T.C.
GEBZE TEKNIK UNIVERSITESI
FEN BILIMLERI ENSTITUSU

KRISTALOGRAFIK DOKUYA SAHIP PIEZOSERAMIKLERIN
ULTRASONIK MOTOR UYGULAMALARI

SINAN DURSUN
DOKTORA TEZI
MALZEME BiLiMi VE MUHENDISLiGi ANABILIM DALI

GEBZE
2017



T.C.
GEBZE TEKNIK UNIVERSITESI
FEN BILIMLERI ENSTITUSU

KRISTALOGRAFIK DOKUYA SAHIP
PIEZOSERAMIKLERIN ULTRASONIK
MOTOR UYGULAMALARI

SINAN DURSUN
DOKTORA TEZi
MALZEME BILiMi VE MUHENDISLIGI ANABILIiM DALI

DANISMANI
PROF. DR. SEDAT ALKOY

GEBZE
2017



T.R.
GEBZE TECHNICAL UNIVERSITY
GRADUATE SCHOOL OF NATURAL AND APPLIED SCIENCES

ULTRASONIC MOTOR APPLICATIONS OF
CRYSTALOGRAPHICALLY TEXTURED
PIEZOCERAMICS

SINAN DURSUN
A THESIS SUBMITTED FOR THE DEGREE OF
DOCTOR OF PHILOSOPHY
DEPARTMENT OF MATERIALS SCIENCE AND ENGINEERING

THESIS SUPERVISOR
PROF. DR. SEDAT ALKOY

GEBZE
2017



TEKNIK UNIVERSITESI

ceBzel

DOKTORA JURi ONAY FORMU

GTU Fen Bilimleri Enstitiisi Yonetim Kurulu’nun 18/01/2017 tarih ve

2017/04  sayili karartyla olusturulan jiiri tarafindan 15/02/2017 tarihinde tez

savunma smnavi yapilan Sinan Dursun ’un tez g¢alismasi Malzeme Bilimi ve

Miihendisligi Anabilim Dalinda DOKTORA tezi olarak kabul edilmistir.

UYE
(TEZ DANISMANI)

UYE

UYE

UYE

UYE

: Dog. Dr. Ebru MENSUR ALKOY

: Dog. Dr. Burg MISIRLIOGLU %/——/\ :

: Dog. Dr. Cleva W. OW-YANG

JURI
: Prof. Dr. Sedat ALKOY B
: Prof. Dr. Hiiseyin Yilmaz W

A

ONAY

Gebze Teknik Universitesi Fen Bilimleri Enstitiisii Y&netim Kurulu’nun

....... [icoiid...... tarih ve ......../....... sayili Karar1.

IMZA/MUHUR




OZET

Bu ¢alismanin amaci kristalografik dokuya sahip olarak iiretilen iistiin 6zellikli
piezoelektrik seramikleri sonlu elemanlar analizi ile tasarimi yapilan yeni bir ultrasonik
motor (USM) tasariminda kullanmak ve tiretilen prototip cihazlarin temel dl¢iimlerini
yapmaktir. USM uygulamasinda kullanilacak seramiklerin hem sert hem de yumusak
piezoelektrik Ozellik gostermesi i¢in seramiklerin iiretimi iki temel yaklagim ile
gergeklestirilmistir. Bunun igin segilen piezoelektrik seramige yapilacak uygun bir
katkilama ile sert, seramigin mikro yapisini Kristalografik olarak yonlendirme ile de
yumusak karaktere sahip ozellik kazandirilmigtir. Tez g¢alismasi baslica 5 temel
boliimden olusmakta ve bu bdliimlerin her biri belirli bir amaca yonelik kendi iginde
calismalar ve sonuglar/iyilestirmeler icermektedir. Ilk olarak USM uygulamasinda
kullanilacak seramik malzemenin secilmesi amaglanmustir. Tek kristal oOzellikleri
yiiksek olan Pb(Mg13Nb2/3)O3 —PbZrOs — PbTiO3 (PMN-PZT) esash piezoelektrik
malzemesi verilen bir {iglii denge diyagramindan segilerek elektriksel oOzellikleri
arastirtlmistir bunun sonucunda kristalografik yonlenmeye uygun olan seramik
secilmistir. Ikinci boliimde ise segilen PMN-PZT seramigine MnO; katkilamasi
yapilarak yiiksek gii¢ uygulamasi igin sert karaktere sahip olmasi saglanmistir. Daha
sonraki boliimde kristalografik olarak <001> yonelimine sahip olarak dokulu seramik
tiretiminde kullanilacak tek kristal sablon pargaciklarin iiretimi ve faz, morfolojik
biiyiimeleri ve kristalografik yonlenmeleri karakterize edilmistir. Uretilen BaTiO3z (BT)
plakasal sablonlar1 dokulu PMN-PZT iiretiminde kullanilmistir. Dokulu seramiklerin
elektrik ve elektromekanik karakterizasyonu yapilarak iistiin 6zellik gésteren dokulu
seramik yiiksek gii¢c uygulamasi i¢in se¢ilmistir. Dérdiincii boliimde ise iiretilen dokulu
seramiklerin yiiksek gii¢ karakterizasyonu yapilarak ticari PZT4 seramigi ile yarigabilir
diizeyde performans gosterdigi tespit edilmistir. Son boliimde ise sonlu elemanlar
analizi ile tez ¢alismasina Ozgilin altigen stator’e sahip ultrasonik motor tasarimi
yapilmistir. Dokulu seramikler kullanilarak iiretimi gergeklestirilen prototip USM’ler

74.5 kHz’ de 305 rpm donme hizina ve 91 kHz’ de dogrusal hareket edebilmektedirler.

Anahtar Kelimeler: Dokulu seramikler, Ultrasonik motor, Yiiksek giic

karakterizasyonu, Sablon parcaciklar, Elektriksel ve elektromekanik o6zellikler.



SUMMARY

The aim of this study is piezoelectric ceramics that produced with
crystallographic textured with superior properties for use the application of an ultrasonic
motor (USM) which designed by finite element analysis and to make basic
measurements of the produced prototip devices. The production of ceramics were
carried out with two basic approaches in order to used the ceramics in USM application
which have both hard and soft piezoelectric properties. It was achieved to the selected
piezoelectric ceramics have hard and soft combinatory by crystallographic orientation
and an appropriate dopant addition. This thesis study was established five main sections
which each of these sections include specific purpose to improvement study and results.
In the first section, it is aimed to select ceramic material to be used in ultrasonic motor
application. The Pb(Mg1/3Nb2/3)O3 —PbZrOz — PbTiO3 (PMN-PZT) based piezoelectric
material with high single crystal properties were investigated by choosing from a ternary
equilibrium phase diagram as a result of ceramics were selected suitable for
crystallographic orientation. In the second part, the selected PMN-PZT ceramics are
made MnO-doped to increased hard character for high power application. The
following section, it was characterized phase, morphological and crystallographic
orientations of single crystal template particles which were used in production of the
textured ceramics. Fabricated BaTiOz (BT) platelets were used in the production of
textured PMN-PZT ceramics. The textured ceramics were used for high power
application which selected and examined by electrical and electromechanical
characterization of the textured ceramics. In the fourth part, High power characterization
of textured ceramics was performed and it was determined that textured ceramics
perform under high power condition at a competitive level with commercial PZT4
ceramics. In the last part, ultrasonic motor design was achieved, as originally hexagonal
stator was done by using finite element method. The prototype ultrasonic motors, which
were fabricated by using textured ceramics, could allowed move a rotational and linearly
speed of 305 rpm at 74.5 kHz and at 91 kHz.

Key words: Textured ceramics, Ultrasonic motor, High power characterization,

Template particles, Electrical and electromechanical properties.
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Simgeler ve  Aciklamalar

Kisaltmalar
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°K Kelvin
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Cw Curie sabiti

D Yiik yogunlugu

dB Desibel

dij Piezoelektrik yiik katsayis1

d3s Dinamik piezoelektrik ytik katsayisi

E Elektrik Alan

Ec Zorlayic elektrik alan

E, Ortalama zorlayici elektrik alan

E}Y Pozitif eksendeki zorlayici elektrik alan

E; Negatif eksendeki zorlayici elektrik alan.

Eint I¢sel dipolar elektrik alan

fo Admitansin faz agisinin sifir oldugu frekans

f1, T2 Rezonans/antirezonans frekanslar1 pikinin 3dB sag1 ve solundaki
frekanslar

fa Anti-rezonans frekansi

T, Tn Empedans degerinin minimum ve maksimum oldugu frekanslar

fr Rezonans frekansi

Hz Hertz

Xi
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2.27:

PZT kristalinin birim hiicresinin alic1 ve verici katki ile katkilanmasi
sonucu olusan kusur dipolleri a) alic1 dopant Fe3+, b) Nb®" verici
dopant.

Sert ve yumusak PZT‘ye ait ferroelektrik histerisiz dongiisii.

<001>, <110>, <111> kristalografik yonlenmeye sahip PMNT30 tek
kristaline ait b) <001> yoniinde yonlendirilmis NB-BT dokulu
seramiginin ferroelektrik histerisiz.

Kutuplu PMN-PT tek kristalinin a) [001], b) [011] ve c) [111]
yonlerinde muhtemel domain durumlarinin ¢izimi.

Farkli sartlarda katkilanmis ve 1sil islem yapilmig seramiklere ait
ferroelektrik histerisiz dongiileri. a) Sert, b) katkisiz ve ¢) yumusak
(atomca % 1 Nb katkili) farkl sartlarda quench islemi yapilmis PZT
(58/42) seramigi.

Deneyel olarak belirlenmis admitans frekans sektrumunda a) sabit
voltaj ve b) sabit akim kosullarinda yiiksek giic karakterizasyon
grafikleri.

Sert NKN piezoelektrik seramigin Voltage (Vrms) ve Akim (Arms)
degerleri ve sert PZT8 piezoelektrik seramigin empedans frekans
spektrumu.

Perovskite sablonlarin topo-kimyasal doniisiim yontemiyle iiretimine
ait gosterim.

Serit dokiim yontemi ve Doctor Blade ile sablonlarin serit dokiim
yoniinde yonlendirilmesi.

Farkli Ultrasonik Motor tiplerinin farkli uygulamalarda kullanimi
gosterilmistir.

USM temel yapisi ve galigsma prensibi ve donme harekete sahip drnek
bir motorun yapisi ve bilesenleri.

EM motor ve piezomotor arasindaki verimlilik-gii¢, verimlilik-motor
boyutu gosteren grafik.

Temel bir duragan dalga tipi USM calisma prensibi ve duragan dalga
tipine sahip bir USM' nin dogrusal hareket seklini gosteren grafik.
Temel bir hareketli dalga tipi USM ¢alisma prensibi ve hareketli dalga
tipine sahip bir USM.
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Dogrusal harekete sahip minyatiir motor 6rnegi. a) Baltan eyleyicisinin
bilesenleri, b) sonlu elemanlar analizi mesh gosterimi, ¢) monte
edilmis bir prototip, ve d) boyut karsilastirmasi amaciyla 0.5 mm
kalem ucu ile birlikte gdsterimi.

Morita ve arkadaglarinin titanyum tiip iizerine kapladiklar1 ince PZT
film ile trettikleri ilk tasarimlar1 ve ayni tasarimin kiitlesel formda bir
PZT tiip kullanilarak gelistirilen versiyonu.

Donme hareketine sahip Kog¢’un tasarladigi ultrasonik motor. a)
Motorun yan ve tstten goriiniisii, b) motoru olusturan bilesenler, C)
baglantilari tamamlanmis motorun goriintiisii.

Squiggle motor bilesenleri ve motorun hareket sekli.

Donme ve dogrusal harekete sahip ultrasonik motorun bilesenlerinin
gosterimi.

Tung¢demir tarafindan gelistirilen silindir ¢ubuk seklinde basit yapili
doénel USM.

Tez calismasinin ana hatlarin1 gosteren akim semasi.

Columbite MgNb2Oe tozunun iiretim akim semast.

PMN-PZ-PT bilesimlerine ait G¢li faz diyagrami ve belirli bir
bolgeden secilen PMN-PZT kompozisyonlarin gosterimi.

PMN-PZT kompozisyonlarinin iiretim siire¢lerine ait akis semasi.
Ergiyik tuz sentez yontemi ile tek kristal sablon parcaciklarin
tretimine ait akis diyagrami.

NBT plakasal sablon par¢aciklarin sentezlenmesine iliskin akig semasi.
Anizometrik BaTiOs plakalarin iiretimine iligkin akis semas.

