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Jiiri
Dog¢. Dr. Volkan KALEM
Dr. Ogr. Uyesi ilyas SAVKLIYILDIZ
Dr. Ogr. Uyesi Cihad NAZIK

Disiik sicaklikta sinterlenen malzemeler, ¢alisma alani agisindan dikkat ¢eken bir konudur.
Bundan dolay1 yapilan ¢alismada kullanilan malzemelerin sinterleme sicakliklar1 basta olmak iizere ek
olarak cevre ve insan saglig1 da goz oniine alinarak yapildi.

Calisma sirasinda kullanilan iki tiir malzeme vardir. Bunlardan bir tanesi kursun zirkonat titanat
(PZT) ikincisi ise potasyum sodyum niobattir (KNN). Toz formunda kullanilarak yapilan ¢aligmada, pelet
sekline getirilen numuneler yeni bir sinterleme metodu olan flash sinterleme yontemiyle iiretimi
gerceklestirildi. Bu yontem sayesinde kisa siirede iretilen numuneler ile enerji tasarrufu saglandi.
Ayrniyeten ¢alisma sonunda yiiksek yogunlukta malzemeler elde edildi.

Kullanilan metotta numune iizerine uygulanan elektrik alan ve sicakligin etkisiyle atomlarin
arasindaki bogluklarin dolmasiyla saglandu.

Sonu¢ olarak yapilan ¢alismada 1200 °C’de sinterlenen kursun zirkonat titanat 502 °C ‘ye
geldiginde flash sinterleme islemi 100 - 150 saniye igerisinde gerceklesmistir. Ayni sekilde yaklagik
olarak 1100 °C’de sinterlenen potasyum sodyum niobat, 669°C’de birka¢ dakika i¢inde Sinterleme iglemi
gerceklesti. Elde edilen numunelerde yapilan elektriksel dlgiimlerde makul veya daha iyi degerler elde
edildi.

Anahtar Kelimeler: Flash sinterleme, Kursun zirkonat titanat Piezoelektrik malzemeler,
Potasyum sodyum titanat
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Low temperature sintered materials are a matter of caution because of the working area. Apart
from that, when we went from the market to the market, the environment and human health were also
communicated to transmit sintering temperatures. There are two types of materials used during work. One
of them is lead zirconate titanate (PZT) and the second is potassium sodium niobate (KNN). It was
carried out by flash sintering method, which is the sintering method in powder form. Thanks to this
method, energy savings were achieved with short data generators. Also, high density material was
obtained. For us, the method was achieved by filling the spaces of the atoms with the effect of electric
field and temperature on the test. Finally, when lead zirconate titanate sintered at 1200 ° C reached 502 °
C, flash sintering process was confirmed for 100-150 seconds. Likewise, potassium sodium niobate,
sintered at approximately 1100 ° C, was sintered at 669 ° C within a few minutes. When tested on hand,
reasonable or better values were obtained in electrical measurements.

Keywords: Flash sinterleme, kursun zirkonat titanat Piezoelektrik malzemeler, potasyum
sodyum titanat
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1.GIRIS

Genel olarak malzemeler, metal, seramik ve polimer olarak siniflandirilir. Bu
malzeme gruplarina ek olarak iki veya daha fazla malzemenin beraber kullanilmasi ile
olusturulan kompozit malzemeler vardir. Diger bir malzeme grubu ise yar1 iletkenler,
biyo-malzemeler ve akilli malzemeler olarak bahsedebiliriz (Callister ve Rethwisch,
2011).

Gelisen teknoloji ile malzeme gruplarinda seramik malzemeler, giiniimiizde
calismalarda 6nemli bir yer edinmektedir. Seramik malzemeler, atomlarin iyonik veya
kovalent baglarla birbirine baglanmasiyla meydana gelen malzemelerdir. Ozellikleri
acisindan bakildiginda diisiik tokluga ve siineklige sahip olan sert ve kirilgan
malzemelerdir. Seramik malzemelerde atom c¢ekirdegine kuvvetli olarak bagh
elektronlari iletim bandina elektron atmasi zordur. Bu yiizden seramik malzemeler
elektriksel agidan yalitkan Ozellik gosterirler. Kimyasal dayanimlarinin ve erime
sicakliklarinin yiiksek olmasi kuvvetli atom baglarindan kaynaklanmaktadir (Callister
ve Rethwisch, 2011).

Seramik malzemeler kendi igerisinde iki gruba ayrilmaktadir. Bunlardan ilki
herkesin bildigi ve giinliik hayatta da yaygin kullanilan tugla, fayans olarak karsimiza
cikan geleneksel seramiklerdir. Diger grup ise yiiksek mekanik, elektrik, optik
ozellikleri ile bilinen yiliksek korozyon direncine sahip teknik veya ileri seramikler

olarak adlandirilan malzeme gruplaridir.



2. KAYNAK ARASTIRMASI
2.1.Elektro Seramikler

Seramik malzemeler; iyonik ya da kovalent baglarla birbirlerine bagli metal ve
ametal elementlerden meydana gelen oksit, karbiir, nitriir gibi inorganik malzemelerdir
(Carter ve Norton, 2007). Atomlar arast bag yapisina gore malzemenin o6zelliklerinde
degiskenlikler olabilir. Seramik malzemelerin iyonik ve kovalent baglarinin, elektron ve
iyon hareketliliginin kisitlar yapida olmasi elektriksel anlamda yalitkan 6zellik
gostermesine neden olur. Bahsedilen bu baglar seramik malzeme tiirliniin ¢ogunda
dayanim saglarken ayni zamanda malzemenin yapisinda kirilganlik 6zelligine de neden
olmaktadir (Smith, 2009). Kuvvetli atom baglarina sahip olmalarinin artis1 olarak
kimyasal a¢idan kararli ve yiiksek erime sicakligina sahiptir.

Cogu seramik malzemeler elektrik ve elektronik alaninda farkli uygulamalarda
yer almaktadir. Bu durum yirminci ylizyilin ikinci yarisinda elektronigin gelisimi ile
baslayarak seramik malzemeler biiyiik bir potansiyel olarak goriilmiis ve boylece
sasirtict bir sekilde genis bir elektrik ve mikro elektronik cihaz ve uygulama alaninda
kullanima baslanmistir. Yiiksek dielektrik gecirgenligi, yiiksek piezoelektrik sabitleri
gibi daha birgok dzellikleri nedeniyle Ikinci Diinya Savasi sonrasinda teknik seramikler
onem kazanmistir (Setter ve Waser, 2000).

Glinlimiizde tip, askeri, havacilik ve otomotiv gibi bir¢cok alanda birgok gelismis
malzeme talep edilerek gelisen iilkemizde akilli malzeme ¢agi olarak adlandirdigimiz
bu devirde arastirma ve gelistirme olarak biiyiik bir ivme kazanmistir (Xu, 2016). Artan
arastirmalarla beraber kullanilan ve siirekli gelisen bu malzeme tiirii ileri teknoloji
seramikleri olarak adlandirilir. Genel anlamda baktigimizda ozellikleri agisindan iki
farkli alana ayrilmaktadir. Bu alanlardan ilki genel olarak 1sisal ve mekanik 6zelliklerin
ithtiya¢ duyuldugu yerlerde kullanilan yapisal seramiklerdir. Diger kullanim alani ise
elektriksel 6zelliklerin getirdigi bir¢cok alanda, optik ve manyetiklik 6zelligine ihtiyag
duyulan yerlerde kullanilan seramiklerdir (Moulson ve Herbert, 2003).

Elektronik endiistrisinde elektriksel Ozelliklerinde bir degisimin olmasi ve
sonucunun gozlenmesi sayesinde yaygin olarak kullanilan seramik smifinda yer alan

malzeme tiirii elektro-seramik malzemelerdir (Setter ve Waser, 2000).



Elektro-seramik malzemeler, 6zellikleri ve dolayisiyla uygulamalari yapisal,
isleme ve bilesimsel degiskenlerin karmasik etkilesimlerine dayanan ileri teknolojili
malzemelerdir (Irvine ve ark., 1990). Bu malzeme tiirlerine en iyi 6rnek Ohm yasasina
uymayan varistorler ve seramik malzemelerdir. Elektro seramiklerin, mikro yapilarini
ve Ozelliklerini karakterize etmek i¢in, bir seramigin farkli bolgeleri arasinda aragtirma
veya ayrimi gorebilen teknikler gereklidir. Analitik bir tesise sahip mikroskopla
elektronlarin incelenmesi, hem mikro-yapisal karakterizasyon hem de bir kat1 i¢indeki
bilesimsel varyasyonlar1 belirlemek i¢in en dogru yontemdir.

Elektro-seramik malzemeler {izerine aragtirmalar, teknolojideki ilerlemeler ve
cihazlarda uygulanabilirliginden dolay1 her gecen giin artmaktadir. Bu genigleyen alan,
endiistriyel iiretim, ulasim, giic miihendisligi, ilag ve saglik sektorii, tliketim
elektronikleri ve iletisim gibi c¢esitli alanlarda, bircok manyetik, dielektrik,
piezoelektrik, iyonik iletken, yari iletken ve siiper iletken seramikleri icermektedir

(Setter ve Waser, 2000).

2.1.1.Seramiklerde dielektrik davranis

Tiim malzemeler elektrik yiiklii parcaciklar1 olusturan elektron ve protonlari
icerir. Bircok seramik malzeme de yiiklii iyonlar bulunur. Bir dielektrik malzemede,
yiiklerin hareket kabiliyeti simmirhdir ve sadece durgunluklarini asmak icin yeterli
enerjileri oldugunda hareket ederler. Dielektrik malzemelerde, degerlik bandini ele
aldigimizda elektronlarin degerlik bandindan iletim bandina gegmesi i¢in harcamalari
gereken enerji araligr fazla oldugu i¢in dielektrik malzemeler elektrik akimim
iletmezler. Boylece yalitkan 6zellige sahip olurlar. (Lokgii, 2013)

Yalitkan malzeme bir yiik aldiginda, bu yiikii, tanimlanmis bdlge i¢inde
sinirlayarak korur. Ote yandan, bir iletken yiikiin serbest¢e akmasma ve malzemenin
icinde yeniden dagitilmasina izin verir. Her zaman agik olmamakla birlikte iletken
malzemeler ve iletken olmayan malzeme tiirleri arasindaki ayrim malzeme igindeki
yiikiin goreceli hareketliliginden kaynaklanir (Lokgti, 2013).

