermektedir. Ornegin G; > G, durumu gézlendiginde elde edilen cevap gerinim

katilagmasi olmaktadir. Bu bilgilerden yola gikarak asagidaki oranlar tanimlanmistir [41]:

G, —Gj, deg+-
S=LM_ 3 (2.15)
GL el+63+"'
NL=Nm _ _4vz+-
T=—-—== (2.16)
7]L v1+v3+~~~

Cizelge 2.3 Gerinim-katilasma orani (S) ve kayma-kalinlagsmasi (T) oraninin aldiklari
degerlere gore reolojik davranisin belirlenmesi [41]

$>0 Dongl  igi  gerinim T>0 Dongli  i¢ci  kayma
katilasmasi kalinlagmasi

$§=0 Dogrusal elastik cevap T=0 Dogrusal viskoz cevap

$<O0 Dongli  i¢i  gerinim T<O0 Dongli  i¢ci  kayma
yumusamasi incelmesi

2.2.3 Lissajous-Bowditch Kurveleri

Duragan durumdaki periyodik stres cevabi a(t,w.y,), Y(t) fonksiyonuna karsilik
parametrik olarak cizildiginde olusan grafikler Lissajous-Bowditch kurveleri olarak
adlandiriimaktadirlar ve genellikle LAOS testlerinden elde edilen ham verinin
gosterilmesiicin kullaniimaktadirlar [41]. Daha genel olarak, bu cevap, y(t) gerinim, y (t)
gerinim orani ve o (t) gerilme dikgen koordinat eksenleri olmak lzere (¢ boyutlu
koordinat sisteminde kapali alan kurveleri ile gosterilebilmektedir. Ancak yaygin olarak
calismalarda Ug¢ boyutlu koordinat sisteminin bir yansimasi olan iki boyutlu gosterim

kullanilmaktadir (Sekil 2.8) [50].
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Materyalin Cevabl

Materyalin Cevab,

Sekil 2.8 Gerinim genliginin Fourier spektrumu [45]
Lissajous-Bowditch kurvelerinin yorumlanmasi Sekil 2.9’da gosterilen ideal materyallerin
davranisi kullanilarak gergeklestiriimektedir. Bu egriler arasindaki gegisler yorumlanarak

materyalin davranisinin elastiklik ve viskozluk durumlari belirlenmektedir.

Lissajous kurvelerinin bir bagka analizi de egrilerin alanlariile iliskilendirilmektedir. Alan,
malzeme tarafindan dagitilan enerji miktari ile orantilidir. Materyal tarafindan dagitilan

enerji miktarini karsilastirabilmek icin bir dagilim katsayisi hesaplanmaktadir:

Eq  _ ¢r(wd.dy(wt) (2.17)

(Ed)pp 4.Ymax-Tmax

Belirtilen denklemde ¥;,,4 Uygulanan gerinimin genligini 7,4, ise gerilimin en yuksek
degerini gostermektedir. ¢ parametresinin konsepti Sekil 2.9’da gosterildigi gibidir.

Denklemin integrali y(wt) ve t(wt) faz dizleminde gizilmesi ile elde edilen Lissajous

kurvesinin alanini ifade eder [45].
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Mikemmel plastik _ Mikemmel elastik
\ Yo Yo
)
T
0 TO
Ty Ty
Mikemmel viskoz Yo Yo
Viskoelastik

Sekil 2.9 ideal maddelerin ideal davranisinin Lissajous egrileri seklinde yorumlanmasi
[45]

LAOS uygulamalari gida endistrisinde son zamanlarda yayginlastigl i¢in bu tez
calismasinda LAOS verileri, materyale anlik uygulanan deformasyon sonrasi materyalin

kendini toparlamasini inceleyen 3ITT testi ile iliskilendirilmistir.

2.2.4 Ug aralikh tiksotropi testi (3ITT)

Gida reolojisinde, endustriyel isleme uygulamalari sirasinda gida malzemelerindeki
deformasyonu ve materyalin deformasyona verdigi tepkiyi 6l¢gmek igin bazi teknikler
gelistirilmistir. Bu deformasyonlari 6lgmenin en vyaygin yollari, sabit kayma ve
sirinme/geri kazanim testleri yapmaktir. Ayrica Ug¢ aralikli tiksotropi testinin (3ITT)
pompalama ve isleme sirasinda hizli karistirma gibi anlik kayma gerilmesi/kayma hizi

deformasyonunun etkilerini simiile etmek icin iyi bir ara¢ olabilecegi belirtilmistir [51].

3ITT, bilinen bir frekans stiplirme ve stirinme/geri kazanma testlerinden farklidir, ¢tinkl
dogrusal olmayan viskoelastik bdlgede anlik bir "kayma hizi/kayma gerilmesi"
uygulanabilir ve LVER ve N-LVER’de deformasyon incelenebilir. Sekil 2.10’da gosterildigi
gibi Ug araliktan olusmaktadir ve 1.aralik referans, 2.aralik yliksek kayma ve 3.aralik ise
rejenerasyon araliklari olarak belirtiimektedir. ilk aralikta kayma kosullari dinlenme

halindedir; bu nedenle, LVER igerisinde disik kayma degerleri uygulanir. Bu aralikta
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tamamen sabit G've G” degerlerinin elde edilmesi amaglanmaktadir. ikinci aralikta,
ylksek kayma kosullari N-LVER de gergeklestirilir ve buradaki amag, normalde isleme,
tiketim, depolama, tasima gibi herhangi bir asamada meydana gelen yiliksek
deformasyon kosullarini simiile ederek gida maddelerinin i¢ yapisini kirmaktir. Ugtincii
aralikta, birinci bolgede uygulanan ayni disik kayma kosullari yapinin yenilenmesini,
toparlanmasini gozlemleyebilmek icin LVER'de tekrar uygulanir. Nihai amag, uygulanan

deformasyon sonrasi malzemenin kendisini toparlayabilmesinin gdzlemlenmesidir [51].

Yilmaz vd. [52], farkh hidrasyon sicakliklarinin gamin reolojik 6zelliklerine etkisini
inceledikleri ¢alismalarinda duragan, dinamik kayma ve 3ITT testlerini kullanmislardir.
3ITT testinin anlk kayma gerilmesi/kayma hizi deformasyonunu ve yapisal rejenerasyon

kinetigini belirlemek icin kullanilabilecegini belirtmislerdir.

logG’

logG" |- -

1.Aralik 2.Aralik 3.Aralik

v

to t

Sekil 2.10 Ug aralikli tiksotropi testinin sematik gdsterimi [51]
Bu tez calismasinda LAOS testinin detayli incelenmesi ve bu testin 3ITT testiile aralarinda

baglanti kurulmasi amaglanmistir.
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BOLUM 3