Dokulu piezoelektrik seramiklerin iiretilmesine iliskin gorseller.
Baglagsma katsayilarinin hesaplanabilmesi i¢in kullanilan titresim
modlar1 ve geometrik boyutlar.

Yiiksek glic karakterizasyon sistemini ve sistemdeki cihazlarin
baglantilar1 gosteren diyagram.

Altigen ve kiibik ultrasonik motor govdeleri.

1150°C Columbite MgNb2Oe tozuna ait X-isin1 kirmnim deseni.
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PMN-PZT kompozisyonlarin se¢ildigi bolgeyi gosteren PMN-PZ-PT
ticlii faz diyagrami, se¢ilen kompozisyonlarin agik formiilleri ve kisa
isimleri.

Farkli sicakliklarda kalsine edilmis 0.4PMN-0.25PZ-0.35PT (C1)
kompozisyonuna ait XRD desenleri.

1200°C' de 2 saat sinterlenen PMN-PZT kompozisyonlarina ait
seramiklerin X-1sin1 kirmim desenleri. a) C1, b) C2, ¢) C3, d) C4, e)
C5, 1) C6.

1200°C' de 2 saat sinterlenen a) C1, b) C2, c) C3,d) C4,e) C5ve f) C6
kompozisyonlarinin 20 ~ 38° civarindaki rhombohedral (-111)/(111)
pik ayrigmasini gosteren XRD desenleri.

Secilen PMN-PZT kompozisyonlarin; C1, C2, C3, C4, C5, C6,
Polarizasyon-Elektrik Alan (P-E), b) Bipolar Gerinme-Elektrik Alan
(S-E) histerisiz davranislari.

Unipolar gerinme — elektrik alan (S-E) histerisiz dongiileri. a) C3, b)
C4,c) C5,d) C1, e) C6, f) C2.

Farkli kristal yapiya sahip PZT seramiklerin ferroelektrik histerisiz ve
gerinme egrileri. a) ve b) Rhombohedral Pb(ZrosgTio.42)Oz ve ¢) ve d)
42/58 Tetragonal Pb(Zro.42Tio.58)Os.

PMN-PZT denge diyagramindan belirli bir araliktan secilen C1-C6
kompozisyonlarina ait quench islemine bagli olarak karsilagtirmali
bipolar polarizasyon-elektrik alan (P-E) histeriz dongiileri. a) C3, b)
C4,¢c) C5,d) C1, e) C6, f) C2.

Ug farkl1 1s1l islem uygulanan BNT-15BT:1Fe kompozisyonlarina ait
bipolar polarizasyon-elektrik alan (P-E) histeriz dongiileri.

C1-C6 PMN-PZT orneklerine ait bipolar (%) gerime - elektrik alan (S-
E) egrileri.

C1-C6 PMN-PZT orneklerinin unipolar gerinme-elektrik alan (S-E)
egrileri.

Molce % 2 MnO: katkilamas1 yapilan C; kompozisyonundaki tozun
farkli sicakliklardaki 2 saat kalsinasyonu sonucu alinan XRD

desenleri: a) 700°C, b) 750°C, ¢) 800°C, d) 850°C.
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Farkli oranlarda % molce MnO: igeren 1200°C’de 2 saat sinterlenmis
C1 kompozisyonlarina sahip seramiklere ait XRD desenleri: a) 0, b)
0,5,¢)1,0,d) 1,5, e) 2,0.

1200°C’de 2 saat sinterlenen ve molce a) %0, b) % 0,5,¢) % 1, d) %
1,5, €) % 2 oranlarinda MnO; katkis1 igeren seramiklerin kirik
yiizeylerinin SEM mikrograflari.

1200°C’de 2 saat  sinterlenen  0.4PMN-0.25PZ-0.35PT
kompozisyonunun farkli oranlarda % molce MnO3 igeren seramiklere
ait Quench edilen ve edilmeyen bipolar polarizasyon-elektrik alan (P-
E) histerisiz dongiileri.

1200°C’de 2 saat  sinterlenen  0.4PMN-0.25PZ-0.35PT
kompozisyonunun farkli oranlarda % molce MnO3 igeren seramiklere
ait Quench edilen ve edilmeyen bipolar gerinme-elektrik alan (S-E)
histerisiz dongiileri.

1200°C’de 2 saat sinterlenen C: kompozisyonunun dielektrik kayip
(%tan o), dielektrik sabiti (g)r ve kalnti polarizasyon degeri (Pr,
nC/cm?) degerlerinin farkli MnO; oranlarina gore degisimi.
1200°C’de 2 saat sinterlenen C1 kompozisyonunun mekanik kalite
faktorii (Qm) ve piezoelektrik yiik sabitinin (ds3, pC/N) farkli MnO>
oranlarina gore degisimi.

Sentezlenen BNN tek kristal pargaciklara ait X-1s1n1 kirinim deseni.
Farkli sicakhik ve siirelerde iiretilen BNN tek kristal ¢ubuksu
morfolojiye sahip sablonlara ait SEM goriintiileri. a) 1200°C’de 4saat,
b) 1200°C’de 6 saat ve c¢) 1300°C’de 6 saat.

Farkli morfolojide sablonlarin kullanilmasi ile seramiklerin iistiin
0zellik yonleri. a) Tungsten bronze yap1 <001> yonlii ¢ubuksu sekilde
sablonlar, b) <001> plaklar1 ile tiretilen dokulu seramiklerin iistiin
ozellik yonleri.

BiT, NbiT ve NBT partikiillerinin X-1s1m1 kirnim desenleri a)
BisTi3012, b) NaosBissTisO15 ve NaosBiosTiOs sablonlarina ait c)
molce % 0 mol, d) % 25 e) % 90 mol fazladan Na>CO3 igeren
Na0sBiosTiOs.

I1l. asamada iiretilen NBT partikiillerinin SEM mikro-fotograflari.
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Molce % 90 fazladan Na;COs iceren NBT sablonlarin farkli
bliylitmelerdeki SEM goriintiileri.

NBT sablonlarindan alinan EBSD tarama goriintiileri ve kristalografik
yonlenme haritalari.

NBT sablonlarindan alinan EBSD tarama goriintiileri ve kristalografik
yonlenme haritalari.

Molce % 90 fazladan Na>COz igeren NBT sablondan alinan TEM
mikrofotograflari. b) Yiiksek ¢oziiniirliiklii TEM (HRTEM) goriintiisii
c¢) ayn1 bolgeden alinan “secilmis alan elektron kirnim deseni (SAED).
BaBisTi4015 (BaBiT) 6nciil sablonlarin X-11n1 kirinim deseni ve SEM
goruntusu.

Sadece su ile yikanan BaTiOs (BT) plakasal parcaciklarinin X-1sin1
kirinim deseni ve SEM fotografi.

BT plakalarin hacimce farkli oranlarda ve siirelerde HNO3 ile yikama
sonrast elde edilen X-1sinlar1 kirinim deseni.

Farkli hacimlerde ve farkli yikama sartlarinda BT sablon
parcaciklarinin mikro yapisina ilisgkin SEM goriintiileri.

Tetragonal ayrigmaya sahip ylizey kalitesi iyilestirilmis (001) BT
plaklaria ait X-1s1n1 kirinim deseni ve SEM goriintiisti.

1150°C’ de hacimce % 1, %3 ve %5 BaTiO3z sablon i¢eren 0.4PMN-
0.25PZ-0.35PT (C1) seramiginin X-1ginlart kirinim deseni. a) 2 saat,
b) 6 saat ve c) 10 saat sinterleme islemi yapilan C1 seramigi.
1150°C’de 6 saat sinterleme islemi yapilan PMN-PZT seramiklerin
SEM gorintiileri. a,b) sablon igermeyen PMN-PZT seramiklerin
sinterlenmis ve kirik yiizeylerinin 2 saat ¢,d) 2 saat, e,f) 6 saat, g,h) 10
saat siireyle sinterlenmis SEM goriintiileri.

Hacimce %1, %3, %5 BT sablon igeren 1150°C’de a) 2saat, b) 6 saat
ve ¢) 10 saat sinterlenen PMN-PZT seramiklerin, d) 1150°C’de 6saat
sinterlenen sablon igermeyen ve %3 sablon igeren Quench edilmis
PMN-PZT bipolar P-E grafikleri.

Hacimce %1, %3, %5 BT sablon i¢eren 1150°C’de a) 2saat, b) 6 saat
ve ¢) 10 saat sinterlenen PMN-PZT seramiklerin, d) 1150°C’de 6saat

sinterlenen sablon igermeyen ve %3 sablon igeren Quench edilmis
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PMN-PZT seramiklerin 50kV/cm alan altinda 6l¢iilen bipolar gerinme
- elektrik alan grafikleri.

Hacimce %1, %3, %5 BT sablon igeren 1150°C’de a) 2 saat, b) 6 saat
ve ¢) 10 saat sinterlenen PMN-PZT seramiklerin, d) 1150°C’de 6saat
sinterlenen sablon icermeyen ve %3 BT sablon iceren Quench edilmis
PMN-PZT seramiklerin 50kV/cm alan altinda ol¢iillen unipolar
gerinme - elektrik alan grafikleri.

1150°C’de 6 saat sinterlenen BT sablon igeren ve icermeyen taneleri
rast gele yonlenmis PMN-PZT seramiginin X-1s1n1 kirnim deseni.
1150°C’de 6 saat sinterlenen, hacimce % 3 BT sablon ve molce a) %1,
(C1-3BT-1Mn) b) %1.5, (C1-3BT-1.5Mn), c¢) (C1-3BT-2Mn) % 2
MnQOz iceren PMN-PZT seramiklerin SEM goriintiileri.

Taneleri rast gele yonlenmis ve farkli miktarlarda molce % MnO2
iceren dokulu ve dokusuz PMN-PZT seramiklere ait a) bipolar P-E, b)
bipolar %S-E, c¢) unipolar %S-E histerisiz dongiileri.

1150°C’de 6 saat sinterlenen C1 seramiklerinde dielektrik sabiti ve
dielektrik kayiplarin sicakliga bagl degisimi. a-d) C1-0BT-OMn, b-e)
C1-0BT-OMn-Quench, c-f) C1-3BT-1.5Mn %3 sablon ve %1.5 mol
MnO..

Dokulu (C1-3BT-1.5Mn) ve dokusuz (C1-O0BT-OMn) 0.4PMN-
0.25PZ-0.35PT seramiklerinin a) mekanik kalite faktoriiniin (Qm), b)
diizlemsel elektromekanik baglagsma katsayist (Kp)’nin sicakliga gore
degisimi.

Yiiksek giic karakterizasyonu yapilan ks titresim moduna sahip
seramiklerinin seramiklerin boyutlari.

HiPoCS’ sisteminin 6l¢iim alindig1 sirada ¢ekilmis goriintiisii.
Butterworth Van Dyke esdeger devresinden tiiretilen 3dB metoduna
gore Rezonans/Anti rezonans frekanslarindan hesaplanan Qa ve Qb
degerleri.

ka1 titresim moduna ait PMN-PZT esasli seramiklerin farkli titresim
hizlarinda empedans-frekans spektrumu a) R-OMn (C1-0BT-0Mn) b)
T-1.5Mn (C1-3BT-1.5Mn).
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Piezoelektrik seramiklerin sahip oldugu mekanik kaite faktorlerinin
titresim hizina gore degisimi. a) Dokulu PMN-PZT ve ticari PZT4, b)
Dokulu ve dokusuz PMN-PZT karsilastirilmas.

PMN-PZT ve ticari PZT seramiklerinin artan titresim hizi ile rezonans
frekansinin kaymasi.

Secilmis baz1 seramiklerin basarim 6lgiistintin (Figure of merit) farkli
titresim hizlarina gére degisimi.

PMN-PZT ve PZT4 seramiklerinin a) degisen titresim hizlarina goére
sicaklik Olctimii, b) Mekanik kalite faktoriinlin mekanik enerji
yogunluguna gore degisimi.

Mashimo ve Toyoma tarafindan (2010) tasarlanan 14 mm boyutlara
sahip kiibik prizma geometrisinde donel ve dogrusal harekete sahip
motorun tasarimi ve kullanilan malzemelerin tablosu.

4 adet PZT4 piezoelektrik seramik kullanilan kiibik geometrili statoriin
ve lizerine yapistirilacak piezoelektrik seramiklerin ¢izimi ve
ozelliklerini gosteren tablo.

ATILA sonlu elemanlar analizi ile tasarlanan Kiibik geometrili PZT4
Seramiginden yapilan USM motor. Polarize yonleri sekil iistiinde
gosterilmigtir. Plakalar arasi faz farki 90 derecedir.