Dielektrik  malzemeler elektrigi iletmezler fakat elektrik alandan
etkilendiklerinden dolay: bir kutuplanma meydana gelir.

Dielektrik malzemelerde kutuplanma, elektrik alandan etkilenen dielektrik
malzemelerde elektrik yiik merkezlerinin kaymasi sonucunda meydana gelmektedir.

Olusan elektriksel dipoller dielektrik malzeme yiizeyinde elektriksel yiik birikimi



saglar. Bu o0zelligi sayesinde kondansatorlerin yapiminda kullanilir. Dielektrik
malzemelerin yalitkanlik 6zelliginin kullanilmasinin nedeni, elektrik devresinde yiik

transferinin engellemesini saglamaktir.

2.1.1.1.Dielektrik kayp faktorii :

Bir malzemede dielektrik kayip, elektrik iletimi ve dielektrik gevseme gibi farkli
stiregler nedeniyle nicel olarak ifade edilir. Dielektrik kayiplarin ana sebebine
baktigimizda ise, elektrik alan ile elektrik yer degistirme vektorleri arasindaki gecikme
ile de alakali oldugu diisiintilebilir. Toplam dielektrik kayip, kristal yapiya bagli olan
icsel ve kristal kafesindeki safsizliklar, mikro-yapisal kusurlar, tane sinirlari,

gozeneklilik, mikro ¢atlaklar olan digsal kayiplarin toplamidir (Krupka, 2006).

2.1.1.2.Bagil dielektrik sabiti :

Kapasitans, bir malzemenin elektrik yiikii depolayabilme yetenegi olarak
tanimlanir. Bagil dielektrik sabiti (KT) ise, belirli bir gerilim uygulanan elektrotlanmis
levhalar arasindaki malzemenin depoladigi yiikiin, ayni1 levhalar arasindaki vakumun

depoladig yiike oranidir (Jaffe ve ark., 1971). Bu kavram, esitlik (1.1)’de verilmistir.

KT - €/€0
€0 : Vakumun gegirgenligi (8,85x10712 F/m) Denklem 1.1.
€ : Malzeme gecirgenligi (F/m)

Kovalent bag yapist ve diisiik yogunluga sahip malzemelerde bagil dielektrik

sabiti degerinin diisitk olmasina neden olur (Newnham, 2005).

2.1.1.3.Mekanik kalite faktorii:

Mekanik kalite faktorii, QM, elektromekanik rezonans spektrumunun
keskinligini karakterize eden bir parametredir. Mekanik kayip faktorii en yiiksek olan
kuvars diisiik kayipli transduserler i¢in kullanilir. Kursun zirkonat titanat ailesi, yiiksek

giiclii transduserler i¢in uygun yiiksek d ve k gosterir.



Genis bir rezonans bant genisligi saglar. Gegis bandinin keskinligi, malzemelerin
mekanik kalite faktorii QM'sine baghdir. Ornegin ultrasonik motor, 151 olusumunu
baskilamak i¢in yiiksek mekanik kalite faktorii QM'ye sahip c¢ok sert bir piezoelektrik
ozellik gerektirir.

Dielektrik 6zelligin yaygin olarak kullanildigi malzeme tiirii olan kondansator
malzemelerin genel mantigi, pozitif ve negatif yiiklerin arasina konulan elektriksel
olarak yalitkan bir malzemenin yiik akisini engellemesiyle olusturulan bir devre
elemanidir (UZEL, 2019). Kondansatoriin genel olarak sematik gosterimi Sekil 2.1.” de

ayrintili olarak tanimlanmustir.

iletken Paralel
Plakalar Elektriksel

r N Q"/ Yiik

T 1
" T

Malzeme sembol

+ 4+ |+ + +

il

Gerilim { Vc)

Sekil 2.1. Sematik kondansator gosterimi (UZEL, 2019)

2.1.2.Piezoelektrik ozellik

Yunanca kokenli olan ‘’piezo’” kelimesi sikisma veya mekanik kuvvet
anlamlarmi barindiran bir sozciiktiir. Piezo elektrik kavrami, 1880 yilinda Jacques —
Pierre Curie kardesler tarafindan kesfedilmesiyle, uygulanan mekanik kuvvete tepki
olarak elektriksel bir potansiyel olusturan kuvars, sfalerit ve turmalin gibi malzeme
tiirlerinin kesfiyle ortaya ¢ikmistir (Haertling, 1999).

Piezoelektrik, bir gerilme uygulamasi {izerine malzemede bir elektrik
polarizasyonu, merkezi olmayan simetrik kristaller tarafindan sergilenen bir olgudur.
Tersine, uygulanan bir elektrik alani ile dogru orantili olan indiiklenen bir gerilmenin
gelismesidir. Tkinci fenomen tersine etkisi olarak bilinir ve harekete gegirmede kullanilir

(Tressler ve ark., 1998).



Piezoelektrik 6zellige sahip kristaller iki farkli etkiye sahiptir. Boyutsal olarak
sekil degisimine veya titresime maruz kaldiklarinda, elektrik sinyali tiretmesi, dogrudan
etki olarak tanimlanir. Ikinci olarak dolayli etki olarak tanimlanan bu etki, uygulanan
elektrik alanin sonucunda malzemede bir deformasyonun meydana gelmesidir. Yani
malzemede kendisine uygulanan elektrik alan karsisinda uzama veya kisalma gibi
boyutsal degisimler gosterir (Jaffe ve ark., 1971; Jones ve ark., 1996).

Piezoelektrik malzemeler, Sekil 2.2.°de goriildiigi gibi dogrudan etki ve dolayli
etki ozellikleri sayesinde malzeme iizerinde farkli 6zellikler goriilmektedir. Dogrudan
etki ozelligi sayesinde dinamik basing ve kuvvetlerdeki degisimlerin, sok ve
titresimlerin  algilanmasinda, dolayli etki Ozellikleri sayesinde ise tahrik
mekanizmalarinin tasariminda kullanilmaktadir (Jaffe ve ark., 1971; Jones ve ark.,
1996).

-#

P
—

(a) (b)

Sekil 2.2. a) Direk piezoelektrik etki b) Ters piezoelektrik etki (Vatansever ve ark., 2011)

2.1.3.Ferroelektrik ozellik

Ferroelektrik 6zellik, harici bir elektrik alani olmadiginda bir elektrikli dipol
momenti gosterir. Dipol momentinin yonii, alternatif bir alanin uygulanmasiyla
degistirilebilir. Bu kutuplasmanin tersine donme ve kalicilik 6zelligi, sadece bir
malzemenin yapisina bakilarak ilerisi hakkinda kesin bir sey denilemez. Bu durum
deneysel calismalar sonucunda belirlenmelidir. Basta BaTiOz3 ferroelektrik seramiklere
genis kapsamda asagidaki Cizelge 1.1.’de listelenmektedir. Bu tablo, ferroelektrik olan
cok sayida kati ¢ozelti fazini icermez. Birgok ferroelektrik seramik, perovskit yapisina

sahiptir, ancak bu durum genellemenin disinda da gegerliligi olan malzemeler vardir.



Bunlara 6rnek olarak, ilmenit (FeTiOs) yapisina sahip LiNbOs ve piroklor yapisina
sahip Cd2Nb2O7 (mineral piroklor CaNaNb,OgF) gosterilebilir (Carter ve Norton,

2007).
Cizelge 1.1. : Bazi ferroelektrik bilesikler (Carter ve Norton, 2007)

Compound . (*C)
SrTiOs —245
PbTiO3 490
KNbO- 435
KTaO, —260
CdaNbzO+ —85
PbNb2Og 570
LiNbO4 1,200

2.2.Perovskit Yapi

1839 yilinda Gustav Rose tarafindan kesfedilmistir. Bu yapiya 6rnek verecek
olursak yaygin olarak bilinen organik bir bilesik olan CaTiOs mineralini verebiliriz.
Yapinin genel formiilii olan ABOs, benzer yapida olan diger oksit gruplarinin genel adi
haline gelmistir (Tailor, 2010).

Sekil 2.3.°de gosterilen perovskit yapilari, hiicrenin merkezinden biiyiik bir
oktahedron bulunan ylizey merkezli kiibik yap1 dizisini olustururlar ancak sarj nedeniyle
tetrahedran yapilar1 yoktur. Fakat ideal olarak goriilen perovskit yapisi basit kiibiktir
(Carter ve Norton, 2007).

Perovskit yapisinda bulunan seramikler, BaTiO3, SrTiO3 ve KNbO3 igerir. Yeni
olusturulan malzemeler, yalitkan, yariletken, siiper iletken ve iyonik iletken
olabilmektedir. Yalitkan olmasmin sebebi, ¢ogu perovskit yapidaki malzemelerin
elektriksel direncinin yiiksek olmasidir. Perovskit yapili seramik malzemelerin kullanim
alanlar1 ise refrakterler malzemeler, elektronik endiistrisinde ve niikleer atiklarin

depolanmas1 durumunda uygulama alan1 bulabilmektedir (Erding, 2006).



Sekil 2.3. Kiibik prototip perovskite ABOs birim hiicresi, kiip koselerindeki a-katyonlari, yiiz
Merkezlerindeki oksijen iyonlarini ve oktahedral alanin merkezindeki B-katyonunu olusturur (Tailor,
2010)

2.3.Toz Hazirlama

1 mm’den kiigiik olan tozlar igin tanimlanan toz hazirlama yontemi, tozlarin
belirli kimyasal oranlarda karigtirilarak oda sicakliginda basing altinda belirli bir kuvvet
uygulanilarak sekillendirildikten sonra uygun sicaklikta ve atmosferde sinterlenmesiyle
yeni bir parga liretim yontemidir.