MATERYAL ve METOT

3.1 Materyal

Ksantan ve keg¢i boynuzu gamlari yerel bir gida isletmesinden temin edilmistir.
Literatlrde yapilan calismalardan yola cikilarak gamlar yaklasik 80 °C sicaklikta manyetik
karistiricili 1siticida 1,5 saat boyunca karistirilarak su icerisinde ¢oztundurilmustir [33].
Karisim 6rnekleri hidrasyon éncesi, hidrasyon sonrasi ve toz karisim olmak tzere 3 farkl
sekilde hazirlanmistir. Hidrasyon ©ncesi igin oncelikle %0.1, %0.3 ve %0.5
konsantrasyonlarda ksantan gam ve keci boynuzu gami stok ¢ozeltileri hazirlanmistir.
Tam c¢ozlinme saglandiktan sonra son ¢ozeltide oranlar Cizelge 3.1’ de belirtildigi gibi
olacak sekilde 2:3 oraninda yaklasik 30 dakika boyunca karistirilmis ve 24 saat boyunca
hidrasyona birakilmistir (HO). Hidrasyon sonrasi (HS) icin ise stok cozeltiler 24 saat
boyunca bekletilmis, sonrasinda karistirma islemi gergeklestirilmistir. Ayrica toz halde

tartim yapilarak toz karisimdan da bir soliisyon hazirlanmigtir (T).
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24 53 bekleme
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80°C 8o”C 1.553
1553 1553
24 sa bekleme
S — ) S

Sekil 3.1 Cozeltilerin hazirlanma asamalari

Sekil 3.1’ de goérildigi Gzere HO ¢ozeltisi icin dncelikle XSG ve LBG cozeltileri ayri ayri
1.5 sa boyunca 80 °C’'de karistirilarak hazirlanmis ve daha sonra bu c¢ozeltilerden 3:2
oraninda alinarak baska bir beherde 1.5 sa karistirma yapilmistir. Bu ¢ozelti 24 sa
bekletiimis ve HO &rnegi elde edilmistir. HS 6rneginde ise c¢ozeltiler ayri ayri
hazirlandiktan sonra 24 sa bekletilmis ve 3:2 oraninda karistirma bu slire sonunda

gerceklestirilmistir.

T 6rnegi icin ise XSG ve LBG toz halde 3:2 oraninda alinmis ve suyla 1.5 sa boyunca 80
°C’'de karistirilmistir. Daha sonra bu ¢ozelti 24 sa dinlenmeye birakilmis ve T 6rnegi elde

edilmistir.
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Cizelge 3.1 Hazirlanan ¢ozeltilerin konsantrasyonlari ve isimlendirilmesi

Hidrokolloid Ksantan Gum Locust Bean Gum isimlendirme

1 %0 %0.1 0.1LBG
0.1HO

2 %0.04 %0.06 0.1HS
0.1T

3 %0.1 %0 0.1XSG

4 %0 %0.3 0.3LBG

0.3HO

5 %0.12 %0.18 0.3HS
0.3T

6 %0.3 %0 0.3XSG

7 %0 %0.5 0.5LBG

0.5HO

8 %0.2 %0.3 0.5HS
0.5T

9 %0.5 %0 0.5XSG

3.2 Dogrusal Olmayan Bolgedeki Reolojik Analizler

Dogrusal olmayan bolgedeki reolojik 6lciimler hava-yatakli reometre (Anton Paar, MCR-
302, Avusturya) ve RheoCompass LAOS (Large Amplitude Oscillatory Shear) modili ile
50 mm’lik paralel plaka kullanilarak 1 mm bosluk arahiginda 25°C sicakhkta
gerceklestirilmistir. 10 rad/s frekansta %0.005 ile %200 arasi degerlerde deformasyon
uygulanarak G' (depo modulis) ve G” (kayip moduliis) degerleri elde edilmistir. Lissajous

egrileri Origin Pro (ver.2018) bilgisayar programi kullanilarak cizdirilmistir.

es/e1 ve vs/vi degerleri denklem 2.9 ve 2.10, S ve T degerleri ise denklem 2.15, 2.16

kullanilarak hesaplanmistir.
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3.3 3ITT Analizleri

Olgiimler hava-yatakli reometre (Anton Paar, MCR-302, Avusturya) (Sekil 3.1) ve
RheoCompass modill ile 50mm’lik paralel plaka kullanilarak 1 mm bosluk araliginda
25°C sicaklikta gercgeklestirilmis ve denklem 2.18 de belirtildigi gibi Gso son G’ ve G;

baslangi¢c G’ degerleri olacak sekilde % geri kazanim degerleri hesaplanmistir [51].

Hidrasyonun etkisi g6zlemlenmek amaclandigindan HO ve HS érnekleri kullaniimis ve
birinci ve Ucglncil bolgede uygulanan deformasyon linear viskoelastik bolge icerisinde
secilmis (%5) ikinci bolgede uygulanan deformasyon degeri ise LAOS analizlerindeki

degerlere gore (%10, %50, %100 ve %500) belirlenmistir.

%Geri kazamum = %xlOO (2.18)

Sekil 3.2 Reometre Cihazi (Anton Paar MCR-302)
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BOLUM 4

ARASTIRMA BULGULARI VE TARTISMA

4.1 G’, G” egrilerinin incelenmesi

Olusturulan  ¢Ozeltilerin  davranislarinin  incelenmesi  farkh  parametrelerle
gerceklestirilecektir. Bu kisimda oncelikle G ve G” parametrelerinin degisimi
incelenecektir. Sekil 4.1’de gorulebilecegi gibi %0.1 konsantrasyon icin en yiksek G’
degerine toz karisimin (T) ve hemen arkasindan hidrasyon éncesi karisimin (HO) geldigi
gorilmektedir. Diger ¢ozeltilerin G’ degerleri ve 6zellikle de hidrasyon sonrasi karisimin
(HS) bu iki ¢ozeltiye gore oldukga diisiik G’ degerlerine sahip oldugu gozlemlenmistir ve
bu bilgiden yola ¢ikarak hidrasyon metodunun ¢ozeltinin elastikiyetini etkileyen énemli
bir parametre oldugu soylenebilmektedir. Ayrica tek basina LBG ve XSG c¢ozeltileri ile
elde edilen G’ degerlerinin karisimlara gére ¢ok daha duslik kaldigi gézlemlenmistir.
Bunun sebebinin ise sinerjistik etki sayesinde 6rneklerde cok daha yiiksek elastikiyet

elde edilebilmedir.

%0.1 konsantrasyon igin taranan gerinim degerleri icin genel olarak tim karisim
¢Ozeltilerde G’ degerlerinin G”” degerlerinden yliksek oldugu, LBG ve XSG igin ise bu
durumun tam tersi oldugu gozlemlenmistir. Yiiksek gerinim degerlerine ilerledikce G’
degerlerinin azalarak G” degerlerine yaklastigl gézlemlenmistir. Bu durum yapinin eneriji
depolama kabiliyetini kaybetmeye basladigini gostermektedir. Ayrica bu davranisin
yukarida daha 6nce belirtilen zayif gerinim asmasina uydugu séylenebilir. Copetti vd.
[36] XSG ve LBG'nin sinerjistik jellesmesini inceledikleri calismada 25 °C'de siirekli kayma
altinda, saf LBG’nin kayma ile incelme davranisi ile makromolekiiler bir ¢6zeltinin akis