Sonlu elemanlar analizi ile a) 15 mm kiibik geometrili 4 adet PZT
seramigin kullanildigt USM motor govdesi ve b) 72 kHz'de donme
hareketinin gosterimi.

ATILA sonlu elemanlar analizi ile tasarlanan Kiibik geometrili PZT4
Seramiginden yapilan USM motor. Polarize yonleri sekil iistiinde
gosterilmistir. Plakalar arasi faz farki 0 derecedir.

6M-PZT4 motor gévde ve PZT4 seramiklerin boyutlarin1 gosteren
sekil ve tablo.

6M-PZT motorun-piezoelektrik seramik plakalar arasi faz farki 90
derece oldugunda ki empedans-frekans grafigi.

6M-PZT 6M-PZT motorun- piezoelektrik plakalar aras1 faz farki O
derece. Tiim seramiklerin dis ylizeylerinin kutuplama yonleri pozitif

stator e temas eden yiizeyleri ise negatif yondedir.
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Altigen geometrili PZT4 seramiklere sahip USM- plakalar aras1 faz
farki 0 derece. Ardisik piezoelektrik PZT4 seramiklerinin
polarizasyonlar1 igeriden digartya digerininki ise disaridan igeriye
dogrudur.

Prototipleri yapilan USM’ lerin HIOKI LCR metre ile empedans-
frekans ve faz agis1 — frekans grafiklerinin alinmasin1 gésteren 6lglim
diizenegi.

Kiibik ve Altigen gévdeye sahip USM’ lerin siirme (drive) islemlerinin
ve performans 6l¢iimlerinin yapildig diizenek.

AM-PZT ve 6M-PZT motorlarin siirme islemi i¢in seramiklerin
baglant1 sekilleri.

15 mm'lik kiibik (4M-PZT4) USM nin PZT seramikler, stator ve stator
icende rahatga hareket edebilen mil (rotor) goriintiileri ve USM nin
Empedans (kQ) - Frekans (kHz)- grafigi.

Dokulu seramiklerden yapilan Kiibik geometrili USM’ nin Empedans-
Frekans grafigi a) 4M-T-standa bagli-mil yok, b) 4M-T-standa bagh-
mil.

Dokulu seramiklerden prototipi yapilan Altigen USM’ nin kablo
baglantilar1 yapilmig mili yerlestirilmis siirme islemi i¢in hazir
goruntisi.

Motor icindeki milin pozisyonuna goére motorun rezonans/anti
rezonans piklerinin degisimini gosteren grafik.

6M-T dokulu altigen motorun mil ile frekansa bagli donme hiz 6l¢tim
grafigi ve donme esnasinda alinan fotografi.

Yiikleme ile siirme islemi yapilan dokulu seramiklere sahip altigen
USM.

6M-T, 6M-R, 6M-PZT4 prototip USM’lerin HIOKI LCR metre ile
Olclimleri sonucunda faz acisi- frekans grafikleri ve faz acilari.
Dokulu ve dokusuz PMN-PZT ve ticari PZT4 den yapilan USM’lerin

donme hizlarinin frekansa gore karsilagtirilmasi.
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TABLOLAR DIiZiNi

Tablo No: Sayfa

2.1:  PZT sistemine yapilan farkli katkilar ve katkilarin 6zelliklerine etkileri. 20

2.2:  Sert PZT8 orta sert PZT4 ve yumusak PZTS5A'min dielektrik ve 30
elektromekanik 6zellikleri.

2.3:  Ultrasonik motorlarin avantajlar1 ve dezavantajlari. 38

3.1:  MEFS yakinlarinda segilen 6 farkli PMN-PZT kompozisyonun genel 49
formiili.

4.1:  PMN-PZT Kompozisyonlarin isimlendirilmeleri, agik formiilleri ve bu 67
kompozisyonlarin mol oranlari.

4.2:  1200°C' de 2 saat sinterlenen PMN-PZ-PT seramiklerine ait agirhk 70
kayiplari, kalinlik degisimleri, ¢ekme ve deneysel yogunluk 6l¢iim
sonugclari.

4.3:  Morfotropik faz yakinlarinda farkli yerlerden segilen Zhang ve ark. 71
(2007) tarafindan biiyiitiillen PMN-PZT tek kristal kompozisyonlarinin
dielektrik, piezoelektrik ve elektromekaniksel 6zelliklerinin PMN-PT
tek kristali ile karsilagtirilmasi.

4:4: C1-C6 PMN-PZT kompozisyonlarmin baz1 elektriksel ve 74
elektromekanik 6zellikleri.

4.5:  0.4PMN-0.25PZ-0.35PT kompozisyonuna sahip C1 seramiginin 75
elektriksel ~ 6zelliklerinin literatiirde  yapilmis caligmalar ile
karsilastirilmasi.

4.6: C1-C6 kompozisyonlarina sahip PMN-PZT seramiklerinin 20 kV/cm 80
elektrik alan altindaki polarizasyon, zorlayici ve igsel dipolar elektrik
alan degerleri.

47: C1, C2, C3, C4, C5 ve C6 seramiklerinin elektrik/elektromekanik 86
ozellikleri.

4.8:  1200°C' de 2 saat sinterlenen C1 kompozisyonu ve ticari PZT4'nin 87

elektronik ve elektromekanik karsilastirilmasi.
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4.11:
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4.15:

Molce farkli (%0 - %2) katkilama yapilan C1 kompozisyonuna sahip
orneklerin 1200°C’de 2 saat sinterlenmesi sonrast meydana gelen %
agirlik kaybi, radyal ¢gekme ve deneysel yogunluk sonuglari.
1200°C’de 2 saat sinterlenen C: kompozisyonunun % molce MnO>
miktarina gore elektriksel 6zellikleri.

Farkl1 sicaklik ve siirelerde iiretilen tek kristal BNN parcaciklarinin
boyut analiz tablosu.

1150°C’de 2 saat, 6 saat, 10 saat sinterlenmis BT sablon parcacik
icermeyen (C1R) ve %1, %3, %5 BT sablon igeren (C1V1,CV3,C1V5)
PMN-PZT (0.4PMN-0.25PZ-0.35PT) seramiklerinin % maksimum
unipolar gerinme, dz;(pm/V=pC/N) ve % histerisiz degerleri.
Kristalografik <001> yodniinde yonlendirilmis %3 BaTiOs igeren
0.4PMN-0.25PZ-0.35PT seramiklerin molce %1 ,%1.5 ve %2 katki
oranlariin ferroelektrik ve piezoelektrik ozellikleri tizerinde etkisi.
(d33: berlincourt, d3;:yiiksek alan unipolar %S-E egrisinden
hesaplanan).

Ticari PZT4, Dokulu (C1-3BT-1.5Mn) ve dokusuz (C1-OBT-OMn),
molce %1.5 MnO> igeren (C1-0BT-1.5Mn) 0.4PMN-0.25PZ-0.35PT
seramiklerinin mekanik kalite faktoriinin (Qm) ve diizlemsel
elektromekanik baglasma katsayisi (Kp) nin sicakliga gore degisimi.
Altigen stator’e sahip hazirlanan prototip motorlarin ve performans
Ol¢iimlerinin karsilastirilmasi: C1-T : C1-3BT-1.5Mn, C1R-: C1-0BT-
OMn.
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1. GIRIS

Hizla gelisen teknoloji ile birlikte global 6lgekte gelecek 25 yil i¢inde, medikal
uygulamalardan savunma sanayine, goriintiileme sistemlerinden uzay uygulamalarina
ve daha bir ¢ok alanda kullanilan robotik ve mekatronik sistemlere ihtiya¢ giderek
artacaktir. Bu nedenle, milli hedefler disiildiigiinde yiiksek teknoloji tiretmek isteyen
Tiirkiye'nin hassas hareket kabiliyetine sahip (mikrometre mertebesinde), kiigiik
boyutlu (cm - mm arasi), elektromanyetik etkilesime girmeyen, kiigiik boyutlarda
verimliligi yiiksek (elektromanyetik motorlarin tersine) motorlara ihtiyaci artacaktir.
Geleneksel motorlarm karmasik yapisi ve temel kisitlamalarindan dolayi, 1 cm? den
kiiclik olarak iiretildiginde yeterli enerji verimliligini saglayamamaktadir. Bu nedenle
yiiksek giice sahip ultrasonik enerjiyi kullanarak gelistirilen ultrasonik motorlar
(USM) genis ilgi uyandirmistir. 1980'lerden beri yeni motor konsepti olarak
gelistirilmekte olan USM'ler kiigiik boyutlarda iistiin 6zelliklere sahiptir. Bir USM'de
piezoelektrik malzemelerin ters piezoelektrik etkisi kullanilir ve elastik gévdenin
titresimlerine gore hareket ortaya ¢ikar temel alinir [Uchino, 2008]. USM'lerin ana
bileseni olan piezoelektrik malzemeler maruz kaldiklar1 mekanik bir etkiye elektriksel
bir tepki veren ve tersi olarak, elektriksel bir girdiye de mekanik bir tepki veren
malzemelerdir. Bu motorlarin tasarimi1 ve liretiminde genellikle taneleri rastgele
yonlenmis poli kristalin piezoseramikler veya nadiren de piezoelektrik tek kristaller
(single crystal) cesitli geometrilerde ve formlarda kullanilmaktadir.

Dige taraftan literatiirde kristalografik olarak belirli bir yonde yonlendirilmis
mikro yapiya sahip dstiin 6zellikli piezoseramiklerin [Alkoy and Dursun, 2013]
iizerine bircok Ozgiin calisma bulunmasina ragmen dokulu seramiklerin aygit
uygulamasi literatiirde ve uygulamada ¢ok biiylik eksiklik olarak géze ¢arpmaktadir.
Bunun temel nedeni dokulu seramiklerin iiretim yontemlerinin yarattigi sinirlamalar
nedeniyle bu seramiklerin ancak ince kesitlerde iiretilebiliyor olmasidir. Dolayisiyla
ince kesitli seramiklerin kullanilabilecegi 6zel uygulamalar dokulu seramiklerin
kullanima girmesine olanak verebilir. Doku kazandirilmis seramiklerin tek kristalleri
ile yarisabilecek diizeyde Ozellik gosterdigi ve iiretimi ¢ok daha ucuz oldugundan
dokulu seramikler ile {iretilen ultrasonik motorlarin bilime, teknolojiye ve ekonomiye

cok biiylik faydalar saglayacag diisiiniilmektedir.



1.1. Tezin Amaci, I¢erigi ve Ozgiin Degeri

Bu doktora c¢alismasindaki temel amag piezoelektrik seramige doku
kazandirilarak dokusuz Ornegine gore daha iistiin 6zellikler gdsteren piezoelektrik
seramigin yine tez kapsaminda tasarimi yapilan ultrasonik motor uygulamasinin
yapilmasi ve ticari piezoelektrik seramik ile yapilan USM ile karsilastirilmasidir.

Bir yiiksek giic uygulamasi olan ultrasonik motorlar manyetik alandan
etkilenmedigi icin genellikle uydularda, saglik alaninda goriintiileme cihazlarinda
(MRI gibi), hassas ve hizli tepki siiresi nedeniyle ¢ok hassas savunma uygulamalarinda
kullanilmaktadir.

Yiiksek gii¢ uygulama cihazlari rezonans frekansinda ve biiyiik alternatif sinyal
altinda calistirildiginda cihazin aktif bileseni olan piezoelektrik malzemede 1sinma
meydana gelir. Cihaz icerisinde piezoelektrik elementlerin isinmasi elektrik ve
elektromekanik ozelliklerin bir anda diismesine yol acarak cihazin ¢alisma frekans
kararligin bozulmasindan cihazin dogru bir sekilde calismamasina kadar ilerleyebilir.
Bu nedenle piezoelektrik malzemelerin 1sinmaya kars1 direngli olmasi ayni zamanda
da uygulanan elektrik enerjisini mekanik enerjiye etkili sekilde ¢evirebilme 6zelligine
sahip olmalidir. Baska bir deyisle yiiksek siirme voltaji kosullarinda piezoelektrik
malzemenin 1sinma problemlerine kars1 yiiksek mekanik kalite faktoriine ve diger
taraftan da yiiksek elektromekanik ozelliklere sahip olmasi gerekmektedir. Fakat
mekanik kalite faktorii ve elektromekanik 6zellikler birbirini tiiketerek biiyliyen
ozelliklerdir. Ornegin genellikle USM uygulamasinda kullanilan sert karakter PZT
yliksek mekanik kalite faktoriine sahip olmasina ragmen (Qm =1000) piezoelektrik yiik
katsayist (dzz = 225 pC/N) ve elektromekanik baglasma katsayilart (ka1 = 0.3, K33 =
0.64) ise nispeten diisiiktiir. Bu nedenle yiiksek gii¢ uygulamalari i¢in hem sert hem
de yumusak ozellik gosterebilen malzeme gelistirilmesi bu ¢alisgmanin temel
motivasyonlarindan biridir. Boyle bir seramigi gelistirmek i¢in iki farkli seramik stireg
stratejisi uygulanmistir bunlar; 1) secilen bir piezoelektrik sistem i¢in uygun katkilama
bilesigi yapilarak mekanik kalite faktoriiniin artirilmasi, 2) katkilama yapilan sistemi
uygun sablonlar kullanarak kristalografik yonde dokulu mikro yapida iireterek
elektromekanik 6zelliklerin artirilmasi amaglanmistir. Bunun i¢in tek kristal degerleri
oldukga yliksek olan Pb(Mg13Nb213)O3-PbZrOs3-PbTiOz esaslh poli-kristalin malzeme

secilmisgtir.