Bu yontemde onemli bir asamasi olan toz seciminde lretilen tozlarin sekli,
akicilig1 ve tozun kolay oksitlenmemesi durumlarin1 g6z 6niinde bulundurulmalidir.

Kullanilan yontem sayesinde kisa siirede karmasik sekilli pargalarin iiretimini
saglamaktadir. Parcalar iiretilirken uygun maliyet ve hassas tolerans saglamasiyla
yontem avantajli hale gelmistir. Ayriyeten bu yontem ile nihai iiriin de yiizey kalitesinde

tyilesme goriliir (Colak ve Turhan, 2016).

2.3.1. Karistirma

Toz bilesimlerinin birbiri igerisinde homojen bir dagilim olusturacak sekilde
karigtirilmas1 evresi, parca Uretiminin baglangic kademesini olusturmaktadir. Bu
safhada, saf metal tozlari, mekanik 6zellikleri iyilestirmek amaciyla farkli tozlar ilave
edildikten sonra uygun karistiricilarda harmanlanir veya mekanik alagimlama islemi

yapilir.



Deney asamasinda kullanilan tozlarin birbiri igerisinde esit olarak dagilim
saglanmasi i¢in karigtirma iglemi Oonemli bir rol oynamaktadir. Karistirma sirasinda
tozlar mekanik ozellikleri iyilestirmek i¢in bazi katki maddeleri kullanilmaktadir (Akin,

2006). Bahsedilen bu katki maddeleri, tozlar i¢in uygun bir degerde eklenir.
2.3.2.Sekillendirme

Deneysel calisma igin belirlenen tozlarin presleme isleminde, numune iizerine
yiiksek basing uygulanarak gergeklestirilir. Sonucunda ise parga igerisinde Ki
gozenekler azalir.

Sekillendirme isleminin gergeklestirilmesinde farkli yontemler vardir. Bu
yontemlere genel olarak bakilacak olursa, basingli ve basingsiz yontemler olarak
gruplandirilabilir. Fakat bu yontemlerden en yaygini ise bir kalip igerisine tozlari
aktarip tek yonlii veya cift yonlii sekillendirmedir (Salak, 1995).

Tozlarn sekillendirme igleminin sonucunda nihai {iriiniin seklinin bozulmadan
kalmasimi kolaylagtirmak amaciyla preslenmis tozlarin ergime sicakliginin altinda bir
degerde kat1 faz difiizyonunun gerceklesmesi icin numuneye yiiksek sicakliklarda 1sil
islem uygulanir (Torralba ve ark., 2003).

2.3.3.Sinterleme

Sekillendirilmis parcaya sinterleme isleminin uygulanmasinda ki temel amag,
sekillendirilen pargalarin mukavemetinin artmasini ve sonucunda parcalarin bir biitiin
halinde (kirilma, ¢atlama vb. gibi durumlar déhil) kalabilmesini saglamaktir.

Sinterleme isleminin gergeklestirilmesi i¢in ideal sicaklik ve atmosfer ortaminin
olmast gerekmektedir. Sinterleme islemi Oncesinde birbirine mekanik baglarla
baglanmis olan tozlar sinterleme igleminin sonucunda aralarindaki bag, kimyasal baga
dontsiir (Callister ve Rethwisch, 2011).

Bu asamadaki en dnemli parametreler ise pargay: sinterleme sicakligi, sinterleme

stiresi ve sinterleme sirasinda kullanilan atmosferdir.

2.4 Piezoelektrik Malzemeler

Genellikle sensorlerde kullanilan piezoelektrik malzemeler, dort genel baslik

altinda incelenmektedir. ilk olarak kuvars, rochelle tuzu olarak bilinen dogal
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piezoelektrik malzemeler, ikinci olarak kursun zirkonat titanat, baryum titanat, kursun
titanat1 iceren seramik piezoelektrik malzemeler, {iglincli olarak naylon, trifloretilen,
tetrafloretilen bulunduran polimer piezoelektrik malzemeler ve son grup olan kompozit
piezoelektrik malzemeler yer almaktadir (Tirker, 2009).

Dogal piezoelektrik malzemeler, dogal kristaller olarak da bilinir. Dogal
kristaller, bilinen kararli yapilarindan dolay:r kullanilan sensoérler de daha uzun siire
caligmasini saglar. Fakat onemli bir dezavantaji, verimli piezoelektrik davranisi elde
etmek i¢in kristal dogrultular g6z onilinde bulundurmak gerekir.

Seramik piezoelektrik malzemeler, dogal piezoelektrik malzemelere gore birgok
ozellik acisindan (fiziksel, mekanik piezoelektrik Ozellikler basta olmak {izere) daha
iyidir ve ayrica nem ve atmosferik kosullarda daha dayanikli olan bu malzeme tiirii
kimyasal olarak daha kararl bir yapiya sahiptir (Tressler ve ark., 1998).

Piezoelektrik malzemeler baryum titanat, baryum stronsiyum titanat, kursun
zirkonat- kursun titanat, bizmut titanat,sodyum potasyum niyobat, kursun magnezyum
niyobat vb. iceren cesitli bilesimlerden tiretilmistir.

Piezoelektrik malzemelerde en yaygin kullanilan baryum titanata (BaTiOz)
ornek olarak bakacak olursak en popiiler elektronik fonksiyon seramik malzeme
siifindadir. Sinterleme sicakligi 1300 °C’yi asmaktadir. Tane boyutunun biiyiik olmasi
nedeniyle hidrostatik pres veya spark plazma sinterleme yontemleri kullanilmaktadir.

Piezoelektrik seramikler ¢cogunlukla kursun bazli seramiklerdir. Fakat kursun
bazli seramikler, insan saglig1 ve cevre acisindan bir tehdit olarak diisiilmektedir. Bu
duruma 6rnek olarak kursun zirkonat titanat verilebilir. Baska bir 6rnek olarak sodyum
niobat ve alkali niobatlar kati ¢ozeltileri, piezoelektrik 6zellikli onemli kursunsuz ailesi
gosterilebilir (Su ve ark., 2019a).

Cesitli kursunsuz piezoelektrik malzemeler arasinda, potasyum sodyum niobat
(KNN) bazli seramikler, PZT ile karsilastirilabilir. Yiksek piezoelektrik 6zellikler,
yiiksek Curie sicakligi ve biliylik elektromekanik baglanti katsayisi nedeniyle en iyi
adaylardan biridir (Mensur-Alkoy ve ark., 2013).

Kursun bazli piezoelektrik malzemeler, farkli kullanim olanlarinda yer
almaktadir. Bunlardan birkaginin arasinda yaygin olarak kullanilan sensorler,
rezonatorler ve doniistiiriiciiler gosterilebilir.

Bizim ¢alismamizda kullanacagimiz piezo-elektrik malzemeler kursun zirkonat
titanat (PZT) ve potasyum sodyum niobat (KNN) olarak belirlendi. Tozlarin igerikler

ayritil bir sekilde diger ilerleyen kisimlarda anlatilacaktir.
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2.4.1. Piezoelektrik malzemelerin uygulama alanlari

Farkli uygulama alanlarina sahip olan piezoelektrik seramik malzemeler genel
hatlariyla 4 ana bashik altinda toplanmaktadir. Bunlar; sensorler, {iretegler,
doniistiiriiciiler ve 6teleyicilerdir. Simdi bu dort farkl: alani sirayla inceleyelim.

Otomasyonda veya robotik sistemlerde en 6nemli kisim algilamadir. Algilayici
olarak kullanilan sensorlerde, algilamak, algiladigi durumu yorumlamak ve sonucunda
ona gore bir durum devam ettirmek zorundadir. Boylece algilamasi gereken farkli
degiskenliklere sahip farkl tiirlerde sensorler gereklidir.

Dogrudan piezoelektrik etki, sonucunda sensorlerde kullanilirken, dolayh
piezoelektrik etki o6zelliginde ise elektriksel enerjisi sonucunda bir sekil degisimi
meydana gelmektedir. Boylece mekanik hareket olusur ve aktiiatorler kullanilir (Akgiin,
2018).

Uretegler, basit olarak diisiindiigiimiizde mekanik bir enerji uyguladigimizda
(6rnegin basing gibi) malzemede elektriksel potansiyel iiretmektedir. Uretilen enerji
basit olarak hayatimizin her alaninda giinlik yasantimizda kullandigimiz mp3
oynaticilar da, yakit atesleyicilerinde, gaz sobalari, kombi gibi cihazlarda, piezoelektrik
cakmaklarda kullanilir. Biraz daha kapsami genisletirsek ayakkabilarin tabani
piezoelektrik bir malzemeden yapildiginda her adimimizda enerji iireterek, bu enerjiyi
depolayabilir veya dogrudan kullanabiliriz (Zorlu, 2012; Akgiin, 2018).

Dontistiiriictiler (transduserler,) elektrik enerjisini ses veya ses Ustii mekanik
enerjiye doniistiiren akustik doniistiiriiciiler olarak bilinir. piezoelektrik doniistiiriiciiler
bir¢cok farkli alanda rol oynamaktadir. Bunlarin basinda mesafe, sivi seviyesi dlgen
cihazlar gelmektedir. Bunlara ek olarak seramik malzemelerin islenmesinde, plastik
malzemelerin kaynak islemesi gibi farkli malzeme tiirlerinde de kullanimlar1 vardir.
Piezoelektrik doniistiiriiciiler genellikle kursun zirkonat titanat, piezoelektrik
polimerlerde ve kompozitlerde karsimiza ¢ikmaktadir (Akgiin, 2018).