Ozelliklerini gosterdigini belirtmislerdir. Ayrica disik kayma hizlarinda Newtonian
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bolgede Ozellik gosterdigini XSG ve tim LBG ve XSG gam karma sistemlerinin reolojik
davranisinin ise tipik zayif-jel Ozellikte oldugunu belirtmislerdir. Calismada, karma
sistemlerdeki viskozite degerlerinin, artan XSG konsantrasyonuyla dizenli bir sekilde
artmadigi, ancak sinerjistik etkinin en disiik XSG oraninda bile viskozitede énemli bir

artisa neden oldugu belirtilmistir.
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Sekil 4.1 %0.1 konsantrasyonda farkli ¢o6zelti hazirlama yontemlerine gore elde edilen
gam karisimlarinin G’,G” egrileri
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Sekil 4.2'de gorilebilecegi gibi %0.3 konsantrasyona cikildiginda ise XSG soliisyonu i¢in
G’>G” durumunun gozlemlendigi ancak LBG sollisyonunda G”’>G’ durumunun devam
ettigi gézlemlenmistir. Bu bilgiden yola cikarak konsantrasyon artisiyla XSG’nin elastik
bileseninin viskoz bilesenine baskin geldigi ve iki konsantrasyonda da artan gerinim ile
azalan G’ ve onu baskilayan G”” degerlerine sahip oldugundan zayif gerinim agmasina (Tip

3) benzer davranis gosterdigi sdylenebilir.
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Sekil 4.2 %0.3 konsantrasyonda farkli ¢6zelti hazirlama yontemlerine gore elde edilen
gam karisimlarinin G’,G” egrileri

32



Elde edilen sonuglar literatiirle paralellik géstermis ve bu ¢alismada da gozlendigi gibi
ksantan gamin davranisinin LAOS Tip 3 davranisa sahip oldugu bildirilmistir [42]. Tong
vd.[4], jellan gamin LAOS o6zelliklerini inceledikleri calismada jellan gamin LAOS Tip 3
davranisa sahip oldugu ve bu davranisin artan konsantrasyonla belirginlestigi
belirtilmistir. Sonu¢ olarak, %0.1 konsantrasyonda gorinmeyen Tip 3 davranisin

konsantrasyon artisina bagh olarak belirginlestigi soylenebilir.

Karisim cozeltilerde ise G’>G” olmak Uizere, en yiiksek G’ degeri HO ve onu takiben T
¢Ozeltilerinde gorilmistir. %0.1 konsantrasyon degerlerinde de oldugu gibi artan

gerinim degerleri ile birlikte G’ azalirken, G”” artarak birbirlerine yaklasmaktadirlar.

%0.5 konsantrasyon icin ise XSG solliisyonunda G’ ile G” arasindaki fark acilmis, LBG
sollisyonu icin ise G”>G’ durumunun devam ettigi ancak G” degerinin %0.3
konsantrasyona gore arttigi gozlemlenmistir (Sekil 4.3). Bu sonuglara paralel olarak
Higiro vd.[27], XSG ve LBG ile bunlarin karisimlarinin reolojik davranislarini inceledikleri
calismalarinda LBG ¢ozeltisinin elastik bileseninin sifira yakin seyrederken ayni
konsantrasyonda XSG ¢ozeltisinin 10 mPa.s degerlerinde elastik bilesene sahip oldugunu

bildirmislerdir.

Karisimlarda T soliisyonunun tekrar HO soliisyonundan daha yiiksek G’ degerine sahip
oldugu ve genel olarak G’ ve G” degerlerinin konsantrasyon artisina bagl olarak en

yuksek degerlerine ulastig gézlemlenmistir.

Konsantrasyon artisina bagli olarak karisim ¢ézeltilerinin LVER’nin ~%0.87’lerden %1.92
degerlerine yikseldigi gozlemlenmektedir. Duvarci vd.[49], artan LVER nin mayonez icin
ara ylzeyi birarada tutan ylzey aktif materyaller tarafindan olusan araylizey kuvvetleri
ile protein segmentleri arasindaki cekimlerden kaynaklanan daha elastik ve esnek bir
yapinin gostergesi oldugu belirtilmistir. Bu bilgiden yola ¢ikarak bu artisin LBG ve XSG

karisimlari icin artan ara ylzey kuvvetlerinin bir sonucu oldugu soéylenebilir.

Verilerin daha detayli incelenmesi ancak Fourier donlislim reolojisi ve Lissajous egrileri

ile gerceklestirilebilmektedir.
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Sekil 4.3 %0.5 konsantrasyonda farkh ¢ozelti hazirlama yontemlerine gore elde edilen
gam karisimlarinin G’,G” egrileri

4.2. Fourier Transform Reolojisi

Dogrusal bolgede birbirine esit olan G’m, G2 ve G’ degerlerinin dogrusal olmayan bolgede
farklilasmaya basladigi gozlemlenmistir. %0.1 konsantrasyon igin gerinime karsi yiksek
gerinim modulu (67 ) ve duslik gerinim moduili (G'v) incelendiginde disik gerinim

modili (G'») degerleri G’ degerleriile paralellik gbstermistir ve bu durum su molekdlleri

34



ile etkilesim halindeki gamin elastikligi ile mikroyapinin dogrusal olmayan bolgede

kismen de olsa korunabilmesi olarak agiklanabilmektedir (Sekil 4.4).
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Sekil 4.4 %0.1 konsantrasyonda farkli ¢dzelti hazirlama yontemlerine gore elde edilen
gam karisimlarinin G';, G’y egrileri

Disik gerinim degerlerinde giriltiler gozlemlense de ayni konsantrasyon icin yliksek
gerinim hizi viskozitesi (n’. ) ve distk gerinim hizi viskozitesi (n’v ) incelendiginde
elastikiyet bileseninde yliksek gerinimlerde gozlemlenen diisis, n’ grafiginde kiiclik bir
artis olarak gozlemlenmistir. n’v grafiginde belirgin bir fark gdzlemlenmemistir (Sekil

4.5).
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Sekil 4.5 %0.1 konsantrasyonda farkli ¢dzelti hazirlama yontemlerine gore elde edilen
gam karigimlarinin ', 'y egrileri

Konsantrasyonun artmasiyla G’v ve G’; degerlerinde artan gerinim degerleri ile birlikte
bir artis gozlemlenmistir (Sekil 4.6). Bu degerlerde G’v moduli G’ ile benzer davranis
gostermistir. G’v ve G’ degerleri 6zellikle %10 degerinden sonra azalma gostermis ve
%100 gerinim sonrasi T 6rnegi HO érneginden yiiksek degerler almistir. Bu davranis %0.3
konsantrasyon icin T'nin yiksek deformasyonlarda elastikiyeti az da olsa daha iyi

korumasi olarak degerlendirilebilmektedir.
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Sekil 4.6 %0.3 konsantrasyonda farkli ¢dzelti hazirlama yontemlerine gore elde edilen
G';, G'y egrileri
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Sekil 4.7 %0.3 konsantrasyonda farkl ¢ézelti hazirlama yontemlerine gore elde edilen
gam karisimlarinin n’y, 0’y egrileri

%0.3 konsantrasyon icin n'y, n'y degerleri G’ ve G’ degerleri ile paralellik gostermisler
(Sekil 4.7), HO 6rneginin 0’y degeri %10 kayma gerinimi degeri sonrasinda ani bir artis
gostermis ve %100 gerinim sonrasinda azalmayi takip eden bir artisla en yiksek
degerlerine ulasmistir. HO 6rnegi 'y degeri icin T drneginden daha yiiksek degerler
almistir bu sebeple Sekil 4.6’da gézlemlenen elastikiyetin daha cok azalmasinin viskoz

bilesenin daha baskin olmasindan kaynaklandigi distnlebilir.
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Sekil 4.8 %0.5 konsantrasyonda farkli ¢dzelti hazirlama yontemlerine gore elde edilen
gam karisimlarinin G';, G’y egrileri