Calismanin ilk bolimiinde PMN-PZ-PT {clii faz diyagraminda belirli bir
aralikta 6 farkli kompozisyon sec¢ilmistir. Secilen bu kompozisyonlarin elektronik ve
elektromekanik 6zellikleri belirlenerek 6 farkli kompozisyon i¢inden dokulu seramik
tretimi igin 0.4 Pb(Mg1/3Nb2/3)O3 — 0.25 PbZrOz — 0.35 PT kompozisyonu prototip
olarak se¢ilmistir. Prototip kompozisyonuna sert karakter 6zelligi i¢in MnO> katkis1
yapilmistir. Ustiin &zellikli dokulu mikro yapiya sahip piezoelektrik malzeme iiretimi
icinse dncelikle sablon tek kristal pargaciklar iiretilmistir. Ignesel ve plakasal iiretilen
sablonlarin faz, morfolojik ve kristalografik olarak incelemeleri yapilarak sablonlarin
mikro yapisal kalitesi artirilmastir.

Yiiksek glic uygulamalarinda seramik malzemeler rezonans frekansinda
yikksek AC voltaja maruz kaldiklarindan dolay1 seramiklerde 1sinma problemleri
ortaya cikar. Piezoelektrik malzemelerde 1sinma problemi piezoelektrik dzelliklerin
kaybedilmesine yol agabilir. Bu nedenle tez kapsaminda gelistirilen tistiin 6zellikli
dokulu seramiklerin ve ticari PZT4 seramiginin yiiksek giic karakterizasyonu
TUBITAK 2214A “Doktora siras1 yurt dis1 arastirma burs” destegi ile A.B.D’de
Pennsylvania devlet iiniversitesinde Prof. Dr. Kenji Uchino danismanliginda
yapilmistir. Bu ¢alismanin amaci yiiksek AC voltaji altinda <001> kristalografik
yonlenmeye sahip PMN-PZT seramikleri ile ticari PZT4 seramigin, farkli titresim
hizlar1 altinda empedans frekans spektrumunun degisimini incelemektir.

Dokulu seramikler kullanilarak yapilan bir ultrasonik motor uygulamasi
bilgimiz dahilinde heniiz literatiirde olamayan bir ¢alisma basladigidir. Esasina
bakildiginda USM c¢aligsanlar arastirmacilar USM’de kullandiklart seramikleri ticari
olarak temin edip motor Kkarakterizasyonuna yogunlasirlarken, yiiksek giic
uygulamalar1 i¢in seramik prosesi calisanlar ise literatiirde var olan bir tasarim
iizerinden seramiklerin performansini karsilastirirlar. Fakat bu ¢alismanin en 6nemli
0zglin yan1 ve hedefi tistlin 6zellikli dokulu seramiklerin iiretilerek yeni bir tasarimla
ve literatlirdeki benzerlerine gore daha basit slirme sartlarina sahip USM
gelistirilmesidir. Gelistirilen altigen stator’e sahip USM’da ayni siirme kosullarinda
sadece frekans degistirilerek donme, Gteleme ve spiral hareketleri elde edilmektedir.
Bunun yaninda iistiin 6zellikli seramiklerin gelistirilen USM’de performans artigina
yol actig1 goriilmiistiir.

Bu tez ¢alismasi konusu oldukca 6zgiin diir. Bundan dolay1 tez ¢alismasinda

sirast ile TUBITAK 2211C “Yurtigi Oncelikli Alanlar Burs Programi” daha sonra
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TUBITAK 1005 “Ulusal Yeni Fikirler ve Uriinler Arastirma Destek Programi”ndan
ve son olarak da TUBITAK 2214A “Doktora siras1 yurt dis1 arastirma burs” destekleri
alimmistir. Tez konusunun onemi ve literatiirde dolduracagi bosluk asagida

Ozetlenmistir;

e Bir ultrasonik motor tasariminin sonlu elemanlar analizi ile gelistirilmesi ve
ticari piezoseramikler ile tasarimin dogrulanmasi,

e Ultrasonik motor uygulamasina uygun ozelliklerde bir piezoelektrik seramik
bilesimin secilmesi ve gelistirilmesi,

e Bu bilesimin dokulu olarak elde edilmesi i¢in gerekli tek kristal sablon
parcaciklarin sentezlenmesi,

e Sablonlu tane biiyiitme ve serit dokiim yontemleri ile secilen piezoelektrik
seramik bilesimin dokulu olarak iiretilmesi,

¢ FElde edilen dokulu seramiklerin, optimize edilen USM tasariminda kullanilmast
yoluyla yeni nesil bir USM {iretilmesi,

e Performans testleriyle bu USM’un muadillerinden daha iistiin bir performans

gosterdiginin dogrulanmasi hedeflenmektedir.

Ayrica bu tez calismast;

i) Literatiirde dokulu seramikler ile ilgili aygit uygulama c¢alismalarinda var olan
biiyiik bir boslugu dolduracak,

ii) Ulusal olgekte San-Tez, TEYDEB gibi endiistriyel uygulama ayagi olan
projelere ve ticari uygulamalara onciiliik edebilecek,

iii) Bilgi iletisim, Havacilik, medikal, robotik ve savunma gibi ileri teknoloji
gerektiren alanlarda ihtiyag¢ duyulan mm boyutlarindaki manyetik ortamdan
etkilenmeyen motorlarin gelistirilmesi ve iiretim teknolojilerine iliskin bir altyapi

ve uzmanligin olugsmasini saglayacaktir.

Tez calismasinda ulagilmasi planlanan temel hedefler;

e Belirli bir uygulama (USM) i¢in 6zel tasarlanmis ve gelistirilmis seramik

bilesimi,



¢ Bu bilesimde tiretilmis ve kristalografik olarak doku kazandirilmis ince seramik
plakalar,

e Dokulu seramikler ile tiretilmis ultrasonik motorlar,

e Dokulu seramiklerin ticari bir aygitta kullanilabilirli§inin ve performans
iyilestirmesi sagladiginin dogrulanmast,

e Gelistirilen bilesim, tasarim ve teknolojilerin patentlenmesidir.



2. LITERATUR OZETI

2.1. Elektroseramikler

Elektronik seramikler 20. yiizyilin ortalarindan itibaren yiiksek dielektrik
sabitine sahip malzemelerin bulunmasiyla birlikte pek cok elektronik uygulamada
kullanilmistir. Elektroseramikler diinya genelinde diger ileri seramiklerin kullanim
oranina gore diisiik yiizdeli olmasina ragmen yiiksek katma degere sahip oldugundan
dolay1 elektronik malzemeler, seramikler igerisinde biiylik bir pazar payina sahiptir.
Elektronik seramik malzemelerin uygulamalari oldukga genis olmakla beraber bu
uygulamalardan bazilari; elektroseramiklerin dielektrik 6zelliklerinden kapasitorlerde,
yari-iletken  Ozelliklerinden 1siticilarda, elektrotlarda, gaz  detektorlerinde,
varistorlerde, termistorlerde, iyonik iletkenlik Ozelliklerinden pillerde, optik
ozelliklerinden optik fiberlerde kullanilir. Bununla birlikte elektroseramiklerin iginde
piezoelektrik seramik olarak adlandirilan bir grup seramik, genellikle eyleyici,
doniistiiriicti, sualti goriintiileme, dinleme, haberlesme (sonar, hidrofon), otomatik

atesleme sistemleri, medikal goriintiileme (ultrason) uygulamalarinda kullanilir.
2.2. Piezoelektrik Ozellikler

Katilarda piezoelektrik kavraminin anlasilmasi tek kristallerin igyapilarinin
anlasilmasiyla baglamistir. Bu kristaller pozitif ve negatif iyonlardan olusmus
kimyasal bir bilesime sahiptir ve bu iyonlar kristal i¢inde belirli yerlerde tekrarlanip
kristal &rgii olustururlar. Orgiiniin tekrarlanan en kiigiik birimi birim hiicre olarak
adlandirilir ve birim hiicrenin sahip oldugu simetri piezoelektrik 6zelligin olup
olmadigini belirler. Ayrica Neumann prensibine (Neumann’s principle) gore kristalin
icyapisinin simetrisi dig 6zelliklerinin simetrisini yansitir yani bir kristalin herhangi
bir fiziksel 6zelliginin simetrisi, bu kristalin nokta grubunun simetrisini de icermek
durumundadir [Newnham, 2005]. Sekil 2.1 de goriildiigii gibi 32 nokta grubunun temel
7 alt bolimii vardir, artan simetri sirasina gore, triklinik, monoklinik, ortorombik,
tetragonal, rhombohedral (trigonal), hekzagonal ve kiibik ’dir [Haertling, 1999]. Bu

32 nokta grubunun 21’1 simetri merkezine sahip degildir (piezoelektrik i¢in gerekli
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kosulu saglar) ancak bunlardan 20’si piezoelektrik 6zellik gosterir, kalan 1 grup diger
simetri gruplarinin karistmi oldugu i¢in simetri merkezi olmamasina ragmen
piezoelektrik 6zellik gostermez. Bu 20 nokta grubunun da 10 tanesinde mekanik
gerilme altinda polarizasyon meydana getirilirken geri kalan 10 tanesi ise
kendiliginden polarizasyona sahiptir. Bu kristallerde kalici  polarizasyon
bulundugundan kristal, hem piezoelektrik hem de piroelektrik davranig gosterir. Bu 10
grubun altinda da kendiliginden ve yeniden ydnlendirilebilir polarizasyon gosteren
malzemelerin olusturdugu bir alt grup bulunur. Bu alt grup ferroelektrik, piezoelektrik

ve piroelektrik davraniglarinin hepsini gosterir.

11 simetri merkezli 21 simetri merkezi
(piezoelektrik olmayan) bulunmayan

20 Piezoelektrik
(Mekanik gerilim altinda
polarize olmus)

10 Piroelektrik Etki
(Kendiliginden polarize
olmus)

10 Ferroelektrik Etki
(Kendiliginden ve
yeniden polarize

olabilen)

Perovskite Tungsten Payroklor Tabakall yapi
A803 Bronze CdnggOy Bi4Ti3012

PbNb,O;

Sekil.2.1: Temel simetri lizerinde piezoelektrik ve alt grubunun iligkisi.

Simetri merkezi bulunmayan kristallerde piezoelektrik 6zellik 18.yy sonlarina
dogru Jacques and Pierre Curie tarafindan quartz, turmalin gibi kristallere uygulanan
etki kuvvetine karsi tepki olarak, kristal yiizeyinde elektrik yiiklerinin birikmesiyle
kesfedilmistir. Yunancadan gelen “piezo” nun sdzciik anlami sikigma veya baski

yapma anlamina gelir.



Bir dielektrik malzemeye elektrik alan uygulandiginda malzemede az da olsa
sekil degisimi meydana gelmektedir, sekil degisimi uygulanan elektrik alanin

karesiyle orantilidir ve buna elektrostriktif etki ad1 verilir.

x = Qe’E? (2.1)

Esitlik 2.1°de x: gerinme; Q: elektrostriktif sabiti; E ise elektrik alandir.
Elektrostriktif etki tersinir degildir yani malzemeye uygulanan herhangi bir etkiye
kars1 malzemede elektrik alan meydana gelmez. Piezoelektrik o6zellik ise simetri
merkezine sahip olmayan dielektrik bir malzemeye herhangi bir kuvvet/gerilim
uygulandiginda uygulama yoniine ters dogrultuda polarizasyon meydana gelir ve
malzeme yiizeyinde yiik agiga cikar bu yiik iki malzeme yiizeyi arasinda potansiyel
farka sebep olur. Bu 6zellik tersinir oldugundan, piezoelektrik malzemeye elektrik
alan uygulandiginda ise elektrik alanin yoniine bagl olarak malzeme boyunda ve
eninde sekil degisimi meydana gelir [Moulson and Herbert, 2003].