Son olarak, enine, fleksor, eksenel olarak 3 farkli gruplandirilmasi olan
Oteleyicilerden (aktiierler) bahsedecek olursak, elektrik sinyallerinin hassas olarak
Otelenmeye cevirirler. Birgok kullanim alanina sahip olan aktiierler, makine
kalibrasyonlarindan hidrolik valflere, optik lenslere kadar bir¢cok kullanim alanlar

vardir (Tirker, 2009).
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2.5. Sinterleme

Sinterleme islemi yapilacak malzemenin erime sicaklifinin yarisi veya dortte
ticii kadarina cikartip, bu sicaklikta numune bir siire bekletilerek yiiksek yogunluklu
numune elde edilmesi islemine sinterleme denir (Paladino ve Coble, 1963). Sinterleme,
birbiriyle temas halinde bulunan pargaciklarin yiiksek sicaklarda uygulanan 1sil islem ile
birlikte atomlarin hareketi sonucunda birbirine baglanmasini saglar. Baglanma
pargaciklarin boyun vermesiyle gozlenebilir (Saritag ve ark., 2007). Boyun verme
esnasinda toz kiitlede biiziilme meydana gelir, partikiiller arasinda bosluklar azalir veya
yok olur (Paladino ve Coble, 1963).

Isil iglem esnasinda, sinterleme siiresinin uzamasi durumunda porlar arasinda
kalan gazlar difiizyonu engellemektedir ve sonucunda numunede tam yogunluk
engellenmis olur. Bu durumu engellemek i¢in numunenin iizerine basing uygulamasi
yapilmaktadir. Bu durum basingli sinterleme teknolojisi yontemiyle 6rneklendirilebilir.
Bu yontemin asil amaci ise, parcacikarin birlesmesinden sonra olusan gii¢lii yapidan
sonra kiitle kaybini azaltmaktir (Ogiing, 2006).

Sinterleme teknolojisi eski donemlerden beri kullanilan bir yontemdir. Bu
yontem ile numuneye yiiksek sicaklik degeri uygulanarak istenilen tozlar1 pekistirmek
icin kullanilir. Sinterleme islemi uygulanirken genellikle ortam sartlar1 basingsiz ve
belirli bir atmosfer kosullarinda olur (Yu ve ark., 2017).

Sinterlemenin gerceklesmesi igin itici giic ihtiyact vardir. ltici giiciin
olusturulmas: icin toz partikiillerinin arasindaki mesafeler azaltilarak poroziteleri
azaltilir veya yok olur.

Sekil 2.4.°de gosterildigi gibi partikiillerin merkezleri arasindaki mesafeler
azalir. Boylece atomik boyutta difiizyon meydana gelerek boyun olusumu
gozlenmektedir. Meydana gelen boyun olusumunda biizilme ve yogunlasma

gbzlenmektedir.
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Sekil 2.4. Partikiiller aras1 boyun olusumu (Burke ve Rosolowski, 1976).

Sinterleme esnasinda kati hal difiizyonu oldugu zaman itici gii¢ olarak sicaklik
diisiiniilebilir. Bundan dolayi, sinterleme caligmalarinda ki en 6nemli durumlardan bir
tanesi de sinterleme sicakliginda ve zamandan tasarruf etmek ve bdylece nihai {iriiniin
yapt ve Ozelliklerinde iyilesme gozlemlenmesidir (Burke ve Rosolowski, 1976).
Kovalent baga sahip malzeme tiirlerinde seramiklerin diflizyon katsayilarinin diisiik
olmasiyla  beraber  sinterleme  islemin  yiikksek  sicaklik  ve  siirelerde
gerceklesebilmektedir. Tane biiylimesine neden olan uzun siireler ve yiiksek sicaklik
nihai tiriinde mekanik, optik, elektronik gibi 6zelliklerde de etki gostermektedir.

Sinterleme yoOntemlerine genel olarak baktigimizda sicak presleme ydntemi,
birgok avantaji ile gbze carpan bir yontemdir. Bu yontemde grafit kalip veya yliksek
sicakliklara dayanabilen sicak is kaliplarindan iiretilen celiklerle yapilan kaliplar
kullanilarak sinterleme islemi gercgeklestirilir. Genis kullanim alanina sahip

icyapist olarak sorunsuz islenmesiyle sinterleme islemi ger¢eklestirirken ayni
zamanda maliyet acisindan tasarruf edilir. Fakat bu yontemde kullanilan kalip
aksaminda saglanamayan sicaklik kontrolii ve siirecin yavas islemesi dezavantajdir (Nas
ve ark., 2013).

Farkli sinterleme yontemlerinde Ornegin spark plazma sinterleme yontemi,
maliyet, zaman ve nihai lriindeki 6zellikleri iyilestirebilmektedir. Kullanilan bu yontem

uygulanan basing ve elektrik alan ile sicaklikla birlikte itici gii¢ gibi davranmaktadir.

2.5.1. Elektrik alan destekli sinterleme yontemi

Sinterleme islemi esnasinda veya sonrasinda malzemenin ozelliklerinde ki

olumsuzluklar1 iyilestirmek amaciyla yeni yontemler gelistirildi. Son zamanlarda bu
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yontemlerin basinda elektrik alan yardimli sinterleme teknikleri gelmektedir (Yu ve
ark., 2017).

Spark plazma yontemi, basingli yontemler arasinda alternatif olarak kullanilan
bir yontemdir. Yontem, yiiksek akim uygulamasiyla dogru elektrik akiminin kullanilan
grafit kalip ile kullanilan tozun igerisinden ge¢mesiyle uygulanir. Spark plazma
sinterleme, metaller, seramikler, polimerler, kompozitler ve termoelektrik gibi genis
kullanim alanlarina sahiptir (Gengkan, 2009).

Spark plazma yontemine benzer bir yontem olan flash sinterleme yontemi,
sistemde herhangi bir basin¢ uygulamasi olmadan uygulanan elektrik alan ile yapilan
sinterleme yontemidir. Bu yontemle saglanan zaman ve diislik sicaklik sayesinde enerji

tasarrufu da saglanmis olmaktadir.

2.5.2.Flash sinterleme

Flash sinterleme (FS) yontemi, numune iizerine diisiik voltaj ve akim
uygulayarak kiitle transferini (diflizyonu) artirmak ve diisiik sinterleme sicakliklarinda
yiiksek oranda yogunluk saglamaktir. Malzemede bu 6zellikler kazandirilirken ayrica
tane biiyiimesini engellemektir. Son zamanlarda yaygin kullanilan bu yontemi, ytliksek
erime sicakligina sahip inorganik seramiklerin sinterleme sicakliginda %40 ile 70
arasinda bir azalma oldugu kaydedilmistir (Yu ve ark., 2017).

Genel olarak flash sinterleme, 1sitma islemi sirasinda DC veya AC voltaj
uygulandiginda, hizli yogunlastirma saglayan, numunede iletkenlikte ani bir artigin
saglanmasi firin igerinde sinterleme esnasinda gerceklesmektedir. Bunlara ek olarak bu
yontem sayesinde enerji tasarrufu saglanmistir (Su ve ark., 2019a).

Flash sinterleme deneyinde baslangic sicakliginda elektrik iletkenligindeki ani
artisin sonucunda taneler arasinda bolgesel olarak Joule 1sinmasina yol agar.

Farkli oksitler iizerinde yapilan ¢aligmalar sonucunda elde edilen verilerin

3 arasinda dar bir

derlemesi, flash olayr sirasindaki harcanan giiciin 10 — 50 W - cm
aralikta oldugunu ortaya koymustur (Raj, 2016). Bu gii¢ araliinin pargayi isitma
hizindan, parcaya uygulanan elektrik alanindan, par¢anin hacminden ve toz partikiil
boyutundan bagimsiz oldugunu gdsterildi (Chaim ve Estournes, 2019).

Tipik olarak 40 V/cm’den az, sinterleme orani geleneksel sinterlemeye gore
kademeli olarak artar. Boylece uygulanan alan dogrultusunda tane biiyiimesinde bir

azalma meydana gelmektedir (Francis ve ark., 2012).
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Flash sinterleme olayini yorumlamak i¢in farkli mekanizmalar Onerilmistir;
Joule 1sitma, frenkel ¢iftlerinin ¢ekirdeklenmesi, bolgesel 1sitma ve termal kagaktir (Su

ve ark., 2019a).
2.5.2.1.Flash sinterlemede kullanilan malzemeler

Flash sinterleme mekanizmasi, genellikle yariiletken malzemelerde basarili bir
sekilde kullanilmaktadir. Fakat Sekil 2.5.° de goriildiigii gibi bu yontem genis bir
malzeme yelpazesinde kullanilmaktadir. Mavi renkte gosterilen kisim iyonik
iletkenlerde, kirmizi renk yalitkan oksitler, yesil renk yari iletken oksitlerde ve son
olarak gri renkte gosterilen alan ise metalleri temsil etmektedir. Buradan da anlagilacagi
gibi farkli malzeme sistemlerinde kullanilan bu teknolojiye daha spesifik ornekler
verecek olursak, yttria stabilize zirkonya, aliiminyum oksit ve kalay, ¢inko ve titanyum
oksitleri gosterebiliriz. Farkli gruplarda ise silikon ve bor karbiir, zirkonyum diborid,
kat1 oksit yakit uygulamalari i¢in malzemeler, ferroelektrik malzemeler ve kompozit

malzemelerde kullanilmaktadir (Dancer, 2016).
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Sekil 2.5. Flash sinterleme ile literatiirde yayimlanmig makalelerdeki malzeme sistemleri (Yu ve ark.,
2017)

2.5.2.1.1.Kursun zirkonat titanat

Kesfi yapilan piezoelektrik seramiklerinin ardindan gegen on sene iginde kursun

zirkonat titanat (PZT) piezoelektrik seramik malzemelerinden temel endiistriyel iirlinii
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olmustur. PZT seramigi, perovskit yapida olan ferroelektrik bir malzemedir. PZT
tozunun yogunlugu 7,52 g / cm? “diir (Tiirker, 2009).