%0.5 konsantrasyon icin de G’v moduli G’ ile benzer davranis gostermistir (Sekil 4.8) ve
ozellikle n'; degerinde 6rnekler arasinda fark gézlemlenmemistir. Bunun sebebinin
konsantrasyonun artmasi ile elastik bilesenin ¢ok daha baskin olmasi oldugu

duslintlmektedir. Ayrica deformasyon arttikca elastikligin azaldigi gbzlemlenmistir.
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Sekil 4.9 %0.5 konsantrasyonda farkli ¢dzelti hazirlama yontemlerine gore elde edilen
gam karigimlarinin ', 'y egrileri

Chebyshev katsayilarinin ve kalinlasma-katilasma oranlarinin incelenmesi

es/e1 ve vy/vi degerleri dogrusal olmayan bolgedeki yiiksek dereceli harmoniklerin
fiziksel olarak yorumlanmasini saglamaktadir. Sekil 4.10 farkli konsantrasyonlardaki XSG
ve LBG igin ve Sekil 4.11 ise farkl konsatrasyonlarda farkli yéntemlerle hazirlanmis XSG

ve LBG karigimlari igin gerinime karsi es’e; ve vs/v; degerlerini géstermektedir.
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Yiksek konsantrasyonlarda LBG ve XSG igin énemli bir fark gézlemlenmemistir. XSG’nin
es’e; degerinin genel olarak pozitif ve LBG’nin negatif degerlerde ilerledigi bu sebeple
XSG gerinim sertlesmesi gosterirken, LBG'nin gerinim yumusamasi davranisi gosterdigi
gozlemlenmistir. %0.1 konsantrasyon igin ise LBG’In viskoz 6zelliginin baskin ve pozitif
degerlerde oldugu dolayisi ile kayma kalinlasmasi davranisi gosterdigi, XSG’nin ise disuk
gerinim degerlerinde pozitif es/e; degerleri gosterdigi gerinim arttikca ese: ve vV

degerlerinin birbirine yaklastigi gérilmektedir.

Biyopolimerlerden dolgulu lastiklere kadar ¢ok sayida materyalin, salinim reolojisinde
gerinme taramasi sirasinda yliksek gerinim degerlerinde gerinim yumusamasi davranisi
sergiledigi ancak, dogrusal olmayan elastik yanita bakildiginda tek bir salinim déngisi
icinde analiz edilirse (Lissajous egrisi tek dongliyl ifade eder), bu sistemlerin siklikla
gerinim katilasmasi gosterdigi yapilan calismalarla bildirilmistir. Mermet-Guyennet vd.
[53], yaptiklari calisma sonucunda bildirilen gerinim katilasmasinin, LAOS analizinde
teget bir moddl kullaniimasina bagl oldugu ve genel reolojinin gerinim yumusamasina

devam ettigi sonucuna varmislardir.

Karisim cozeltilere bakildiginda ise %20.8 gerinim degeri lizerinde esz/e; degerlerinin
artmaya, vy/videgerlerinin de azalmaya baslandigi gbzlemlenmistir. %0.1 konsantrasyon
icin tim orneklerde es/e1>0 ve v3/v1<0 oldugundan, gerinim sertlesmesi ve kayma
incelmesi davranisi gostermektedir. %0.3 konsantrasyon icin belirgin bir fark
gozlemlenmemis ancak %0.5 konsantrasyonda HS o6rneginde diger orneklerde
gozlemlenenin disinda esy/e1 degerinde artis ve vs/vi degerinde ise bir azalma

gozlemlenmistir.
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Sekil 4.10 %0.1, %0.3 ve %0.5 konsantrasyonda hazirlanmig LBG ve XSG ¢ozeltileri igin
elde edilen gam karisimlarinin ez /eq, v3/v4 egrileri
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Sekil 4.11 %0.1, %0.3 ve %0.5 konsantrasyonda farkl ¢ézelti hazirlama yéntemlerine
gore elde edilen gam karigimlarinin e3/eq, v3 /v, egrileri
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Gerinime karsi cizilen S (gerinim katilasmasi orani) ve T (kayma kalinlasmasi orani)
parametreleri, lineer olmayan viskoelastik yanitta yiiksek harmoniklerin etkisini hesaba
katarak, dongu i¢i elastik ve viskoz olmayan dogrusalliklari degerlendirmek igin

kullaniimaktadir.

Hazirlama yontemine gore %0.1 konsantrasyon icin elde edilen S ve T egrilerine
bakildiginda %5 ve Uzeri gerinim degerleri i¢in benzer davraniglar gézlemlenmistir (Sekil
4.12). %5 ile %20 gerinim degerleri arasinda yaklasik olarak ayni degerlerde iken %20
gerinim degeri sonrasinda S degeri artis gosterirken, T degeri azalmaya baslamistir.
Buradan yola c¢ikarak bu gerinim degeri lzerinde ¢Ozeltilerin gerinim katilagsmasi
davranisini gosterdigi ancak S degeri %230 gerinim sonrasi yapinin geri doniilemez
sekilde bozulmasi sebebiyle azalmaya baslamistir. Bu durumun sebebinin gerinim
arttikga yapinin daha fazla etkiye maruz kalarak tizerine uygulanan kuvveti yapida enerji
olarak depolayamamasi ve bu sebeple elaskiyetin de bir géstergesi olan S degerinin belli
bir noktaya kadar artis gostermesi ancak yapinin kirildigi noktada azalmaya baslamasi

oldugu disinilmektedir.

%0.3 konsantrasyon icin S ve T degerleri %50 gerinim degerine kadar farklilik
gostermemis ve S ve T degerleri 0’a yakin diisiik degerler almistir. Bu sebeple bu gerinim
degerine kadar davranisin miikemmel viskoza yakin oldugu bu degerden sonra ise S
degerinin artmasiyla reolojik davranigin gerinim katilasmasina dogru ilerledigi
gozlemlenmistir. %0.5 konsantrasyona bakildiginda ise bu davranig HS 6rneginde
yaklasik %50 gerinim sonrasi cok daha net bir sekide belirlenmistir. Genel olarak Sve T
degerleri konsantrasyon artisi ile artmis ve HO ve T o&rnekleri benzer davranis
gostermistir. Bu durumun HS orneginde XSG ve LBG arasindaki etkilesimin diger iki
ornege kiyasla daha az olmasi ve bu sebeple 6zellikle yiksek gerinim degerlerinde