Sekil 2.2. Kutuplanmis bir piezoelektrik bir malzemenin ¢ekme veya basma
kuvvetleri etkisinde ve uygulanan voltajin polaritesine gore diiz ve ters piezoelektrik
etkinin temsili gosterimi verilmistir. Sekil 2.2a,b’e kutuplanmis piezoelektrik
malzemeye uygulanan basma (sikistirma) veya ¢ekme (germe) kuvvetleri malzeme
yiizeyinde yiik birikimine sebep. Seramik bir devre elemani olarak baglanirsa iki
yiizeyi arasinda bir potansiyel fark olusur buna diiz piezoelektrik etki adi verilir. Bu
islemin tersine eger malzemeye bir elektrik alan uygulanirsa (veya voltaj) seramik
boyutlarinda degisim meydana gelecektir. Kutuplama voltaji1 ile seramige uygulanan
voltaj ayni polaritede ise seramikte uzama (Sekil 2.2d), ters polaritede ise kisalma
meydana gelir (Sekil 2.2¢). Piezoelektrik seramigin bu sekilde hareket degisimine ise

ters piezoelektrik etki denir [Buchanan, 1991].
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(d) Kutuplama
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polaritede
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voltaj ile birlikte
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(e) Kutuplama
voltajiile ters
polaritede
uygulanan
voltaj ile birlikte
kisalma

Sekil 2.2: Piezoelektrik ters ve diiz etkinin malzemeye uygulanan basma ve ¢gekme
kuvvetleri etkisinde ve voltaj altindaki gosterimi.

Piezoelektrik seramik malzemenin gerilim-elektrik alan, elektrik alan-gerinim
ve elektrik alan-yer degisimi iligkisi Sekil 2.3’de verilmistir. Heckmann diyagraminin
piezoelektrik malzemeler i¢in gecerli olan sekle gore elektriksel ve mekanik 6zellikler

arasindaki iligkiler diiz ve ters piezoelektrik 6zellikleri temsil etmektedir [Jong et al.,

2015].

Gerinim

Elastiklik
&
-1@

/Piezoelektrik Etki

[Mekanik]

(Elektromekanik

Etkiler)

Yer

Degigmi

Gegirgenlik

Elektrik
Alan

(E)

[Elektriksel]

Sekil 2.3: Piezoelektrik malzemelerin mekanik ve elektriksel 6zellik iliskisini
gosteren Heckmann diyagrama.




Yukarida piezoelektrik baglantilar1 verilen Heckmann diyagramina gore; diiz
piezoelektrik 6zellik; Gegirgenlik, € Dielektrik yer degisimi, D [m] (Displacement)
Elektrik alan, E [V/m] ve mekanik gerilim, X [N/m?], piezoelektrik yiik katsayisi, d
[C/N] arasindaki iligki dir ve Esitlik 2.2°de verilmistir;

Diger taraftan ters piezoelektrik etki ise: Gerilim ve gerinme arasindaki iliski;

elastiklik (stiffness) s [m?/N] ise Esitik 2.3 ile verilmektedir [Kao, 2004].
Xij = dijicEx + sE X (2.3)

Denklemlerde yazilan {ist indis parametreleri sabit tutulmustur. Bu iki
denklemin, kristalin farkli dogrultularindaki piezoelektrik 6zellikleri ile iligkili olan
matris formu da bulunur ¢ilinkii elektriksel yer degistirme (electric displacement) ve
gerinim (strain) kristalin yonlerine baglidir. Bundan dolay1 yone bagl piezoelektrik
ozelliklerin belirlenebilmesi i¢in 6l¢iim gostergeleri Olgiilen 6zelligin alt indisi olarak
yazilir. Ornek olarak ds; piezoelektrik yiik katsayis1 1 yoniinde (kutuplanma yoniine
dik) uygulanan gerilmenin, 3 yoniinde (malzemenin kutuplu yoniine paralel)
olusturdugu kutuplanmay1 ya da 3 yoniinde uygulanan elektrik alanin, 1 yoniinde
olusturdugu gerinimi gosterir. dss ise 3 yoniinde uygulanan birim gerilme, 3 yoniinde
(malzemenin kutuplu yoniine paralel) olusturdugu kutuplanmay ifade eder ya da 3
yoniinde uygulanan elektrik alanin, yine 3 ydniinde olusturdugu gerinimi gosterir.
Piezoelektrik malzeme iizerine etkiyen kuvvet ve polarizasyon yonleri Sekil 2.4’de
gosterilmistir. Piezoelektrik yiik katsayisi diiz etki icin genellikle 10722 C/N olarak, ters
etki icin 102 m/V olarak ifade edilir [Haertling, 1999].
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Sekil.2.4: Malzeme iizerine etkiyen kuvvet yonleri ve polarizasyon yonti.

2.3. Ferroelektrik Ozellikler

Ferroelektrik malzemeler kendiliginden polarizasyona sahip uygulanan
elektrik alan ile yeniden yonlendirilebilen dipollere sahip malzemelerdir. Sekil 2.1°de
verilen tabloda goriildiigli gibi ferroelektrik 6zellik simetri merkezi olmayan tek
kristalli veya ¢ok kristalli malzemelerde goriiliir. Normal dielektrik malzemelerde
digsaridan uygulanan bir elektrik alanla olusan polarizasyon ¢ok kiigiiktiir, dielektrik
sabiti ise genellikle 100 den daha azdir. Fakat ferroelektrik malzemelerde dielektrik
sabiti 10° mertebesine kadar cikarken polarizasyon 6zellikleri biiyiik derecede artar.
Ferroelektrik malzemeler yeniden yonlendirilebilir kendiliginden polarizasyona sahip
(Ps) olmasinin sebebi dipol momentlere sahip olmasindan dolayidir. Belirli bir sicaklik
altinda (Curie sicaklig1) simetri merkezi olmayan kristal yapilarda pozitif ve negatif
yiikler birbirlerine gore farkli konumlarda yer alarak dipol moment olusturur. Cogu
ferroelektrik malzeme perovskite ABO3 yapisinda olsa da, Rochella tuzu, KH2PO4
(KDP) ve PVDF (Polyvinylidene fliioride) gibi bazi inorganik malzemeler de
ferroelektrik 6zellik gostermektedir [Carter and Norton, 2007].

Kendiliginden polarizasyona sahip olmanin temelinde birim hiicreyi meydana
getiren pozitif ve negatif yiiklii iyonlarin denge merkezlerinden kayarak bir birlerine
gore yer degistirmesi sonucu olusur. Perovskite m3m simetrisine sahip ABO3 yapinin
A konumuna Pb?*, Ba?*, Sr?*, Bi®*, Na* gibi nispeten biiyiik katyonlar 12 adet O*
anyonu tarafindan ¢evrilmis dir. B konumunda ise daha kiiciik capli (Ti**, Zr**, Nb**,
Zn%**, Mg?®") katyonlar oksijen oktahedralin merkezinde yer almaktadir (Sekil 2.5)

[Akga, 2016], [Trolier-McKinstry S, 2008].
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Ortorombik Rombohedral

(b)

Sekil 2.5: Perovskite kristal yapisi ve perovskite birim hiicrelerin ¢arpilmasi
ile olusan yapilar. a) provskite, b) tetragonal, ortorombik ve rombohedral yapilar

Ferroelektrik ozellik, Curie sicakligi (Tc) denilen bir gecis noktasiyla
sinirlanmis belli bir sicaklik bolgesinde gozlemlenebilen, elektrik alan altinda yeniden
yonlendirilebilir kendiliginden polarizasyon ile tanimlanabilir. Tc sicaklig1 iizerinde
malzeme ferroelektrik 6zelligini kaybeder ve normal dielektrik davranis gosterir.
Ferroelektrik malzemeler genellikle T¢ iizerindeki sicakliklarda polar olmayan
davranis gosterir ve Ozellikle Curie sicakligina yakin bolgelerde oldukga yiiksek
dielektrik sabitine sahiptirler. Tipik olarak dielektrik sabiti (er)-sicaklik ve
polarizasyon -sicaklik grafikleri Sekil 2.6’de verilmistir. T>T. de dielektrik sabitinin
sicakliga bagl hizli bir sekilde artmasi1 “anomali degeri” olarak adlandirilir bu bdlge

de dielektrik sabiti Curie-Weiss bagntist ile verilir;

(2.4)
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C: Curie sabiti olarak isimlendirilir. Bu ge¢is sicakliginda kristal yap1 degisiminden
dolay1 sadece dielektrik sabiti ve polarizasyon degil ayn1 zamanda malzemenin elastik,

piezoelektrik sabitleri de anomali gosterir [Kao, 2004].

)&”

B T. T T. T
Barium Titanate KDP Rochelle Salt
T.=120°C. T =-150°C. (C) T.=24°C.

T T

Sekil 2.6: Ferroelektrik kristallerin sicakliga bagl dielektrik sabiti ve kendiliginden
polarizasyonunu gésteren sematik ¢izim. a) Perovskite BaTiOs (BT), b) KH2PO4
(KDP) ¢) Rochelle tuzu (KNaC4HsOg-4H20).

Ferroelektrik o6zellige sahip ABO3s perovskite ailesinin en bilinen iyesi
BaTiOs, (BT)’ diir. A konumunda Ba?* (1.35 A), B konumunda ise daha kiigiik iyon
boyutuna sahip Ti** (0.68) iyonu yer almaktadir. Sekil 2.7a’da goriildiigii gibi BaTiO3
malzemesine ait birim hiicre Curie sicakliginin lizerinde (>120°C) yiiksek simetrili
kiibik yapidadir. Bununla beraber birim hiicre yapisi sicakliga baghdir. Belirli gegis
sicakliklarinda birim hiicre nispeten kararsiz yapidan daha kararli yapiya gelerek faz
doniisiimiinii gerceklestirir. Sekil 2.7b’de goriildigi gibi Curie sicakliginin altinda
yapidaki iyonlar denge konumlarindan (B konumundaki Ti* iyonu 0.1 A ve A
konumundaki Ba?* iyonu 0.05A yukari, oksijen iyonlar1 ise(O%) 0.05 A asag1 dogru)
kayarak birim hiicre Tetragonal yapiya déniisiir. Iyonlarin bu sekilde yer degistirmesi
sonucu kurulan yeni denge de birim hiicre kalic1 dipollere sahip olur ve bu dipoller
kendiliginden polarizasyonu meydana getirir. BaTiOz seramiginin sicakliga bagl

iyonlarin yer degistirmesine gore iki ayr1 denge yapt durumu daha vardir. Bunlar Sekil
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2.7c’de goriildiigii gibi 5°C ile -90°C arasinda ortorombik, ve -90C den kiiciik

sicaklikda rhombohedral yapiya sahiptir.

Rombohedral
T<-90°C

Ortorombik
5°C>T>-90°C

@

a, .

Tetragonal
120°C >T>5°C

Kiibik
T>120°C

Sekil 2.7: Perovskite kristal yapisinda ki BaTiO3 birim hiicresi. a) T > T¢ polar
olmayan paraelektrik (kiibik) faz, b) T < T¢ iyonlarin yer degisimi, C) birim hiicre
yapisinin degismesi ile kendiliginden polarizasyonun yoniiniin degisimi.

Sekil 2.8.’de Baryum titanat’in sicakliga bagli faz degisimi ve muhtemel

polarizasyon yonleri goriilmektedir. 120°C ila 5°C arasi tetragonal 6 adet polarizasyon

yonii, 5°C ila -90°C arast ortorombik yapida <110> diizlemlerinde izinli 12

polarizasyon yonii ve -90°C’den kiigiik sicakliklar igin ise rhombohedral <111>

diizlemlerinde polarizasyona sahip 8 adet polarizasyon yon dogrultusu vardir [Shu and

Bhattacharya, 2001].
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Sa <100> Polarize <110> Polarize <111> Polarize
Kiibik

Tetragonal Ortorombik Rombohedral
P 1 1 1
I 1 I
Sicaklik 120°C 5°C -90°C [l I ll
A
100
i [ol)
010
foro} 17
a, a
(a) (b) (c) (d)

Sekil 2.8: Ferroelektrik BT kristalinin sicakliga gore faz degisimi ve muhtemel
polarizasyon yonlerini gosteren ¢izim. a) Kiibik, b) <100> tetragonal, c) <110>
Ortorombik, ¢) <111> Rhombohedral.