Sekil 2.6.’da goriildiigli gibi PZT nin biri kafes yapisinda kafesin kdselerinde
1,4 A capinda kursun atomlari, yiizey merkezinde ise ayn1 ¢apa sahip oksijen atomlar
vardir. Sonucunda 4A‘luk bir kafes parametresine sahip olan yiizey merkezli kiibik

(YMK) yapisina sahiptir (Ttiirker, 2009)

Sekil 2.6. PZT kafes parametresi (Tirker, 2009)

Birka¢ on yil boyunca, kursun zirkonat titanat (PZT) esash seramikler, eskenar
dortgen, dortgen ve mono klinik fazlar yakinindaki iistiin dielektrik ve piezoelektrik
performanslar1 nedeniyle birgok elektronik cihaz uygulamasinda énde gelen malzemeler
olmustur (Haertling, 1999). Kursun zirkonat titanat (PZT) piezoelektrik seramikler
farkli kullanim alanlarina sahip elektro-seramik malzemelerdir. Bunlara 6rnek olarak,
sensorler, aktliatorler ve doniistiiriicliler gosterilebilir (Gozliagik ve ark., 2019).

Perovskit yapida olan ferroelektrik bir malzeme olan kursun zirkonat titanat
(Pb(Zr,T1)Os3), belli bir oranda kursun zirkonat (PbZrO3) ve kursun titanat (PbTiO3)’1n
birlesmesi sonucu kati ¢ozeltilerin olusturduklari genel formiildir (Tressler ve ark.,
1998).

PZT seramiklerinde biiyiik bir sorun olarak PbO’nun salimimiyla goze g¢arpan,
toksit olma 6zelligi sonucunda ortaya c¢ikan cevre kirliligi goriilmektedir. Bu sorunun
nedeni olarak da sinterleme sicakliginin yiiksek olmasi denilebilir. PZT nin sinterleme
sicakligr yaklasik olarak 1200 °C olarak bilinir. Yiiksek sicaklik nedeniyle farkli bir
sorun olarak da enerji tiikketiminin fazlalig1 géze carpmaktadir (Su ve ark., 2019Db).

Bu acgidan diisiiniildiiglinde c¢evre ve insan sagli§i on planda olan yerine

kullanilabilecek potasyum sodyum niobat (KNN) gelistirilmistir.
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2.5.2.1.2.Potasyum sodyum niobat

Potasyum sodyum niobat (KNN), ABO3 perovskit yapisma sahiptir. Igerisinde
hicbir alasim elementi bulunmayan saf halde bulunan KNN'nin oda sicakliginda
ortorombik simetrisi vardir (Mensur-Alkoy ve ark., 2013).

KNN numunesinin yogunlugu 4,51 g / cm? “tiir (Sen, 2010).

KNN seramiklerinin en biiylik dezavantaji, havada geleneksel sinterleme ile
yiiksek yogunluklu bir malzeme elde edilmesinin zorlugudur (Maeder ve ark., 2004).
Baska bir deyisle yasanan bu zorluk KNN tozunun mikro yapisinda homojen olmayan
ve tozun i¢inde gozenek igermesinden dolayr deneylerin tekrarlanmasindan sonra ayni
sonucu vermesinde giivenilir olmamaktadir.

Bu sorunun ¢oziimleri is€;

e Bazi oksitlerin (CuO, MnO, CeO gibi) ilavesiyle disiik sicaklik
degerlerinde sivi faz olusumunun meydana gelmesiyle yogunlagmay1
desteklemesi,

e KNN kati ¢ozeltisine perovskit yapisinda bulunan katyon ve anyonlari
degistirerek iyon degisimini saglayarak faz gegisi davranisini
etkileyebilmek,

e Uretilen tozun tane boyutunu kiigiiltmek,

e Farkli sinterleme yontemleri kullanmak basta gelen ¢oziimlerdir (Yalgin,
2017).

e KNN numunesi mikrodalga ve piroelektrik cihazlar, ultrasonik
dontstiriiciiler, yiiksek giiclii lazerler, optik entegre devreler, optik
rezonatorler gibi bir¢ok farkli alanda kullanilmaktadir.

Potasyum sodyum niobat tozlarinin lretimi i¢in kat1 hal yontemi ile lretimi
gerceklestirilir. Niyobyum oksit, potasyum karbonat, sodyum karbonat stokiometrik
oranlar1 belirlenip tozlar hazir hale geldikten sonra 24 saat siiresince bilyeli degirmende

ortam olarak etanol kullanilarak 6giitiiliir (Yavuz ve ark.; Kargi ve ark., 2014)
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3. MATERYAL VE YONTEM

Bu calismamizda kursun zirkonat titanat (PZT) ve potasyum sodyum niobat
(KNN) piezoelektrik seramik malzemelerin elektriksel Ozellikleri incelenmesi
tizerinedir.

Calismamizin asil amaci; malzeme ilizerine uygulanan elektrik alan neticesinde
sinterleme sicakligindaki degisimleri gozlemlemek ve islem sonunda numunede Ki
yogunluk degisimiyle birlikte partikiillerin boyutunun nasil degisecegini tespit etmektir.
Ayriyeten numunenin daha kisa siirede daha diisiik sicakliklarda iiretimini saglamaktir.

Deneyler firin igerisinde farkli kalinliklarda hazirlanan (her bir toz numunesi
icin 4 adet numune) pelet numunelerine elektrik alan uygulanmasiyla gergeklesmistir.

Oncelikle toz halinde iiretilen PZT ve KNN numuneleri uygun baglayici
kullanarak havan yardimiyla harmanlandi. Sonrasinda ise elimizde bulunan kalibin
igerisine aktarildi. Kalipta hazir bulunan tozlar hidrolik pres ile basildi. Toz halden pelet
haline gelen numuneler igerisinde ki polimerin u¢masi i¢in firinda 1s1l isleme tabii
tutuldu. Firinda islemi bitip, oda sicakligina gelen numuneler deneysel isleme hazir hale
geldi.

Elektriksel temasin iyi bir diizeyde olmasi i¢in numune yiizeyine giimiis macun
stiriildii. Daha sonra gii¢ kaynagina bagli olan teller, firinin arkasinda bulunan yalitkan
elektrik girisi igerisine yerlestirildi.

Hazirlanan deney diizenegi en altta tel lizerine pelet numune ve tekrar lizerine tel
gelecek seklinde yerlestirildi. Sonrasinda firinin sicaklik ayar1 yapildi. Es zamanlh
olarak gii¢ kaynaginda optimum degerler belirlenip ayarlandiktan sonra elektrik akimi
da verilmeye baslandi. ideal kosullar saglandiginda flash olay1 gerceklesti. Ve bir 151k
sacilimi goriildii.

Flash olay1 gerceklesen numune firin igerisinde oda sicakligina kadar sogutuldu.
Deney asamasi biten numunelere sirasiyla karakterizasyon islemleri gerceklestirildi.
Oncelikle numunenin dielektrik dzelliklerine bakildi. Ardindan SEM gbriintiisii alinds.

Sonrasinda polarizasyon ve bagil gecirgenlik deneyleri de gerceklestirildi.

3.1. Kullanilan Materyal ve Cihazlar

Deney asamasi i¢in hem 6n hazirlik sirasinda hem de deney sirasinda kullanilan

bir¢cok materyal bulunmaktadir.
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3.1.1. Kullamilan materyaller

e Kursun zirkonat titanat (PZT) tozu

e Potasyum sodyum niobat (KNN) tozu
e Deiyonize Su (DI-Su)

e Baglayici

e Giimiis macun

3.1.1.1. Kursun zirkonat titanat

Stokiyometrik olarak hazir olan PbZros2Tio 4803 tozu elektriksel anlamda deney
icin uygun oldugu belirlendi. Sonrasinda deneysel asama icin geri kalan asamalara

gecildi.

3.1.1.2. Potasyum sodyum niobat

Ko,sNaosNibO3 stokiyometrik olarak belirlenen toz, elektriksel anlamda deney
icin uygun oldugu icin sonraki asamalar i¢in c¢alismalara baglandi. Ardindan deneysel

asamaya gegcildi.

3.1.1.3. Baglayici ve su

Kullanilan tozlar hem bir biitiin halinde bir arada kalmasi i¢in hem de presleme
islemini kolaylastirmak ic¢in baglayici madde kullanildi. Farkli calismalardan da
edinilen bilgiler sonucunda belirlenen baglayici (polivinilglikol), agirlik¢a su yardimiyla
karistirilarak ¢ozdiiriiliir ve sonrasinda agirlikga belirlenen miktart numune igerisine

aktarildi.

3.1.1.4. Giimiis macun

Glimiis macun, iyi bir elektriksel (ohmic) temas elde etmek i¢in hazirlanan
numunenin ust kismina siiriilerek kullanilir. Kullanilan bu macuna alternatif olarak

platin (Pt) de 6rnek gosterilebilir (Cologna ve ark., 2011).
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3.1.2 Kullanilan cihazlar

e Havan

e Karistirict

o Elek

e Kalip

o Tek eksenli hidrolik pres
e Firin

e Giic¢ kaynagi

e Elektrot

3.1.2.1. Havan

Kullanilacak tozlarin belirli oranlarda baglayict ve su ile harmanlanmasi i¢in
agat havan kullanilir. Deney asamasinda kullanilan 12,5 cm ¢apli agat havan Sekil 3.1.

’de gosterilmistir.

Sekil 3.1. Deney asamasinda kullanilan agat havan

3.1.2.2. Kanistiricl

Deney asamasinda baglayiciyt hazirlarken kullanilan Kkaristirict  ayriyeten
numune {izerine siiriilen giimiis macunun kurumasi i¢inde 1sitici 6zelligi kullanildi. Kati

halde bulunan baglayici oda sicakliginda su ile ¢oziiniir. Deney asamasinda kullanilan
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karistirict Sekil 3.2.°de goriildiigii gibi sicaklik ve 1s1 ayart olan MTOPS MS300HS

marka bir karigtiricidur.