yapinin daha fazla bozulmasindan kaynaklandigi diistintilmektedir.
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Sekil 4.12 %0.1, %0.3 ve %0.5 konsantrasyonda farkl ¢ozelti hazirlama yontemlerine
gore elde edilen gam karisimlarinin S, T egrileri
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ekil 4.13 %0.1,%0.3 ve %0.5 konsantrasyonda hazirlanmig ve cozeltileriigin
Sekil 4.13 %0.1,%0.3 ve %0.5 k da hazirl LBG ve XSG ¢ozeltileri igi
elde edilen S,T egrileri
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Sekil 4.13’te goruldigu gibi XSG ve LBG igin S ve T degerleri arasinda ozellikle
konsantrasyon artisina bagh olarak bir fark gézlemlenmemistir. XSG i¢in LVER igerisinde
olan %5’ten kiiclik gerinim degerlerinde S parametresi negatif degerler alirken, bu deger
sonrasl pozitif degerler almaya baslamistir. Bu sonug literatir ile paralellik
gostermektedir. Carmona vd. [54], ksantan gamin dogrusal ve dogrusal olmayan
bolgelerdeki davranisini inceledikleri ¢alismada, kritik gerinim degeri (zerindeki
gerinimlerde, hem elastik hem de viskoz tepkiler igin iki davranis gozlemlemislerdir.
LVR'ye daha yakin olan gerinimlerde, S gerinim yumusamasi davranisini gésteren negatif
degerler aldigi, daha blyiik gerinim degerlerinde S parametresinin isaretinin negatiften
pozitif degerlere gegmesiyle davranigin gerinim yumusamasindan gerinim katilagsmasina
gecis gosterdigi bildirilmistir. Ayrica XSG konsantrasyonunun ise dogrusal olmayan

elastik yanit Gzerinde 6nemli bir etkisinin de gdzlemlenmedigi sdylenmistir.

Daha detayli inceleme Lissajous-Bowditch kurveleri ile gerceklestirilecektir.

4.3 Lissajous-Bowditch Kurveler

4.3.1 Dogrusal olmayan bolgedeki elastik davranisin incelemesi

LBG’e ait elastik Lissajous kurveleri incelendiginde diisiik gerinim degerlerinde ve diisiik
konsantrasyonlarda giriltiinin  fazla oldugu goézlemlenmistir. Ozellikle %0.1
konsantrasyon icin LBG elastik 6zellik gostermemis ve Sekil 4.14 ‘de gorildiglu gibi
konsantrasyon arttikca her bir gerinim degeri icin kurvelerin seklinin dairesellestigi

gorilmustir.

XSG’e ait elastik Lissajous egrileri incelendiginde ise (Sekil 4.15) disik konsantrasyon ve
gerinim degerlerinde glriltinin fazla oldugu ve gerinim degerleri arttikga egrilerin
elipsten yuvarlaga donustigi gozlemlenmistir. Milkemmel elips seklinin yapinin
tamamen geri kazanabilirligini gosterdigi belirtildiginden [55], yapinin geri kazaniminin
yiksek gerinim degerlerinde daha az oldugu sonucuna ulasilabilmektedir. Tarama
testleri ile belirlenen LVER bitis noktasi ile karsilastilastirildiginda aslinda bu degerden
¢ok daha yukarida olan %100 gerinim degerlerinde ¢ok diizgiin elipsler elde edilmistir.

Artan gerinim degerleri ile birlikte egriler elipsten dairesel egriye dogru ilerlemistir.
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Buradan yuksek gerinim degerlerinde gamin elastik yapisinin bozulmaya basladig

séylenebilmektedir.

XSG ve LBG igin konsantrasyonun etkisine bakildiginda ise iki ¢ozelti igin de
konsantrasyon arttikca diisiik gerinimlerdeki glriltinin azaldigl ve daha elastik bir

yapinin elde edildigi gérilmektedir.

Egrilere genel olarak bakildiginda, XSG ve LBG ¢o6zeltilerinin yonelimlerinin farkh tarafa
dogru gerceklestigi gozlemlenmistir. Farkl yonlere olan bu yonelim karisim ¢ozeltilerde
XSG yoninde ilerlemistir. XSG ve LBG arasinda gergeklesen sinerjistik etkinin disuk
konsantrayonlarda LBG, yliksek konsantrasyonlarda ise daha ¢ok XSG ile ilgili oldugu
belirtildiginden [56], bu yonelimin sinerji ile ilgili olabilecegi diusiinilmekte ve buradan
yola cikilarak farkli yonelimlerdeki gamlarin karistirilmasindan sinerjistik etki elde
edilebilecegi hipotezi 6ne siriilebilmektedir. Literatiirde bunu kanitlayabilecek benzer
baska calismaya rastlanmamistir. Ptazszek [45], calismasinda yumurta aki kdpigine
hem pektin hem de XSG'nin eklenmesinin Lissajous figlirlerinin elips benzeri bir sekli
benimsemesine neden oldugunu ve pektin ile XSG’'nin sinerjik etkisininin acik¢a

goruldugliini bildirmistir.
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Sekil 4.14 Farkli konsantrasyonlardaki LBG ¢ozeltilerinin elastik Lissajous bilesenlerinin
farkl gerinim degerlerindeki grafiksel gdsterimi (x ekseni gerinim, y ekseni ise gerilimi
gostermektedir)
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Sekil 4.15 Farkh konsantrasyonlardaki XSG c¢ozeltilerinin elastik Lissajous bilesenlerinin
farkl gerinim degerlerindeki grafiksel gdsterimi (x ekseni gerinim, y ekseni ise gerilimi

gostermektedir)
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Farkh karigtirma yontemleri ile olusturulan gozeltilerde ise disiik konsantrasyon ve
gerinim degerlerinde dahil ¢ok az gilriltinin olustugu gozlemlenmistir. Ayrica sadece
XSG ve LBG ile olusturulmus ¢ozeltilere gore elatistikiyetin hem diisiik hem de yiksek
gerinim degerlerinde ¢ok daha yliksek oldugu ve disik gerinim degerlerinde miikemmel
elastige yakin tepki verdikleri gozlemlenmistir (Sekil 4.16). Ayrica hidrasyon sonrasi
karistirmanin (HS) diger karistirma tiplerine gore disik gerinim degerlerinde dahi daha

disuk elastikiyete sahip oldugu gézlemlenmistir.

TOZ ve HO cozeltilerine bakildiginda ise %0.1 konsantrasyon igin artan gerinim
degerlerinde davranislar benzer goriinse de konsantrasyon arttik¢a yiksek gerinim
degerlerinde HO c¢ozeltisinin  egrilerinin alaninin  TOZ ¢dzeltisine gore arttig
gozlemlenmistir. Elastik kurvelerin alani dagilmis enerji ile ilgilidir [49] ve bu sebeple

artan alanin dagilan enerji miktarinin artmasiyla iliskili oldugu anlasiimaktadir.