Ferroelektrik malzemelere elektrik alan uygulanmadigi zaman kendiliginden
polarizasyona sahip olduklari i¢in polarizasyon sifir olmaz. Yeniden yonlendirilebilir
olmas1 ise polarizasyon yoOniiniin uygulanan elektrik alana bagl olarak
degistirilebilmesidir. Ferroelektrik malzemelerin en belirgin 6zellik polarizasyon (P)
ile uygulanan elektrik alan (E) arasinda olusan histerisiz dongiistidiir. Esasinda her bir
ferroelektrik histerisiz dongiisli o malzemenin “bir parmak isaret™ gibi dir, “6zel”dir.
Sekil 2.9°de tipik bir histerisiz egrisi ve bu histerisiz dongiisiine eslik eden domain
cevrimi ile birlikte verilmistir. Histerisiz egrisinden kendiliginden polarizasyon (Ps),
kalici polarizasyon (Pr) ve zorlayict elektrik alan (Ec) gibi malzemeye o6zel
karakteristik 6zellikler belirlenebilir. Yukarida bahsedildigi gibi, T<T: oldugunda
ferroelektrik malzeme daha diisiik simetrili polar bir yapidadir. Perovskite ABO3
kristal yapisinda A ve B iyonlar1 birbirlerine gore denge merkezlerinden kaydiklarinda
dipol momentler olusturur. Diger taraftan ise farkli eksende farkli yonde yonlenmis
dipol momentler olusmaktadir. Bu sekilde farkli eksenlerde olusan dipoller sistemin
enerjisini oldukca artirmaktadir. Bu nedenle sistem serbest enerjisini diisiirmek icin
domain bolgeleri olusur. Bir domain bdlgesinde dipoller ayn1 yonde yonlenmislerdir.
Komsu domainlerde ise farkli yonlerde yonlenmis dipoller mevcuttur. Sonug olarak
ferroelektrik kristal i¢inde farkli yonlerde yonlenmis domainler bulunmaktadir.
Ornegin BaTiOsz kristali 120°C’den sogumaya basladiginda paraelektrik (kiibik)
fazdan tetragonal ferroelektrik faza geger. Bu gecis esnasinda kristal simetrisine bagli
olarak farkli yonlerde yonelmis dipollere sahip domainler bulunmaktadir (Sekil 2.9
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kutuplama oncesi domain goriiniimii). Olusan iki komsu domaini domain duvari ikiye
ayirir. Sekil 2.9°de O-A noktas1 arasinda kiigiik bir elektrik alan uygulandiginda
polarizasyon uygulanan elektrik alanla birlikte lineer olarak artar. Elektrik alan
domainlerin yonelimi i¢in yeterince biiyiik olmadiginda bu lineer artig elektrik alanla
olusan polarizasyondan kaynaklidir. A-B noktalar1 arasinda elektrik alan
arttirlldiginda domainlerin yonelimiyle birlikte polarizasyonda lineer olmayan artis
gozlenir. Uygulanan elektrik alan yiikseldiginde ¢ogu domain kutuplanma yoniinde
yonlenecek ve polarizasyon bir doyum noktasina ulasacaktir. BC noktalar1 arasinda
ferroelektrik histerisiz egrisi doyuma ulastig1 i¢in yani donebilecek tiim domainler
elektrik alan dogrultusunda donebildigi i¢in bundan sonra verilen elektrik alan ile
herhangi bir polarizasyon artig1 olmayacaktir. Elektrik alan dogrultusunda yonlenmis
domainlerin temsili ¢izimi B noktasinda verilmistir. Elektrik alan azaltildiginda ise
polarizasyon CBD yolunu izleyerek kalici bir degere sahip olacaktir. Kalici
polarizasyona sahip olan malzemenin domain goriintiisii D noktasinda verilmistir.
Elektrik alan sistemden ¢ekildiginde Elektrik alan etkisinden ¢ikan dipollerin bir kism1
tekrar eski pozisyonlarina donmelerine ragmen c¢ogu domain kalict olarak

yonlenmesini diirdiirmekte oldugu goriilmektedir.

Gerilme

Elektrik
Alan

Kutuplama
Oncesi

Sekil.2.9: Ferroelektrik histerisiz dongiisii ve dongiiye eslik eden domain domain
cevrimi ve gerilme-elektrik alan egrisi.

Lineer CB bdlgesinden polarizasyon eksenine bir dogru ¢izildiginde olugsan E
noktasindaki OE bolgesi kendiliginden polarizasyonu (Ps, spontaneous polarization)

ve OD bolgesi ise kalici polarizasyonu (Pr, remanent polarization) gostermektedir. Pr,
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Ps’ den kii¢iiktiir ¢iinkii elektrik alan sifira indiginde baz1 domainler olusan gerinimden
dolay1 eski orijinal konumlarina dénebilir ve bdylece domainlerin net polarizasyona
katkis1 azalir [Kao, 2004], [Jin et al., 2014].

Yukarida da bahsedildigi gibi poli-kristalli veya tek kristal ferroelektrik
malzemelerde domainler i¢ enerjiyi minimize etmek i¢in olusurlar. Domainlerin
yonelimi muhtemel polarizasyon yonlerine, kristal yapisina ve simetrisine baghdir.
Ormnegin tetragonal kristalde 180° ve 90° domain duvarlar1 bulunur. Sekil 2.10a)’da
180° domain duvari birbirine zit yonde polarizasyona sahip birim hiicreyi ikiye
bolmiistiir, 2.10b)’de ise 90°C’lik domain duvar1 90° polarizasyona sahip iki birim
hiicreyi bolmiistiir. Benzer sekilde ortorombik kristal 60°, 109.5° ve 180° derece
domain duvarlarina sahipken rhombohedral kristal ise 70.5° (110), 109.5° (111) ve
180° (001) derece domain duvarlarina sahiptir [Baek et al., 2011], [Potnis et al., 2011].

180° domain duvari 90° domain duvari

- || —|

L
V4
V4
V4

(@) (b)

Sekil 2.10: Domain duvarlarinin basit ¢izim gdsterimi. a) Ters yonde polarizasyona
sahip dipolleri ayiran 180° domain duvari, b) 90° domain duvarlarin1 gosteren ¢izim.

2.3.1. Ferroelektrik Histerisiz Cevirimine Etki Eden Faktorler

Ferroelektrik histerisiz ¢evrimine etki eden birgok faktor vardir. Bazi faktorler
malzemenin kendisinden kaynaklanmakta iken bazilar1 ise 6l¢iim sartlarindan ileri
gelmektedir. Ferroelektrik histerisiz dongiisiinii etkileyen bu faktorler iginde; faz
ve/veya faz smir1 (Morfotropik faz siniri), dopant (6zellikle sert karakter bigimi),

kristal yonelimi (anizotropi) ve yaglanma (aging) etkisi dnemlidir.
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Faz ve faz sinir1 etkisi; ferroelektrik faz histerisiz dongiisii iizerinde 6nemli bir
role sahiptir. Ornegin polarizasyon sadece <100> tetragonal faz yonlerinde degil ayn1
zamanda <111> rhombohedral yonlerinde de gergeklestirilebilir. Ayni1 anda iki fazda
gerceklesecek polarizasyonun muhtemel (6 adet tetragonal, 8 adet rhombohedral) 14
adet polarize olabilecek yone sahip olacaktir. Bunu ferroelektrik seramiklerin en
bilinen ve en popiiler perovskite ABO3 yapisina sahip Pb(ZrixTx)O3 (PZT) kati
cozeltisi ve faz diyagramu ile agiklamak daha faydali olacaktir. PZT kati ¢ozeltisi,
PbZrO3 (PZ) ve PbTiO3 (PT) kompozisyonlarinin karigimindan meydana gelir (Sekil
2.11). Morfotropik faz rhombohedral PZ ile tetragonal PT nin bir arada (PZ/PT =
52/48) oldugu sinirdir ve tam bu noktada PZT seramiginin dielektrik sabiti ve planar
bagdasma katsayist yiiksek degere sahiptir. Piezoelektrik ve dielektrik ozelliklerin
yiiksek olmasinin yukarida bahsedildigi gibi sebebi morfotropik faz sinirinda (MFS)
rhombohedral 8, tetragonal 6 adet kutuplanma yOniiniin bulunmasindan
kaynaklanmaktadir. PZT seramigi i¢cindeki PT miktar arttikca kristal yap1 tetragonal
faza kayarken PT (495°C) nin yiiksek Curie sicakligindan dolayr seramik sistemin

Curie sicaklig1 da artmaktadir.
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Sekil 2.11: PZT kat1 ¢6zeltisine ait ikili faz diyagrama.

Sekil 2.12°de PZT seramigin (Zr/Ti) oranlarinnin degisimiyle ferroelektrik
histerisiz dongiisii lizerini etkisi verilmistir. Nb ile modifiye edilmis, pzt seramignin

faz yapisina gore kalict polarizasyon degeri Rhombohedral faz 0.4 C/m2, MFS
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0.28C/m2 iken tetragonal faz da 0.2C/m2 dir [Jin, 2011]. PZT nin farkli fazlarina ait
histerisiz dongiisiinde de goriildiigii gibi rhombohedral fazin 8 esit domain durumu,
tetragonal fazin ise 6 esit domain durumu oldugu i¢in rhombohedral fazin
kendiliginden polarizasyonu (Ps) ve kalic1 polarizasyonu daha yiiksektir. Bununla
beraber rhombohedral yapidaki 109° ve 71° ferroelastik domainler tetragonal yapidaki
90° lik domainlere gore daha kolay donecegi belirtilmistir [Damjanovic and Demartin,

1997].

Polarizasyon (C/cm?)

— Rhom. 05T

— MPB
— Tetra. /‘

-50 : 0 25 50
H Elektrik Alan
(kV/cm)

H5-L

Sekil 2.12: Nb- katkili PZT seramigin rhombohedral, tetragonal ve MFS
yakinlarindaki ferroelektrik histerisiz dongisii.

Katkilama etkisi; yukarida da bahsedildigi gibi ABOz3 perovskite yapisina sahip
PZT seramik sistemine katkilama yapilarak sert 6zellikte ( yiiksek mekanik kalite
faktord, diistik dielektrik kayip) ve yumusak (diisiik zorlayici alan, ytliksek Pr, yliksek
kij,) ozelliklere sahip uygulamaya doniik ferroelektrik seramikler ¢ok yaygin bir
bicimde kullanilmaktadir. Tablo 2.1°de PZT piezoelektrik sistemine yapilan katkilar
ve katkilamanin etkileri verilmistir [Akga, 2016].

PZT seramik sistemine alic1 (acceptor) iyon (6rnegin Fe3*) katkilama
yapildiginda B-konumunda bulunan (Ti*" veya Zr*") iyonlar ile yer degistirir. Bunun
sonucunda sistemde elektrik notralizenin saglanmasi amaci ile oksijen bosluklari (Vi)

ve Esitlik 2.5°de Kroger-Vink notasyonu ile ifade edilen kusur denklemi verilmistir.

Pb(ZrxTi1—x)03 ’ .
0y + Fey03 ————— 2Fe(z, ) + Vo + 2Vp), + 505 (2.5)

19



Esitlik 2.5°de verildigi gibi FeEZr’Ti) —Vy kusur c¢ifti (veya dipol ¢ifti)
olusmaktadir (Sekil 2.12). Diisiik sicakliklarda dahi ¢ok kolayca hareket edebilen
oksijen bosluklart domain duvarlar1 smirinda birikirler bu birikme sonucunda
uygulanan bir elektrik alanda domain duvarlarinin hareketini engellerler. Domainlerin
veya domain duvarlariin donmesi i¢in daha biiyiik zorlayici elektrik alana (Ec) ihtiyag

duyulur.

Tablo 2.1: PZT sistemine yapilan farkli katkilar ve katkilarin 6zelliklerine etkileri.