Sekil 3.2. Deney agamasinda kullanilan karistiric
3.1.2.3. Elek

Toz ve baglayici once bir camur ardindan tekrar toz haline getirilene kadar Sekil
3.1’de gosterilen agat havan yardimiyla karigtirildi. Hazirlanan toz es boyutlu
olabilmesi i¢in Sekil 3.3.’de gosterilen elek yardimiyla elendi. Numune hazirlik
asamasinda elek kullanilmadigr zaman, numune yiizeyinde, ylizey piriizliligi gibi
sorunlarla karsilagildi. Bu durum da uygulanan islemin kalitesinde bir diisiis oldugunda

dolay1 iyi bir sonu¢ vermemektedir.

Sekil 3.3. Deney asamasinda kullanilan elek
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3.1.2.4. Kahip

Elekten gecirilen toz halindeki numuneleri kopek kemigi, pelet, dikdortgen vb.
gibi sekiller vererek bir biitiin halinde durmasini saglar. Sekil 3.4.’te gosterilen kalip,

tozlar1 birlestirerek pelet seklinde numuneler elde etmek i¢in kullanilmaktadir.

Sekil 3.4. Deney agamasinda kullanilan kalip

3.1.2.5. Tek eksenli hidrolik pres

Hazirlanan toz numuneler, Sekil 3.4.’de gosterilen silindir seklindeki kaliba
yerlestirildikten sonra Sekil 3.5.’te gosterilen tek eksenli hidrolik pres yardimiyla belirli
bir basing uygulanarak nihai {iriin elde edilir.

Presleme oOncesi ve sonrasinda elde edilen numuneler Sekil 3.6.°da
gosterilmektedir. Kullanilan cihaz Hidroliksan marka, 2019 yilinda iretilen bir tek
eksenli hidrolik prestir. Yan tarafinda bulunan kol yardimiyla kuvvet uygulayarak pres

tizerinde bulunan basing ibresiyle kuvveti kontrol altina alabiliriz.
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Sekil 3.5. Tek eksenli hidrolik pres

Sekil 3.6. Toz halinden pelet haline doniisiimil

3.1.2.6. Kamara firmn

Hazir olan numune islem i¢in firin igerisine yerlestirilir. Sekil 3.7.’de gosterilen
PROTHERM marka PLF 130/10 model 3600 Watt, 220 V, 16 amper 6zelliklerine sahip
bir firin deney asamalarinin tiim siirecinde kullanildi. Firin igerisine flash sinterleme
sirasinda elektrik alan uygulamak icin kullanilan elektrotlarin girisini saglayan yalitimli
girisler vardir. Bunun yani sira 6n tarafinda sinterleme olayini kayit altina almamizi

saglayacak kuvars cam bulunmaktadir.
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Sekil 3.7. Flash Sinterleme Deneyinde Kullanilan Kamara Firin

3.1.2.7. DC gii¢ kaynag

Deneysel asama sirasinda kullanilan DC giic kaynagi, Sekil 3.8.°de
gosterilmektedir. Kullanilan cihaz, AMETEK marka XG600 — 2.6 model 1500 W, 2200
VA, 47 — 63 Hz 6zelliklerine sahiptir.

Cihaz, numune iizerinde elektrik alan yaratmak i¢in kullanildi. 600 volta kadar
elektrik alan uygulanilabilen bu DC gii¢ kaynaginda maksimum 2,6 amper akim

saglanabilmektedir.

Sekil 3.8. Deney asamasinda kullanilan DC gii¢ kaynag1
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3.1.2.8. Elektrot

Deney i¢in hazir olan numunelerin iistiine ve altina gelecek sekilde yerlestirildi.
Gumiis, bakir, celik ve platinden olusan farkli yapilarda ki teller, numune iizerinde
elektrot gorevi gorerek, elektrik alan uygulamasi igin kullanildi.

3.2. Numune Hazirhg:

Deneysel siire¢ hazirhigr asagidaki Sekil 3.9.°da goriilen prosediir takip

edilmistir.

Seramik tozlar .

/\’ *prj |

[ ate)
| 7\

+F Y ... ‘3‘ T 4
Baglayic: ve dagitict . Eleme

|
cwl e ﬂ
| Kuruprss |

Isil islem

Kuru pres.

Sekil 3.9. Deney numunesi hazirlig1 agamalarinin sematik hali

Semada gosterilen sirasiyla yapilacak olan deneyin oOncelikle elektriksel
ozellikleri de g6z oniinde bulundurularak toz segimi gerceklestirildi. Sectigimiz toz igin
daha Onceki g¢alismalardan elde ettigimiz bilgiler neticesinde uygun olan baglayici
secildi. Kullanilan tozu preslerken kullanilan katki maddeleri arasinda yaglayiciya

ihtiya¢ olmadigini tespit ettik. Tozlar baglayici ile karistirildiktan sonra pres yardimiyla
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basildi. En son polimer yakma islemi gerceklesti. Sorasinda deney numunemiz hazir

hale geldi.
3.2.1. Seramik tozlarin hazirlanmasi

Toz halinde bulunan numune pelet haline getirilmesi igin oncelikle denklem
(3.1) “de verilen degerler dogrultusunda pelet igin gerekli toz miktar1 hesaplandi. Elde
edilen toz miktarina gore baglayici olarak agirlikca % 3 degerinde polietilen glikol
(PEG) kullanildi.

Toz halindeki numune, sekillendirilmesi igin igerisine baglayict eklemenin
amaci; presleme ile mikron alt1 par¢acik boyutuna sahip tozlari bir arada tutabilmek ve

peletin pres i¢inden tek par¢a halinde ¢ikmasini saglamaktir.

0.55%d = = Denklem (3.1)

d: Malzemenin yogunlugu
m: Kullanilacak olan toz miktari

v: Pelet hacmi

Toz numuneler hazirlanirken her iki toz i¢inde ayni prosediir kullanilarak
calismalar yapildu.

PEG baglayici katisi ile ¢oziiciisii olarak kullanilan su bir karistirici yardimiyla
oncelikle ¢ozdiiriildii ve berrak bir karisim elde edildi.

Toz ve hazirlanan baglayici havan igerisinde belirli oranlarda bir araya
getirilerek karigtirildi. Karisim homojen bir hal aldiktan sonra es boyuta sahip tozlara
sahip olmas1 amaciyla Sekil 3.3.te gosterilen elek yardimiyla eleme isleminden

gecirilmigtir. Elde edilen tozlarin son hali Sekil 3.10° da gosterildigi gibidir.
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Sekil 3.10. Tozlarin elekten gecirdikten sonraki hali

KNN numunesinde ek olarak farkli bir formda numune hazirlandi. Literatiir
caligmalarinda yer alan kopek kemigi seklinde numune yapildi.
Kopek kemigi seklindeki numune i¢in agirlikga %3 polivinilglikol baglayict

maddesi kullanild1. Hazirlanan toz numunesi elekten gecirilerek hazir hale geldi.

3.3. Presleme islemi

Elekten gegirilmis es boyutlu tozlar bir biitiin halinde bir arada tutabilmek igin
13 mm ¢apli silindir kalibin igerisine konuldu. Farkli kalinliklarda peletlerin olmast igin
Denklem (3.1) dikkate alinarak hesaplamalar yapildi. Elde edilen numunelerin boyutlari
ve sekilleri;
e PZT pelet numunesi i¢in; 1,5 - 2,7 mm arasi kalinlikta toplamda 4 adet numune
e KNN pelet numunesi igin; 1.5- 4,0 mm kalinlikta toplamda 4 adet numune
e KNN kopek kemigi numunesi igin; 20mm*4mm*1mm olarak hazirlanan
toplamda 1 adet numune seklindedir.
Numuneler sekillendirilirken kullanilan tek eksenli pres ile uygulanan basing

100 Bar’dir. Uygulama sonucunda numuneler istenilen sekli aldu.
3.4. Polimer Yakma
Nihai {irlin igerisindeki baglayiciy1 yok etmek amaciyla polimer yakma islemi

yapildi. Genel anlamda baktigimizda baglayict olarak kullanilan polimerlerin

buharlasma sicakligi 300 — 500 °C olarak bilinmektedir. Bundan dolay1 ¢alismamizda
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hazirladigimiz pelet igerisinde kullanilan polietilen glikoliin buharlasmas1 600 °C’de
numuneye 1s1l islem uygulandi. ilk olarak oda sicakligindan 600 °C ye 1°C/dk ile
¢ikildi. Bu sicaklikta 1 saat bekletildi. Daha sonra numune igerisinde ¢atlak olusmasi ve
dayanikliliginda bir diisiis olmamasi1 amaciyla oda sicakligina kadar firin icerisinde
sogumasi beklendi. Firinda sogutulan numunenin son hali Sekil 3.11.’de gosterildigi

gibidir.

Sekil 3.11. Pelet seklindeki numune

3.5. Flash Sinterleme

Nihai iiriin flash sinterleme deneyi i¢in hazir hale geldi. Numune, elektrot gérevi
yapmasi i¢in Sekil 3.12°de gosterildigi gibi bir kalip yardimiyla iki tarafina da es
kalinlikta ve uygun bir sekilde giimiis macun siiriildi. Ardindan numune, isiticinin

tizerine birakilarak Sekil 3.13’te gosterildigi gibi her iki tarafi da kurutuldu.

Sekil 3.12. Pelet {izerine kalip ile giimils macun siiriilmesi
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Sekil 3.13. Peletin 1sitici tizerinde kurutulmast

Gilimiis macun kuruduktan sonra numunenin son hali Sekil 3.14’te gosterildigi

gibidir.

Sekil 3.14. Deney i¢in hazir olan numune

Deney i¢in hazirlanan numune, firin icerisine sandvi¢ (giimiis tel — numune —
giimis tel) seklinde bir diizenek hazirlanarak yerlestirildi. Deney sirasinda kullanilan
giimiis teller numune {izerinde elektrot gorevi gormesi ic¢in kullanildi. Calisma
esnasinda farkli teller malzemeye sahip (glimiis, celik, platinyum) teller kullanilarak

deney yapildi. Farkli tellerin kullanilmas1 numuneye uygulanan elektrik alani tam olarak
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iletmesini saglamaktir. Deney Oncesi hali Sekil 3.15°de gosterildigi gibi bir diizenek

kurulduktan sonra numune i¢in deneysel asamaya gegildi.