Literatlre bakildiginda daha esnek zincir yapisina sahip olan XSG’nin LBG ile daha iyi
baglandigi dolayisi ile daha glgli sinerjistik etkilesime sahip oldugu belirtilmistir [56]. Bu
bilgi ile ¢ozelti hazirlama yonteminin sinerjiye etki ettigini yani T karisim ¢ozeltisinde
XSG’nin dogrudan LBG ile karistirilmasinin yapiya etki ettigi sdylenebilmektedir.
Calismada jellesmenin yalnizca, ksantanin ilk 6nce diizen-dizensizlik gecis sicakliginin
Uzerine i1sitilmasiyla denattire edilmesi durumunda meydana geldigini ve XSG ana zinciri
ile LBG arasinda etkilesim sonucu olustugunu 6ne siirmuslerdir. Ayrica XSG ve LBG, XSG
sarmal bobini gecisinin altindaki sicakliklarda karistirildiginda jelasyonun ortaya
cikabilecegi, ancak karisik jellerin modulinin XSG sarmalinin artan diizensizligi ile arttig
belirtilmistir [56]. Batln bunlarin 1siginda 6rnegin elastik davranisindaki bu degisimin
XSG’nin denatirasyonu ile ilgili oldugu soylenebilmektedir. Ayrica HS ¢ozeltisinin elips
seklinin diger cozeltilere gore daha fazla bozulmasinin da aradaki baglarin diger

¢Ozeltilerde daha kuvvetli ve yogun olmasindan kaynaklandigi distintimistar.
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Sekil 4.16 %0.1 konsantrasyonda farkli karistirma yontemleri ile elde edilen ¢6zeltilerin
elastik Lissajous bilesenlerinin farkli gerinim degerlerindeki grafiksel gosterimi (x ekseni
gerinim, y ekseni ise gerilimi gostermektedir)
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Sekil 4.17

%0.3 HO %0.3 HS %0.3 TOZ

%0.3 konsantrasyonda farkh karistirma yontemleri ile elde edilen ¢ozeltilerin

elastik Lissajous bilesenlerinin farkh gerinim degerlerindeki grafiksel gosterimi (x ekseni

gerinim, y ekseni ise gerilimi gdostermektedir)
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Dessi vd. [57], elastomerleri bilylik genlikli sahinimh tek eksenli uzama (LAOE)
deformasyonunun st Uste geldigi sabit bir 6n gerilime maruz birakmislar ve gerilimin
yiiksek harmoniklerle cevap verdigini gézlemlemislerdir. Olciilen gerilim tepkilerinin
Lissajous-Bowditch grafiklerinde iki eksenli simetri icermeyen ve 6zellikle ‘disblikey muz’
seklinde olacak sekilde tek eksenli egriler seklinde oldugu belirlenmistir. Calismada
elastomerik katilara ait LAOE altinda ortaya ¢ikan muz seklindeki déngiler bir modele
uyarlanmaya calisilmistir.  Bitln bunlar 1siginda  %0.1 konsantrasyon icin %100
sonrasinda Lissajous-Bowditch kurvelerinde olusan muz sekli yapidaki plastik davranigin

gostergesi olarak goriilebilmektedir.

Ayrica Precha-Atsawanan vd. [3], nisasta jelleriile yaptiklari calismada baklava bigiminde
Lissajous egrileri elde etmis ve bu 06zel sekilin sebebini siirinme deneylerinde de
gozledikleri, cihazin eylemsizlik etkisiyle 6rnegin esnekliginin birlesmesinden dolayi
olusan gerilimdeki asmaya baglamislardir. En yiksek gerinim degerinde (% 1000),
egrilerin seklinin neredeyse kare seklinde degistigini bildirmislerdir. Ayrica egrilerin S
sekli gosterdigi yuksek gerinim degerlerinde glgli kayma incelmesi ile yiiksek derecede

dogrusal olmayan viskoelastik davranis sergiledigi bildirilmistir.

Konsantrasyon arttikca genel olarak tim 6rneklerde elastikiyetin arttig gézlemlenmistir.
Orneklerin gerinim arttikca genel olarak elastikiyetinin azaldigi goériilmis ve dusik
gerinim degerlerinde 6zellikle %0.5 konsantrasyonda mukemmel elastige yakin egriler

elde edilmistir.
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Sekil 4.18 %0.5 konsantrasyonda farkli karistirma yontemleri ile elde edilen ¢6zeltilerin
elastik Lissajous bilesenlerinin farkli gerinim degerlerindeki grafiksel gosterimi (x ekseni
gerinim, y ekseni ise gerilimi gostermektedir)
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4.3.2 Dogrusal olmayan bolgedeki viskoz davranisin incelemesi

LBG’e ait viskoz Lissajous kurveleri incelendiginde elastik kurvelerde oldugu gibi disiik
gerinim degerlerinde ve dislik konsantrasyonlarda glriltinin fazla oldugu
gozlemlenmistir (Sekil 4.19). Genel olarak her konsantrasyon i¢in LBG ¢Ozeltisinde elastik
bilesende gézlemlenmeyen elastikiyet, viskoz bilesenin diistik gerinim degerlerinde dahil
yapida enerjiyi tutamamasi ile de goézlemlenmistir. LBG’nin Lissajous-Bowditch
kurvelerinin genel olarak XSG’ye gore daha az anlamli oldugu gézlemlenmistir. Alvarez-
Ramirez vd. [58], mayalanmis hamurda yaptiklari ¢alismada elastik bilesenin viskoz
bilesenden yaklasik alti kat daha fazla oldugunu ve bu sebeple dogrusal olmayan
davranisin elastik bilesende daha net gézlemlenebildigini belirtmistir. Ayrica harmonik
derecelerin oranlarini karsilastirmis ve elastik bilesenden dogrusal olmayan cevap

alirken, viskoz bilesenden dogrusal cevap aldiklarini belirtmistir.

XSG’e ait viskoz Lissajous egrileri incelendiginde ise (Sekil 4.20) gerinim degerleri arttikca
egrilerin alaninin azaldigi gdzlemlenmistir. Ozellikle %500 gerinim degerinde en kiigiik
alana sahip olduklari buradan da depolanan enerji miktarinin azaldigi anlasiimaktadir.
Ayni gerinim degerinde elastik bilesende gbzlenen enerjinin artan dagilimi ile artik

yapinin daha fazla enerijiyi tutamadigi ve geri donlilemez olarak bozuldugu séylenebilir.

56



0,
J j j j 0003 T T T T T T T T
0,008 00104
0,006 - 4 0,0024 i ]
0,004 4 ool 0005 |
0/ 0 5 0,002 E ] ]
oy.
0,000 0,000 0000
-0,002 - 4 i |
0,004 0,001 4
o004 0,005 4
0,006 4 4 i |
0,002
-0,008 - oo10]
° 0006 -0004 0002 0000 0002 0004 0006 0008 ‘ i ; ) iy iy T T T T T T T
o o 0 ! ! 10040 -0,006 0004 0002 0000 0002 0004 0,006 006 -004 002 000 002 004 006
" j j j T T T T T T T T
0,03 0,04 0,08
0,03 i
0,02 4 1 oo |
002 0,04
0, 0,01
o 5 4 0,01 1 ooz ]
0,004 0,00 0,004
1 -0,01- 4 002 B
0,01 0,01
0,02 0,041
0,024 4 q 1
0,034 -0,064
0,03 0044 -0,084
T T T T T T T T T T N ; y y T
0.4 0.2 00 02 04 04 02 00 02 04 04 02 0o 02 04
T T T T 0, T T T T 08 T T T T
0,044
0,15 06
0,034
010 044
0,024
0,014 | 0,05 1 02
0,004 0,00 00
A)SO 001 1 0054 1 02
-0,02+ 0,10 04+
0,034 0154 064
0,044
. : 5 ; ; 0. T T T T T 08 . . . . .
6 4 2 o 2 4 6 o < 2 o 2 4 6 6 -4 2 0 2 4 6
010 j j j p 04 T T T T - - : :
154
0,08 034
0,064 il 1 ] 4
02+ 10
0,04
B 05
0,02 i 01 1 ]
%100 | =
- 05
0,04
0,064 1 1 0] 1
0,08 03
15
0,10 5
T T T T T 04 T T T T T
10 5 0 5 10 10 5 0 5 10 10 5 4 5 10
03 T T T T 10 T T T T T T T T
3
08
02
1 o064 1 2] 4
04
0,1 1
o 4 o024 4 4
/0 2 3 0 0,0 00 0+
4 024 14l
0,14 0a]
24 i
4 064 4
024
08 34
03 . : . : . 10 ; . . : . . T T T ; y
30 20 10 0 10 2 20 -30 20 -10 0 10 20 0 ¥ 20 10 0 10 2 B
08 T T T T . . . . i i . .
2,04 6
06
i 15
0,4 49
1,04
02 4 054 17
%500 | g
(o]e
02 1 054 1 .
04 1,0
4 1
154
06
6
2,04
08 . . . : . . . . . . T T T T
60 40 20 20 40 60 60 4 20 2% 0 o 60 -40 -20 0 20 40 60 -
|