Katk: Tipi Katki Etkileri PZT Tipi
Ornekleri
A- K".Rb™ | Fazla oksijen bosluu konsantrasyonu
konumu
Yiiksek mekanik kalite faktoril
Alic
Yiiksek zorlayict alan
Zor kutuplanma ve depolarize Sert
e Co™. ™ PZT
G—a‘f, Se™, Diisiik dielektrik kayip
B Cr3, M3,
komumu | Aps ppo*2, Diisiik dielektrik sabiti
Cu™?
Ahc Diisiik domain duvar hareketliligi
Diisiik piezoelektrik sabitleri
A- La”, Bi, | Diisiik oksijen boslhigu konsantrasyonu
konumu Nd™
Diigiik mekanik kalite faktorii
Verici
Diisiik zorlayic1 alan
Kolay kutuplanma Yumusak
B- Yiiksek dielektrik sabit PZT
konumu ) )
Nb™, Sb™ Yiiksek dielektrik kayip
Verici
Yiiksek domain duvar hareketliligi
Anormal diigiik yaglanma davranis:
Yiiksek piezoelektrik sabitleri

Schader et. al.,(2015) alic1 katki olarak Mn?* katkilama yapilmis sert karaktere

sahip PZT seramigin (Pb1.00[Zr0.47Ti0.48(Mno.33Sho.32Nbo 33)0.05]1.0003) ferroelektrik
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histerisiz dongiisii oda sicakliginda a) 450°C’de 30 dk siire ile bekletildikten sonra
1°C/dk soguma hiziyla b)150°C’de 5 dakika kutulandiktan sonra oda sicakligina
sogutularak Olgilmiistiir (Sekil 2.13). Sekil 2.13a’da kutuplama islemi yapilmamis
numunelerin rastgele yonlenmis domainlerdeki polar kusurlar (oksijen kusurlari)
nedeniyle domain duvarlarinin mihlanmasindan (pinning) dolayr P-E dongiisii
kistirllmis (pinched) sekildedir. Kutuplama (poling) isleminden sonra ise polar
kusurlar elektrik alan yoniinde tekrar yonelerek dipolar elektrik alani Eint 0.68 kK\V/mm
olan elektrik alana sahip asimetrik P-E histerisiz dongiisiine sebep olurlar [Schader et
al., 2015].
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Sekil 2.13: Oda sicakliginda sert PZT seramigine ait polarizasyon-elektrik alan
histerisiz dongiileri.

Sekil 2.14’de perovskite yapiya sahip PZT nin Fe** ve Nb®" katkilama yapilmig
birim hiicre ¢izimleri verilmistir. Hareketli oksijen kusurlar1 ve hareketsiz kursun

bosluklarinin katkilama ile yapilan iyonlarla meydana gelen dipoller verilmistir
[Morozov, 2005].

a) b)

0, : =S
— ° F——
=20 £
AL N
as - Dipoller i\ b
¥ )

(8] Pb Pb o

Sekil 2.14: PZT kristalinin birim hiicresinin alic1 ve verici katki ile katkilanmasi
sonucu olusan kusur dipolleri. a) Fe** alic1 dopant, b) Nb°* verici dopant.
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Diger taraftan ABOj3 kristal yapisinda ki PZT nin B konumuna verici (Nb*®
veya Sb *°) iyonun katkilanmasi ile birlikte B konumu iyonlarindan Zr** veya Ti**
verici iyonla yer degistirmesi sonucu yiik dengesinin korunmasi igin yapida hareketsiz
kursun bosluklari (V) olusur (Sekil 2.13) . PZT sisteme Nb*® iyonunun eklenmesi

ile olusan yumusak PZT ferroelektrik sistemine ait kusur denklemi denklem 2.6’ da

verilmistir.

Pb(ZryTi;—x)0 .
1/, 04 + NbyOg ——"232Nbiy, 1 + Vi + 2V5, + 60 (2.6)

Sekil 2.14 de perovskite birim hiicresinde kursun bosluklariyla sisteme

katkilama yapilan Nb+5 iyonlarinin Esitlik 2.6 da olusan 2Nbz,. 1y — V), dipol cifti

(veya kusur cifti) olusumuna yonelik ¢izim verilmistir. PZT sistemine verici katki
eklenmesi ile domain donmesi (domain switching) ve domain duvar hareketi (domain
wall mobility) artar yumusak karakterin bir 6zelligi olarak ferroelektrik histerisiz
dongiisii sert karakterdeki PZT seramigine gore karesel bir goriintii sergiler (Sekil
2.15) [Morozov, 2005].
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Sekil 2.15: Sert ve yumusak PZT‘ye ait ferroelektrik histerisiz dongiisii.

Yumusak karakter piezoelektrik seramikler genelde yiiksek kalici
polarizasyona (Pr), yiiksek elektromekanik baglasma katsayisina (ki), yiiksek
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dielektrik kaybina (tand), diisiik zorlayici alana (Ec) ve diisiik mekanik kalite faktoriine
sahiptirler.

Anizotropinin etkisi; Taneleri rast gele yonlenmis ferroelektrik seramikler i¢in
ferroelektrik 6zellikler herhangi bir yon i¢in aynidir. Fakat ferroelektrik “tek kristal”
ve “dokulu” seramikler i¢in ferroelektrik ozellikler giiglii bir sekilde kristalografik
yone bagli oldugu Sekil 2.16°de acikga goriilmektedir. Sekil 2.16a’da <001>, <110>
ve <111> yonlerine sahip rhombohedral PMN-0.30PT (TRS Technologies, State
College, PA) tek kristalinin kristalografik yonlenmeye gore ferroelektrik histerisiz
dongiisiiniin nasil degistigi gosterilmistir [Zhang et al., 2009] [Jin, 2011], [Yilmaz et
al., 2003b]. Simetrik goriinen histerisiz dongiilerinde sirasiyla <001>, <110>, <111>
kristalografik yonlenmeye gore Pr degerleri 0.24, 0.34 ve 0.41 C/m?, iken Ec degerleri
sirastyla 2.5, 2.9 ve 3.2 kV/cm olarak belirlenmistir.
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Sekil 2.16: <001>, <110>, <111> kristalografik yonlenmeye sahip PMNT30 tek
kristaline ait ve <001> yoniinde yonlendirilmis NB-BT dokulu seramiginin
ferroelektrik histerisiz grafigi.

Bilindigi gibi rhombohedral pseudocubic kristalde <111> yoniinde uygulanan
elektrik alan ile birlikte dipoller elektrik alan yoniine miimkiin oldugunca yakin sekilde
yeniden yonlenirler. [001] yoniinde kutuplanan kristalin <111> yoniinde ile 54.7°
egimli 4 adet esit polar vektore sahiptir. 4 adet <111> domainleri 4mm olarak
belirlenmis 4R olarak isimlendirilmistir. [110] yoniinde kutuplanmis kristalin 2 adet
esit domain durumu varken uygulanan elektrik alan yoniine 35.5° donerler. Domain
mithendisliginde mm?2 simetrisine sahip bu domain konfigiirasyonu “2R” olarak

isimlendirilmistir. <111> yoniinde bir polar vektore sahip [111] yoniinde kutuplanmis
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kristalin tek domain (mono domain) konfiglirasyonu bulunmaktadir 3m simetriye
sahip bu domain “1R” olarak isimlendirilmistir (Sekil 2.16). [Zhang et al., 2009], [Wan
et al., 2006]. Domain konfigiirasyonu miihendisligine gore polarizasyon biiyiikligi
histerisiz dongiisiinden tiiretilmistir. Mono domaine sahip kristalin kendiliginden

polarizasyonu (Ps) kristalografik yone bagi olarak Esitlik 2.7’ de verilmistir;

P P
Pr r<110> __ 'r<i111> (27)

<001> — \/7 — \/g

Sekil 2.16b’de hacimce % 5 SrTiO3 sablon iceren dokulu mikro yapiya sahip
(Na12Bi12)TiO3 — BaTiO3 seramigine (% 5.5 mol BT) ait ferroelektrik histerisiz

dongiisti verilmistir. Rhombohedral <001>pc yoniinde yonlendirilmis Kristalin kalici

polarizasyonu Esitlik 2.7’de verildigi gibi 1/ 3 Ps olmalidir. Taneleri rastgele

dagilmis olan Seramigin 6l¢tim yonii <001> pc ve polarizasyon agist <111>p¢ esit kutup
yogunlugunda 3-D space’de 0° den 54.7° ye kadar cesitlilik gosterir. Diger taraftan
dokulu seramiklerde 6l¢im yonii (textured direction [001]) ile polarizasyon yonii
(<111>pc) aras1 54.7° dir (Sekil 2.17a). Bundan nedenle, 3-D space’de her bir domainin
polarizasyon ortalamasina sahip olan taneleri rastgele yonlenmis seramigin Py degeri
<001>pc dokulu seramigin Pr degerinden yiiksek oldugu belirtilmistir [Yilmaz et al.,
2003b], [Wan et al., 2006].

ﬁcfﬂ

[111]1] E,

Sekil 2.17: Kutuplu PMN-PT tek kristalinin a) [001], b) [011] ve c) [111] y6nlerinde
muhtemel domain durumlarinin ¢izimi.

Sert ve yumusak seramiklerin ferroelektrik histerisiz dongiisiine thermal islem

(Quench) etkisi; Yukarida bahsedildigi gibi ferroelektrik malzemelerde “sertlesme

(hardening)” olay1 yiiklii ve hareketli noktasal (V,, gibi) hatalarin domain duvarlar
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etrafinda toplanarak domain hareketini engellemesinden dolayr meydana gelir. Sert
karakterde olan ferroelektrik seramikler Quench islemi ile yumusama durumuna
gectigi bildirilmistir. Yumusama (softening) mekanizmasi Curie sicakligi civarina
kadar 1sitilan malzemenin hizli sogutma ile hareketli kusurlarinin domain duvarlarinda
birikmesinin engellenmesi ile gerceklesir. Ileri bir arastirmada yiiksek sicaklikla
beraber sert PZT seramikte iletkenlik goriiliirken yumusak 6zellikteki PZT seramikte
Curie sicaklig1 yakinlarinda dahi iletkenlik (hopping conductiviy) tespit edilememistir
[Morozov, 2005]. Termal etki ile orijinalde sert ferroelektrik malzemenin Curie
sicakliginda veya Curie sicakligi cevresinde yumusama davranisi gosterdigi literatiirde
oldukca sik rastlanan bir durumdur,[Gao et al., 2007], [Jonker, 1972], [Zhang and
Ren, 2005], [Ren, 2004], [Li B.S. et al., 2005]. Asagida yapilan caligmada sert ve
yumusak PZT piezoelektrik seramigin histerisiz dongiisiiniin Curie sicakliginin
iizerinden oda sicakligina sogutuldugunda quench etkisi ile doniisiimii verilmistir.
480°C’ye kadar 1sitilan seramiklerin sogutma hiz1 farkli sekilde gerceklestirilmistir.
Quench kosullari, (1) en hizli sogutma su igine atilarak (termal iletkenlik ~ 0.60
W/Km), (2) daha yavas sogutma hiz1 asetonda (termal iletkenlik ~ 0.19 W/Km), (3)
acik havada (termal iletkenlik ~0.02 W/Km) ve firin iginde en yavas sekilde sogutma
(4) yapilmistir. Sekil 2.18a’da yavas sogutulan sert PZT seramigin Kkistirilmis
(pinching) histerisiz dongiisiine bunun yaninda katkisiz PZT seramiginde sert karakter
histerisiz e sahip oldugu gomiilmektedir (Sekil 2.18b). Sekil 218¢’ de ise quench edilen
yumusak Ozellikte PZT seramigin histerisiz dongiisiiniin quench isleminden
etkilenmedigi goriilmektedir. Bu sonu¢ yumusak PZT seramigin ziplama iletkenlige

(hopping conductivity) sahip olmadigint dogrulayan bir sonuctur [Morozov, 2005].
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Sekil 2.18: Farkli sartlarda katkilanmig ve 1s1l islem yapilmis seramiklere ait
ferroelektrik histerisiz dongiileri. a) Sert, b) katkisiz ve ¢) yumusak (atomca % 1 Nb
katkili) farkl sartlarda quench islemi yapilmis PZT (58/42) seramigi.

2.4. Yiiksek Gii¢c Uygulamalar:

Piezoelektrik malzemelerin dielektrik ve elektromekanik ozellikleri standart
karakterizasyon cihazlari (empedans analiz cihazi, LCR metre gibi) ile genellikle
diistik elektrik sinyal sartlarinda rapor edilmistir. Bu cihazlar genellikle 0.5Vms ila 1
Vms arasinda 6l¢iim yapabilme 6zelligine sahiptirler. Bu tip karakterizasyon cesidine
piezoelektrik seramige verilen diisiik sinyalden dolay:1 “diisiik gii¢ karakterizasyonu”
(low power characterization) denir. Gergek uygulamada piezoelektrik seramiklere
gonderilen voltaj sinyali uygulama ile degismekle beraber standart 6l¢ltim sinyallerinin
cok tlizerindedir. Piezoelektrik malzemeler piezoelektrik transformer, ultrasonik
temizleyici, aktif sonar ve ultrasonik motor gibi yliksek giic uygulamalarinda yiiksek
voltaj altinda ¢alismaya maruz kalirlar. Bununla beraber piezoelektrik malzemelerin
yiiksek stirme voltaj1 kosullar1 altinda piezoelektrik 6zellikleri azalmaktadir. Diistik
voltaj atindaki 6zelliklerini kaybeden piezoelektrik malzemelerin yiiksek voltaj altinda

ozelliklerini belirlemek cihaz uygulamasi agisindan kritik bir 6neme sahiptir ve yiiksek
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sirme kosullar1 altinda yapilan elektriksel karakterizasyona “yiiksek giic
karakterizasyonu” denir.