Sekil 3.15. Deney diizenegi

Firm igine yerlestirilen numune i¢in firin sicaklik ayari yapildiktan sonra gii¢
kaynagi da uygun bir degere ayarlandi. Sonrasinda numunenin altina ve istiine
yerlestirilen iki tel ile siirekli bir elektrik alan uygulamasi numunenin iizerine yapildi.
Numunenin band yapisi, iletkenlik c¢esidi ve numune i¢in uygun bir degerde
uyguladigimiz voltaj degerinin biiyiikliigiine bagl olarak belirli bir sicakliga ulasinca

numunenin kendiliginden iletkenlik degerinde artma meydana geldi.

3.5.1. PZT icin flash sinterleme deneyi

Pelet halinde hazirlanan numune, Sekil 3.15.’te gosterildigi gibi firin igerisinde
diizenege yerlestirildi. Deney esnasinda firin sicakligi en yliksek 600 °C’ye ¢ikmasi i¢in
ayarlandi. Daha sonra kullanilacak gii¢c kaynagi 100 — 300 Volt ve 0,1 — 2.6 Amper
araliklarinda numune ve uyguladigimiz sicaklik gz Oniine alinarak uygun bir degere
ayarlandi. Firin sicakligr 502 °C ‘ye geldiginde flash sinterleme islemi 10 - 15 saniye
gibi kisa bir siire igerisinde gerceklesti. Deneysel asama bittikten sonra firin icerisinde
numune oda sicakligina kadar sogumaya birakildi. Firindan ¢ikarilan numunen son hali
Sekil 3.16.’da gosterildigi gibidir.
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Sekil 3.16. Deney sonrasi numune

3.5.2. KNN ig¢in flash sinterleme deneyi

Yiiksek sicakliklarda PZT gibi malzemelerde olusan kursun salinimi saglik
tehdidi unsuru oldugu i¢in KNN malzemesi son yillarda tercih edilen piezoelektrik
malzeme sistemi olmustur. Bundan dolay1 PZT numunesine ek olarak KNN numunesine
de caligmamizda yer verdik.

Numune yiizeyine esit sekilde ve kalinlikta glimiis macun siiriildii. Daha sonra
firin igerisine sandvi¢ seklinde yerlestirildi. Firin sicakligi en yiiksek 700 °C olacak
sekilde ayarlandi. Ardindan gii¢ kaynagini 100 - 600 volt ve 0,1 — 2.6 amper
araliklarinda uygun bir degere ayarlandi. Sonrasinda sicaklik ve uygulanan elektrik alan
ile numune Sekil 3.17.de gosterildigi gibi uygun bir degere ulasinca flash sinterleme

islemi Sekil 3.18. ‘de gosterildigi gibi bir parlama sonucunda gerceklesti.
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Sekil 3.17. Deney sirasinda en uygun deger

Sekil 3.18. Flash sinterleme deneyinde numunenin parlamasi

KNN tozu numunesinde deney asamasinda pelet seklindeki numuneye ek olarak
kopek kemigi seklinde de bir numune hazirlandi. Numune hazirlandiktan sonra deney
asamasina gectiginde Sekil 3.19’da goriildiigii gibi kirildi. Bunun nedeni olarak
presleme asamasinda numunede yeterli verim elde edemedigimizden dolayidir. Yapilan
denemeler sonucunda etkili bir numune elde edilemedigi i¢in deneysel asamalarin geri

kalaninda pelet seklindeki numune ile devam edildi.
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Sekil 3.19. KNN numunesinin kdpek kemigi formu

3.5.3. Dielektrik kayip faktorii ve bagil gecirgenlik ol¢iimleri

Yapilan deneylerin sonunda elde edilen numuneler Sekil 3.20.’de gosterilen
HIOKI marka 9269 — 10 model LCR-metre cihaziyla numunelerin kayip faktorleri ve
bagil iletkenlik degerleri incelendi. Dielektrik kayip faktorii yalitkan malzemelerde 1s1
olarak aciga cikar. Bu kayiplar, gerilimin biiyiikliigiine, sicakliga ve frekansa bagl
olarak degisirler. Pelet halindeki numune diizenege yerlestirilerek uygun bir deger
almasi i¢in beklendi.

Malzemenin goreceli gecirgenligi (er), bir potansiyel uygulandiginda enerji
depolama kapasitesini gosterir. Dielektrik sabiti (bagil gegirgenlik) ve dagilim faktord,
LCR metre kullanilarak ol¢iilebilir. 65 frekans araligi 20 Hz ila 1 MHz’ dir (Sebastian
ve ark., 2017).

Sekil 3.20. Deney sonrast numunenin LCR-metre ile dielektrik dl¢timleri
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4. ARASTIRMA SONUCLARI VE TARTISMA

4.1. Flash Sinterleme Deneyi

4.1.1. PZT numunesinin flash sinterleme deneyi

Deney sonunda Sekil 4.1.°de gosterildigi gibi bir grafik elde edilerek, humune
yilizeyine uygulanan elektrik alan baslangicta sabit iken sicaklik artisi ile farkli degerler
elde edildi.

Numune iizerine deney boyunca 60 V/mm elektrik alan uygulandi. Gii¢ kaynagi
tizerinden maksimum akim gegis degerini 0,3 amper olarak ayarlandi. Bunun sebebi
yilksek akim ve voltaj degerlerinde numunenin joule 1sitmasiyla asir1 sekilde
1sinmasinin Oniine gegmektir. Bu voltaj ve akim degerleri kendi 6n ¢aligmalarimiz ve
literatiirdeki ¢aligmalara gore belirlenmistir.  Numune ilk olarak numune ham
yogunlugunda oldugu i¢in ve diisiik sicakliklarda diisiik iletkenlik katsayisina sahip
oldugu icin yalitkan olarak davramis gosterdi ve numune iizerinden akim gecisi
gozlenmedi. Numune sicakligi 10 °C/dk ile 1sitilmaya baslanmistir. 408 °C ulastiginda
taneler arasi temas yiizeylerinin olusmasi ve numunenin iletkenlik katsayisinin
artmasiyla numune {izerinden diisik degerlerde (0.02 amper) akim gecisi
gbzlemlenmistir. Sicaklik arttirilmaya devam ettikge numune iizerinden gecen akim
degerinde artis gozlemlenmistir. Sicaklik 502 °C’ye ulastiginda numune iizerinden
gecen akim degeri 0,3 ampere ulasti. Bu deger maksimum akim degeri olarak
ayarlandig1 i¢in gii¢ kaynag1 otomatik olarak voltaj degerini 20 volt degerlerine diisiirdii
¢linkii numunenin i¢ direnci sicaklik artistyla beraber azalmaya devam edip daha ¢ok
akim ¢ekme egilimdedir. Bu sicaklikta numunenin ¢ektigi maksimum giic degeri 28
Watt olarak kaydedildi. Bu sicakliktan sonra bir siire daha akim gecisine izin verildi.
Ciinkii toplam akim gegis siiresi 150 sn gibi kisa siirelerde oldugu igin numunenin kiitle
transferi (diflizyon) hareketlerini tamamlanmasi saglanmistir. Sinterleme islemi hizli bir

sekilde gergeklesip, numune istenilen yogunluk degerine ulasti.
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Sekil 4.1. PZT 1.5 mm kalinliktaki numuneni flash sinterleme sirasindaki voltaj akim grafigi

4.1.2. KNN numunesi i¢in flash sinterleme deneyi

Deney sirasinda gii¢ kaynagindan kaydedilen degerler sonucunda olusan grafik
Sekil 4.2.’de gosterildigi gibidir. Numune iizerine deney boyunca 100 V/mm elektrik
alan uygulandi. Gii¢ kaynag: iizerinden maksimum akim gecis degerini 0.12 amper
olarak ayarlandi. Numune diger numune gibi ham yogunlugunda oldugu i¢in ve diisiik
sicakliklarda diisiik iletkenlik katsayisina sahip oldugu i¢in yalitkan olarak davranis
gosterdi ve numune iizerinden akim gegisi gozlenmedi. Numune sicakligr 663 °C ye
ulastiginda numune iizerinden diisiik degerlerde (0.02 amper) akim geg¢isi gozlemlendi.
Sicaklik arttirllmaya devam ettikce numune {iizerinden gegen akim degerinde artis
gozlemlendi. Sicaklik 680 °C’ye ulastiginda numune {izerinden gegen akim degeri 0.12
ampere ulasti. Bu deger maksimum akim degeri olarak ayarlandigi i¢in gili¢ kaynagi
otomatik olarak voltaj degerini 10 volta kadar diisiirdii. Bu sicaklikta numunenin ¢ektigi
maksimum gii¢ degeri 4.8 Watt olarak kaydedildi. Bu sicakliktan sonra bir siire daha
akim gegisine izin verildi. Ciinkii toplam akim gegcis siiresi 110 saniye gibi kisa
stirelerde oldugu i¢in numunenin kiitle transferi (difiizyon) hareketlerini tamamlanmasi

saglandi.
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Sekil 4.2. KNN numunenin flash sinterleme sirasindaki voltaj akim grafigi

4.2. Taramah Elektron Mikroskobu (SEM) ile Mikroyap: incelemesi

Yapilan tez ¢alismasi sonucunda flash sinterlenen PZT ve KNN tozlarmin farklh
kalinliklarindaki degerleri Zeiss markali taramali elektron mikroskobu (FESEM) ile

incelenmistir.