%0.1 LBG %0.3 LBG %0.5 LBG

Sekil 4.19 Farkh konsantrasyonlardaki LBG ¢Ozeltilerinin viskoz Lissajous bilesenlerinin
farkl gerinim degerlerindeki grafiksel gosterimi (x ekseni gerinim hizini, y ekseni ise
gerilimi gostermektedir)
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Sekil 4.20 Farkh konsantrasyonlardaki XSG c¢ozeltilerinin viskoz Lissajous bilesenlerinin
farkl gerinim degerlerindeki grafiksel gosterimi (x ekseni gerinim hizini, y ekseni ise
gerilimi gostermektedir)
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Karisim ¢ozeltilerdeki degisim incelendiginde (Sekil 4.21, 4.22, 4.23) viskoz davranisin
%100 gerinim degerine kadar her konsantrasyon degeri igin benzer oldugu
gdzlemlenmistir. Genel olarak HS érneginin egri alaninin HO ve T érneklerinden diisiik
oldugu bu sebeple de depolanan enerji miktarinin diger érneklere gére daha az oldugu
anlasiimistir. Bunun sebebinin HS 6rneginin yapisinin diger érneklere gore daha az

elastik olmasi ve bu sebeple de enerjiyi yapida saklayamamasi oldugu distiniImastr.

Ylksek gerinim degerlerine gikildiginda elastik bilesende gézlemlenen muz egrisi olarak
adlandirilan egrinin HS 6rneginin %500 gerinim degerindeki egrisinde belirgin oldugu

gorilmustir.

HO 6rneginde konsantrasyon artisi ile %500 gerinim degerindeki muz egrisine kayan
gorintinin elipslestigi gozlemlenmistir. Bunun sebebinin elastikiyetin artisi ile
deformasyona karsi direncin artmasi ve yapinin daha iyi korunabilmesi oldugu
disinilmektedir. Bu durumun T 6rneginde de daha az belirgin sekilde gdzlemlenmesi
ise daha 6nce yukarida bahsedilen XSG’nin denatlirasyonu ile iliskilendirilmistir. T
orneginde gamlar toz halde karistirilarak yiksek sicakliga maruz birakildigindan XSG
yeterli derecede denatlire olamadan LBG ile etkilesime ge¢cmis ve sinerjistik etki bu

sebeple HO 6rnegine gore daha az gézlemlenmis olabilir.
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Sekil 4.21 %0.1 konsantrasyonda farkli karistirma yontemleri ile elde edilen ¢6zeltilerin
viskoz Lissajous bilesenlerinin farkl gerinim degerlerindeki grafiksel gosterimi (x ekseni
gerinim hizini, y ekseni ise gerilimi gostermektedir)
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Sekil 4.22 %0.3 konsantrasyonda farkli karistirma yontemleri ile elde edilen ¢6zeltilerin
viskoz Lissajous bilesenlerinin farkl gerinim degerlerindeki grafiksel gosterimi (x ekseni
gerinim hizini, y ekseni ise gerilimi gostermektedir)

61



04 T T T T o015 ! ! ! ! T T T T
034 044
1 o104 1 1
024
024
0,054
o 0.1 | 4 4
A)O . 5 0,04 0,00 004
014 1 005 1
202
024 | 0104 4 4
034
0,15 044
04 +— T T T T T T T T T T T T T ; ; ; ; . . .
006 -004 002 000 002 004 006 006 -004 -002 000 002 004 006 006 004 002 000 002 004 006
3 T T T T T T T T 4 T T T T
1,04
3
21 1 4
2
054
0, 19
( ] I |
04 0,04 04
4 14] 1
a4
05
24
24 1 1 1
34
1.0
3 . 4
04 0,2 00 0.2 04 04 0.2 0,0 0.2 04 0.4 0,2 0,0 0.2 04
T - : . . . . . T T T T
20 4 8
154 6 1 204
i 4
10 0]
%50 | .| 1 1
(Y 04 o4 04
5 4 24 1
5 -104
104 ’
s 1 1 204
204 8-
6 A 2 o 2 4 6 6 -4 -2 0 2 4 6 -6 -4 2 0 2 4 6
T T T T T X T " ' ! ' '
104 404
304
204 4
5+ 20
%100 | 1 . 1
o
0 0
-10 1 2
5 204
-20- ]
304 104 -40 4
z . . . : : T - ; T o 1o 5 0 5 10
10 5 0 5 10
15 T T T T 4 . . . . T T T T
154
104 3
7 4 104
2
54 5
%230 11 1
0 o] o
] 14 1 54
5
1 2 | 104
104
3
154
-15 T T T T T -4 T T T T T T T T
-30 20 -10 0 10 20 30 -30 -20 -10 0 10 20 30 30 -20 -10 o 10 20 30
T T T T T T T T T T T T
15
60
1004
1 104 4 4
40+
50
20 | 54 i 4
) 0 0 o]
%500 | . I
-40 - 10 7]
1 10 B -100
-60 - 154
; . ; ; y s 40 20 0 2 0 e
T T T y T p _4 P
-60 -40 -20 o 20 40 60 0 o 20 0 20 0 60

v
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Sekil 4.23 %0.5 konsantrasyonda farkli karistirma yontemleri ile elde edilen ¢6zeltilerin
viskoz Lissajous bilesenlerinin farkl gerinim degerlerindeki grafiksel gosterimi (x ekseni
gerinim hizini, y ekseni ise gerilimi gostermektedir)
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4.4 3ITT analizlerinin degerlendirilmesi

3ITT analizi sonuglarina bakildiginda bitin 6rneklerde gerinim arttikga geri kazanimin
azaldigi gézlemlenmistir (Cizelge 4.1). Ozellikle en yiiksek gerinim degeri olan %500 igin
en dusik geri kazanim degerlerinin %0.1 konsantrasyonda elde edildigi, konsantrasyon
artisina bagl olarak geri kazanim degerlerinin artis gosterdigi belirlenmistir. Literatiire
bakildiginda, disiik konsantrasyonlarda dahi sinerjistik etki gdsteren XSG ve LBG i¢in [56]

bu etkinin konsantrasyon artisi ile arttigi gézlemlenmistir.