KMUBILTEM 15.0kV M-x40000SE(L) 2.00um | KMU-BILTEM 15.0kV M-x12,000 SE(L)

Sekil 4.3. KNN numunesinin farkl agilardan SEM goriintiilemeleri

Yapilan sinterleme islemi sonucunda KNN tozundan yapilan numune sonucunda

elde edilen sonucun SEM goriintiisii Sekil 4.3.°te verilmistir. Elde edilen SEM
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goriintlisii sonucunda taneler arasinda boyun verme meydana gelmistir ve tane siniri
olusumu gozlemlenmistir. Flash sinterleme sonucu homojen bir tane boyutu dagilimi
gozlenmistir. Bunun yaninda 2 mikron toz boyutuna sahip numunemiz sinterleme
sonrast 2-3 mikron arasi tane boyutu dagilimina sahip olmasi flash sinterleme ile tane
boyutunda biiylimenin olmadigin1 gostermistir. Buradan ¢ikarilacak sonug ise
sinterleme iglemi basarilt bir sekilde gerg¢eklesmistir ve tane biiyiimesi engellenmistir.
Arsimet yontemiyle yaptigimiz yogunluk ol¢iimlerinde %95 ve iizeri yogunluklarda
numuneler elde ettik. SEM yaptigimiz bu mikro yap1 goriintiilemeleri de yiiksek

yogunluklarda numune elde ettigimizi dogrulamaktadir.

Sekil 4.4. PZT numunesinin farkli bolgelerden elde edilmis SEM goriintiileri
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PZT tozundan hazirlanan deney numunesinin sinterleme islemi sonucu SEM
goriintiileri Sekil 4.4.” de verilmistir. Taneler aras1 boyun verme mekanizmasi homojen
bir sekilde gozlemlenmistir. PZT numunesinde %92 ve iizeri yogunluklar elde edilmis
olup SEM goriintiileri bu degerleri dogrulamaktadir. PZT numunesinde 500 nm olarak
basladigimiz toz boyutu flash sinterleme ile mikron-alt1 (900 mikron) tane yapisina

sahip sinterlenmis numuneler elde edilmistir.

4.3. X-151m Difraktometresi ile Mikroyapi incelemesi

Tipik perovskit yapist malzemede gosterilmektedir. Sekil 4.5°de gosterilen XRD
datasinda tetragonal yapiya sahip oldugu gosterilen “*” seklinde farkli bir faz oldugu
diistiniilmektedir. Eslesmeyen pikler numune tutucudan gelen pikler olarak
diistiniilmektedir (Pandey ve ark., 2005) .

_ (PbZr 5, Tig 4305, PZT)
2 Perovskite
(Tetragonal - P4mm)
-~
=
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“n -
§ *
k= .
o
D —
o
S
T T T T T T T
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20 (degrees)

Sekil 4.5. PZT numunesine ait XRD kirinim verisi
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Tipik perovskit yapisi ortorombik kristal yap1 piklerle eslesmistir ve Sekil 4.6’da
goriildiigli  gibi  empriite yoktur. Flash sinterleme sonrasi faz donilisiimi

gozlemlenmektedir (Murutoglu, 2018).

5 K, s Na, s NibO,, (KNN)
Perovskite
— (Orthorhombic-Amm?2)
g =
S
5
g
£
z =
§ o
E N S
T T T T T T T | '
20 30 40 S0 60 70

20 (degrees)

Sekil 4.6. KNN numunesine ait XRD kirinim verisi
4.4. Kutuplasma (Polarizasyon) Deneyi

Dielektrik bir malzeme uygulanan elektrik alan sonucunda, elektrostatik
etkilesimlerden dolay1 pozitif ve negatif yiik merkezlerinin ayrigmasiyla dipoller
meydana gelir. Birim hacimdeki dipollerin toplamiyla polarizasyon meydana gelir.

KNN tozundan firetilen pelet halindeki numune polarizasyon islemi yapildi.
Calisma sirasinda hazirlanan farkli kalinliklara sahip dort numune arasindan en iyi
elektriksel oOlciim degerlerine sahip 1,5 mm kalinligindaki KNN numunesi
kullanilmistir. Oncelikle numune Sekil 4.7.°da gosterildigi gibi yapilan diizenegin
icerisine yerlestirildi. Daha sonra numune diizenegi Sekil 4.8.” da gosterildigi gibi dnce
bir kabin sonrada 1sitic1 igerisine yerlestirildi. Sicaklik kontrolii i¢in termocupl diizenek

icerisine konuldu. Yapilan deney sirasinda numune silikon yagi igerisine yerlestirilip,
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sicaklik 117 °C’ye ayarlandi. Numuneye deney sirasinda belli bir degerde voltaj
uygulandi. Numuneye uygulanan voltaj degeri her 30 saniyede bir 0,2 kV artirilarak
kutuplama deneyi gergeklestirildi.

Kutuplama sonucunda kullanilan numune diizenek igerisinde kirildi ve elde

edilen sonug¢ beklendigi gibi olmadi.

Sekil 4.7. Numunenin diizenek igerisinde ki konumu

Sekil 4.8. Deney diizenegi
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4.5. Bagil Gegirgenlik ve Dielektrik Kayip Faktorii

Farkli kalinliklarda hazirlanan pelet seklindeki numuneler LCR-metre cihaziyla

dielektrik 6zellikleri Ol¢iildi.

4.5.1. KNN numunesi i¢in bagil gecirgenlik ve dielektrik kayip faktorii

Deneysel agamalari biten numuneler oda sicakligina sogutulduktan sonra LCR-
metre cihazi kullanilarak dielektrik 6l¢timii yapildi. Farkli kalinliklar iizerinde yapilan
caligmalar sonrasinda en iyi sonuca 1,5 mm kalinliginda ki numunelerden elde edildi.
Sekil 4.9.°da flash sinterleme ile elde edilmis 2 farkli numunenin bagil gegirgenlik
datas1 verilmistir. Bunun yaninda KNN2 numunesinin 400 ‘C’de 24 saat 1sil islem
sonrasi Verileri de karsilastirmali olarak verilmistir. Elde edilen sonuglara gore 1 kHz’de
4000 ve tlzeri dielektrik sabiti elde edildigi goriilmiistiir. Bu deger literatiirdeki
caligmalarla karsilastirildiginda ¢ok iyi bir deger oldugu soylenebilir (Irvine ve ark.,
1990). Sekil 4.10°da yukarida bahsedilen numunelerin dielektrik kayip faktorleri
frekansa kars1 gosterilmistir. Bagil gegirgenlik degerinin artmasiyla kayip faktoriinde

azalmalar meydana geldigi gézlemlenmistir.

16000 ~rrrry —TTTTTT —TTTTTTT

14000 b : ——— KNNI -
£ [ KNN2

12000 - Isil islem

10000 % -
8000 F .

6000

Dielectric Constant

4000

2000

1e+3 1e+4 1e+5 1e+6

Frequency (Hz)

Sekil 4.9. KNN numunesine ait dielektrik degerinin frekansa kars1 grafigi
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Sekil 4.10. KNN numunesine ait tand frekansa kars1 grafigi

Sekil 4.11°de  KNN numunesine ait sicaklik artisina bagli olarak bagil
gecirgenlik ve kayip faktoriindeki degisimler gozlemlenmektedir. Sicaklik artisiyla
bagil gecirgenlik degeri monoton bir sekilde sabit olarak gozlemlenmistir. Fakat 375
°C’de maksimum degerine ulagmistir ve sonrasinda azalma egilimindedir. Bu sicaklik
Curie sicakligi olarak belirlenmistir. Kayip faktorii degeri ise ilk olarak azalma 450
‘C’den sonra yiikselme egilimi gdstermistir. Literatiir karsilastirmalarinda bulunan bu

Curie sicakligi makul degerlerde oldugu tespit edilmistir.
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Sekil 4.11. KNN numunesine ait sicakliga bagh bagil gecirgenlik ve tand degeri (1kHz)

4.5.2. PZT Numunesi i¢cin Bagil gecirgenlik ve dielektrik kayip faktorii

PZT numunesi i¢in bagil gecirgenlik degeri KNN numunesine gore daha diisiik
seviyelerdedir (Sekil 4.12). Fakat literatiir arastirmalarinda bulunan bu degerlerin makul
seviyelerde oldugu gozlemlenmistir. Oda sicakliginda 0.15 olarak 6lgiilen kayip faktorii,
sicaklik artistyla azalma gostermistir. KNN numunesiyle karsilastirildiginda kayip

faktori, ¢ok diisiik seviyelerdedir.
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5. SONUCLAR VE ONERILER

5.1 Sonuclar

Yapilan ¢aligmalarda deney amacina uygun olarak bir sonug elde edildi. KNN ve
PZT numunelerinin sinterleme siireleri ve sinterleme sicakligi gozle goriiliir bir sekilde
azaldi. Bunun yaninda elde edilen numunelerin yogunluklart %95 ve iizerine
cikarilmistir. Bu durumu desteklemek i¢in yapilan karakterizasyonlarin basinda gelen
SEM goriintiisiinde ise diisiik poroziteleri tane yapisi elde edilmesi sinterleme isleminin
basarili oldugu gozlemlendi. Elde edilen numunelerde yapilan elektriksel 6l¢iimlerde

makul veya daha iyi sonuclar elde edilmistir.

5.2 Oneriler

Bundan sonraki yapilacak olan c¢aligmalar, numunenin kalinliginda farkli
degerler saglanarak veya farkli formlardaki numuneler iizerine yapilabilir. Boylece elde
edilen veriler form degisikliginde de farkli sonuglar ile daha diisiik sicakliklarda elde
edilebilir. Veya kopek kemigi calismamizda oldugu gibi sorun giderilerek kalinlik da
bir degisim olarak veya presleme asamasinda farkli katki maddeleri kullanarak
tekrarlanir ise daha farkli sonuglar elde edilebilir. Kutuplama islemi igin daha iyi bir

deney diizenegi yapilarak farkli elektriksel 6l¢timler yapilabilir.
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UZMANLIK ALANI
Piezo elektrik malzemerin incelenmesi, flash sinterleme ile iretimi ve
karakterizasyon agsamalarinin yapilmasi.

Nanomalzemelerin sentezlenmesi, fotokatalitik uygulamalarinin
gerceklestirilmesi ve karakterizasyon asamalarinin yapilmasi.
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