Hidrasyon sonrasi karisimlarin ise genel olarak hidrasyon oncesi karisimlara gore daha
yliksek geri kazanim degerlerine sahip oldugu gozlemlenmistir. Bunun nedeninin
baslangi¢ elastik degerleri oldugu distunilmektedir. Baslangicta daha disik degere
sahip olan HS érneklerinin HO érneklerine gére daha az elastik olmasi sebebiyle cok daha
yiksek elastikiyete ve homojen yapiya sahip olan HO &érneklerine gére baslangic

noktasina toparlanmasinin da daha kolay oldugu dusinilebilir.

Sekil 4.24’te gorildigu Gzere %10 gerinim degerlerinde drnekler neredeyse tamamen
geri kazanim saglamisken, %500 gerinim degerinde yari yariya gézlemlenen bir geri

kazanim goézlemlenmistir.
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Cizelge 4.1 Uygulanan gerinim degerlerine karsilik geri kazanim degerleri

Ornek Adi Gerinim (%) G3o Gi % Geri Kazanim
10 6.905 7.5723 91.19
50 6.624 8.371 74.35
%0.1
100 5.957 8.672 68.69
500 2.360 9.160 25.77
10 36.669 38.680 94.80
HO 50 28.763 33.816 85.05
%0.3
100 28.386 44.552 63.714
500 16.208 34.248 47.325
10 46.248 47.272 97.82
50 53.782 58.919 91.28
%0.5
100 33.365 41.737 79.94
500 19.892 35.963 55.31
10 6.662 6.928 96.16
50 6.808 8.006 85.03
%0.1
100 6.692 9.351 71.56
500 2.3662 8.117 29.15
10 11.170 11.886 93.98
50 10.044 11.827 84.93
HS %0.3
100 8.277 10.859 76.22
500 5.872 9.465 62.04
10 12.454 12.634 98.58
50 11.930 12.585 94.80
%0.5
100 11.161 12.363 90.28
500 9.906 11.614 85.29
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Sekil 4.24 %0.1 konsantrasyondaki HO ve HS érnekleri icin elde edilen 3ITT grafikleri

Lissajous-Bowditch egrileri ve Fourier donlisim reolojisi sonuglarindan elde edilen
bilgilerle karsilastirildiginda elastik kurvelerde diisiik konsantrasyonlarda gézlemlenen
mikemmel elipse yakin egriler yapinin geri kazaniminin ¢ok yliksek oldugunu
gostermektedir. LVER’nin biraz disinda uygulanan %10 gerinim degerinde tim
konsantrasyonlarda %90 (zerinde geri kazanim elde edilmis, %50 gerinim degerine
cikildiginda LVER'de gozlemlenen mikemmel egrilerin alani genislemeye baslamistir.
Ayni sekilde %50 gerinimde %geri kazanim degerleri %70-80 araligina gerilemistir. Genel
olarak artan gerinimle mikemmel elipsten uzaklasan egriler, %500 gerinim degerinde

benzer davranislar gdstermistir. Yine bununla benzer olarak %500 gerinimde 6zellikle
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HO &rneklerinde geri kazanimda ani diisiisler ile %30 civarlarina kadar inen degerler
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Sekil 4.25 %0.5 konsantrasyondaki HO érnegi icin elde edilen elastik Lissajous egrileri
ve geri kazanim degerleri (GK: Geri kazanim)

Sekil 4.25’te verilen 6rnege bakildiginda artan gerinim degeri ile elastikten viskozluga
gecisin 3ITT testinden elde edilen geri kazanim degerleri ile paralellik gosterdigi
gorilmektedir. %0.5 konsantrasyondaki HO &rnegi icin %5 gerinim degerlerinde
mikemmel elasik tepkisi elde edilmis ve buna karsilik olarak %97.82 degerinde bir geri
kazanim elde edilmistir. %500 gerinime bakildiginda ise kurvenin seklinin viskoz egriye
benzemeye baslayarak alaninin genisledigi gdzlemlenmis ve elde edilen geri kazanim
degerinin %55.31 degerlerine geriledigi gértilmustir. Bitln sonuglar gézlemlendiginde
3ITT testinden elde edilen %geri kazanim degerlerinin Lissajous-Bowditch kurvelerinden
elde edilen gozlemler ile paralellik gostermesi sebebiyle kurvelerde gergeklesen

degisimlerin geri kazanim ile iliskilendirilebilecegi dusliniilmektedir.
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BOLUM 5

SONUC VE ONERILER

XSG ve LBG igin hidrasyon ve sinerjinin etkisi incelendiginde XSG ve LBG karisimlarinin
tek baslarina olusturduklari ¢ozeltiye gore cok daha yiksek elastikiyete sahip oldugu
hatta LBG tek basina iken viskoz 6zellikte olmasina karsin ayni konsantrasyon degeri icin
XSG ile karnistirildiginda elastik 6zelligin baskin geldigi gdzlemlenmistir. Gamlar arasinda
olusan sinerji hazirlama teknigine gére de farkliliklar gdstermis ve HS 6rneklerinin genel
olarak HO ve T érneklerine gére daha az elastik yapiya sahip oldugu belirlenmistir. Bu
sonuclara dayanarak HS o6rneginin ylksek deformasyonlarda elastikiyetinin azalmasi
sebebiyle elastik yapi gdstermesi beklenen iriinlerde yapisini daha iyi koruyabilen HO
ve T 6rneklerinin kullanilmasi 6nerilebilir. Dahasi, trin kullanilirken ¢alkanmasi gereken
bir gida rlni ise ylksek toparlanma degerlerine sahip HS 6rneklerinin kullanilmasinin
son Urlin acisindan daha yararl olabilecegi gibi ¢cikarimlar elde edilebilir. Bitlin bunlarin
Isiginda elde edilen verilerin son Uriinde elde edilmek istenen tekstiri yakalayabilmek
acisindan yararli  oldugu ve endulstriyel anlamda kullanima agik oldugu
sdylenebilmektedir. Bu sonuglara ek olarak, 3ITT analizi ile LAOS analizi arasinda
paralellik yakalanmis ve Lissajous kurveleri kullanilarak yapinin geri kazanimi hakkinda

bilgi edinilebilecegi gozlemlenmistir.

LAOS teknigi her ne kadar dogrusal olmayan bodlgedeki reolojik davranisin anlasiimasi
icin arastirmacilara 1sik tutsa da, literatlirde yeterli veri olmadigindan teknik pratikten
cok teorik olarak kullanilabilmektedir. Bu sebeple parametrelerin daha iyi anlasilabilmesi

ve anlamlandirilabilmesi icin, farkli calismalar yapilmasi gerekmektedir. Literatiirin
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gelistirilebilmesi agisindan bu g¢alisma géz 6nlinde bulundurularak yapilabilecek déneriler

su sekilde siralanabilir:

e Gamlar arasi sinerjinin daha iyi anlasilabilmesi icin sinerjistik etki gosteren farkli

gamlar kullanilarak sinerji olusumu incelenebilir.

e Farkl sinerjistik gam ¢ozeltileri bir gida Grind icerisinde kullanilarak deformasyona

karsi verdigi cevaplar incelenebilir.
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