Yiiksek gii¢ karakterizasyonu piezoelektrik malzemenin ger¢ek uygulamadaki
davranigin1 tanimlamak i¢in en uygun yoldur. Yiiksek gii¢c karakterizasyonu siirme
durumuna gore devamli (continuous) ve siireksiz (burst tor transient) modu olmak
iizere iki tip dir. iki durumunda birbirine gore avantajlar1 vardir. Kisaca, piezoelektrik
malzeme devamli mod da siirekli siiriilme voltaji uygulanirken, stireksiz mod da sinirl
sayida sinyal gonderilir. Alt boliimde siirme esnasinda sistemi devamli AC voltaj ile
beslemek gerektiginden devamli O6l¢iim modu anlatilmistir. Bu 6lgiim teknigi
ultrasonik motor ve doniistiiriiciiler (transformer) igin kullanilacak malzemelerin

yiiksek gii¢ karakterizasyonu i¢in kullanilmaktadir [Osamu et al., 1999].

2.4.1. Devamh Ol¢iim Modu (Continuous Mode)

Piezoelektrik seramikler rezonans frekansi yakinlarinda yiiksek giic
uygulamalarinda malzemenin 1sinmasina sebep olan devamli olarak siirme islemine
maruz kalirlar. Yiiksek stirme voltaj1 piezoelektrik malzeme 6zellikleri 1sinmadan ve
kayiplarin artmasindan dolay1 degisir. Bu 6l¢iim metodun da piezoelektrik seramik
malzeme devamli AC elektrik sinyali ile siiriiliir uygulanan sinyal (E=EoSinmt)
rezonans ve/veya anti-rezonans frekansi () taramasi boyunca devamli olarak sisteme
gonderilir ve karakterizasyonu yapilan malzemenin empedans — frekans spektrumu
cikarilir. Devamli 6l¢iim metodunda voltaj, akim veya titresim hizi sabit tutularak
empedans frekans spektrumu c¢ikarilir, mekanik kalite faktorii ve elektromekanik
ozellikler ¢ikarilan spektrumdan hesaplanir. Devamli 6l¢iim modunun siirme
kosullarina bagli olarak 3 farkli ¢esidi vardir. Devamli voltaj modu, devamli akim
modu ve devamlt titresim hiz1 metodu [Gurdal, 2014].

Sabit Voltaj metodu ICAT (International Center For Actuators & Transducers)
tarafindan gelistirilen yiiksek gilic karakterizasyon sisteminin (High power
characterization system, HiPoCS Il1)’inin Il1. versiyonudur [Kenji et al., 1989]. Bu
metot empedans analiz cihazinin 6l¢iimii ile benzer fakat uygulanan voltaj (>1Vrms)
cok daha yiiksektir. Sekil 2.19a’da sabit voltaj metodu ile admittance frekans
spektrumu alman bir malzemenin diisiik frekans degerlerinde grafigi verilmistir.

Maksimum admittance bolgesinde admittance degerinde birden piklerin meydana
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geldigi goriilmiistiir. Sabit voltaj altinda titresim frekansinda titresim genligi yeterince
biiyiik oldugu i¢in piezoelektrik malzemenin lineer olmayan 6zelliklerinden dolay1
admittance piklerinde anormal yiikselmeler meydana gelir [Blackburn and Cain,
2006]. Bu nedenle sabit voltaj metodu malzemenin ne rezonans frekansi ne de mekanik
kalite faktorti hassas olarak verilen grafikten hesaplanamamustir.

Sabit voltaj metodu 6l¢iim tekniginde ki bu problemin iistesinden gelebilmek
icin HiPoCS IV. Versiyon, sabit akim altinda 6l¢iim teknigi gelistirilmistir [Uchino et
al., 1998]. Rezonans frekansinda titresim genligi temel olarak voltaj ile degil siirme
akimi ile orantili olarak gonderilerek sabit akim sartlarinda hemen hemen malzemenin
rezonans bolgesinde non-lineer oOzelliklerinden dolayr admittance rezonans
spektrumunda bozulmalar meydana gelmez. Bu O6l¢me ait admittance rezonans
spektrumu simetrik egriler seklinde olup rezonans frekans grafiginden mekanik kalite
faktorii hassas bir sekilde belirlenebilecektir Sekil 2.19b’de verilmistir [Uchino et al.,
2011].
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Sekil 2.19: Deneysel olarak belirlenmis admitans frekans spektrumunda. a) Sabit
voltaj ve b) sabit akim kosullarinda yiiksek gii¢ karakterizasyon grafikleri.

Bilindigi gibi mekanik kalite faktorii ve elektromekanik 6zellikler empedans
frekans  grafiginin rezonans ve anti rezonans frekans degerlerinden
hesaplanabilmektedir. Sabit akim ve sabit voltaj metodunda bu rezonans anti rezonans
degerlerine sahip olan empedans frekans 6l¢limiinii ayr1 ayr1 yapmak gerekmektedir.
Bu nedenle tek bir 6l¢iimde rezonans ve anti rezonans degerlerinin bulundugu
empedans frekans spektrumunun c¢ikarilmasi i¢in “sabit titresim hizi metodu”
(constant vibration method) metodu gelistirilmistir. Bu 6l¢iim metodu rezonans anti
rezonans bolgelerin empedans frekans spektrumda dogrusal olmayan 6zelliklerden

28



etkilenmeden birlikte Olgiile bildigi ve farkli titresim hizlarina gére mekanik kalite
faktoriiniin ve elektromekanik Ol¢limlerin hesaplanmasini saglamaktadir [Gurdal,

2014].

(a) (b)
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Sekil 2.20: Sert NKN piezoelektrik seramigin Voltage (Vrms) ve Akim (Arms)
degerleri ve sert PZT8 piezoelektrik seramigin empedans frekans spektrumu. a)
rezonans (318 kHz), b) anti rezonans (320 kHz).

2.5. Yiiksek Gii¢c Uygulamalarn icin Ustiin Ozellikli
Piezoelektrik Malzeme Gelistirilmesi

Yiiksek giic uygulamalar1 ultrasonik motorlar, transformatoérler, medikal
ultrasonik uygulamalari gibi biiyiik alternatif rezonans frekansi altinda uygulanan AC
gerilim ile calisan cihaz uygulamalarimi kapsar. Yiiksek giic uygulamalarinda
kullanilacak piezoelektrik malzemenin 1sinmaya karsi da direngli yani yiiksek mekanik
kalite faktoriine (Qm), diisiik dielektrik sabitine ve yiiksek faz gecis sicakligina sahip
olmasi istenmektedir. Bunun yaninda elektrik enerjisinin mekanik enerjiye ¢gevriminin
etkili olmasi i¢in malzemenin yiiksek elektromekanik baglasma faktoriine (kij) sahip
olmas1 malzemenin titresim hizinin artmasini saglayacaktir. Kisaca yiiksek gii¢
uygulamalar1 i¢in piezoelektrik malzemenin asagidaki Ozelliklere sahip olmasi

beklenir.

Yiiksek mekanik kalite faktorii (Qm)
Diisiik dielektrik kayip (3)

Yiiksek elektrik baglasma katsayisi (kij)

Yiiksek piezoelektrik yiik katsayisi (dij)
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o Yiiksek titresim hiz1 (1)

Bir onceki bolimde PZT piezoelektrik seramiginin yumusak ve sert olma
durumlar1 agiklanmisti. Tablo 2.2’de sert ve yumusak PZT nin elektriksel ve
elektromekanik ozellikleri verilmistir [Web 1, 2016]. Tablodan goriildiigii gibi
mekanik kalite faktorii ile piezoelektrik 6zelliklerin ikisinin birden yiiksek oldugu PZT
seramigi bulunmamaktadir. Bu nedenle yiiksek gilic uygulamalarinda yeni malzeme
arayisinin yaninda malzemenin yumusak ve sert karakter 6zelliklerini birlikte yeni bir
yaklagimla yiikseltmenin yolu aranmaktadir. Tez kapsaminda iistiin 0Ozellikli
seramiklerden ultrasonik motor iiretimi ve temel karakterizasyonu yapilacagindan alt
boliimde USM uygulamasi i¢in hem sert hem yumusak 6zellik gosteren tek kristal ve

poli-kristal seramiklere ait literatiir 6zeti verilmistir.

Tablo 2.2: Sert PZT8, Orta sert PZT4 ve yumusak PZT5H'nin dielektrik ve
elektromekanik ozellikleri.

Ozellik Birim PZT4 PZT5H PZT8
€733/ %0 g 1300 3400 1000
tan 6 % 0.4 2 0.004
Kp — 0.58 0.65 0.51
da3 102 C/N 289 585 225
dis 102 C/N 496 730 330
s 1012 m?/N 12.3 15.6 10
sFa3 102 m?/N 15.5 20 135
Qm — 500 65 1000
Tc °C 328 195 300

2.5.1. Ultrasonik Motorlar i¢in Piezoelektrik Malzeme Gereksinimi

Ultrasonik motorlarin en énemli birimi frekansinda titresimini stator’e aktaran
piezoelektrik seramik elementlerdir. USM' nin ¢ikis karakteristigini motor dizayninin
yani sira bu piezoelektrik elementlerin elektrik ve elektromekanik &zellikleri de
oldukca etkiler. Yiiksek giic uygulamalarinda (6rnegin ultrasonik motor
uygulamalarinda) seramik AC rezonans frekansinda calistigindan malzemede 1sinma
meydana gelecektir, bu 1sinma aygit performansini olduk¢a diisiirmektedir (Yan vd.,
2012). Aygitin ¢alisma boyunca performansinin degismemesi i¢in yliksek mekanik

kalite faktoriine (Qm), diisiik dielektrik kayiplara (tan o) ve yiiksek faz gegis
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sicakligina sahip olan piezoelektrik malzemeler tercih edilmektedir. Yiiksek gii¢
uygulamalarindaki malzemelerin basarim dlciisii (figure of merit) Qm.kij.K" olarak
belirtilmistir [Zhang et al., 2005]. Simdiye kadar tasarlanan USM' ler de yiiksek
mekanik kalite faktoriinden dolay1 sert PZT tercih edilmistir.

Giliniimiizde piezoelektrik USM'lerin en biliyiik sorunlarindan biri uygun
piezoelektrik sistemin hala bulunamamis olmasidir, yiiksek kalite faktoriinlin yaninda
yiikksek piezoelektrik yiik katsayisinin istenmesi USM' nin ¢ikis titresimlerini
artirabilecegi bundan dolay1 da USM’ un performansinin artacagi ifade edilmistir.
Ayn1 zamanda efektif olarak elektrik enerjisini mekanik enerjiye doniisebilmesi igin
bagdasma katsayilarmin (kij) ve piezoelektrik yiik katsayilarinin (dij) yiiksek olmasi
istenir. Perovskite ferroelektrik tek kristal Pb(Zn13Nb23)Os-PbTiO3 (PZNT) yiiksek
piezoelektrik yiik ( ~ 2000), elektromekanik baglasma faktori (~% 90) ve dielektrik
sabitinden (~5000) dolay1 eyleyici uygulamalari i¢in benzersiz bir malzeme 6rnegidir
[Park and Shrout, 1997]. Fakat bu malzemenin yiiksek gii¢ uygulamalarinda kullanimi1
icin uygun olmayisinin sebebi mekanik kalite faktorii degerinin ¢ok diisiik (<100)
olmasidir bu deger neredeyse yumusak PZT nin Qm degeri ile aynmidir (Bknz Tablo
2.2). Bu nedenle yeni bir yaklasim ile yumusak ozellikli tek kristal ferroelektrik
malzemelere alic1 katkilama yapilarak sert karaktere sahip olmalar1 saglanmistir. Alici
katki olarak genellikle alici katki olarak genellikle Mn?"*, Co?" gibi iyonlar
kullanilmigtir [Priya and Uchino, 2003], [Zhang et al., 2004].

USM rezonans frekansinda ¢aligtigindan dolayz titresim hizinin (v(ms) vibration

velocity) (v, <Q,-d) yiksek olmasi gerekir. Titregsim hizi rezonans frekans

acisinin ve titresim bilytikligiiniin bir oramidir (Ise vd., 1999). Eger piezoelektrik
seramik malzeme yiiksek v(ms) sahip ise yiiksek giic uygulamalari i¢in uygun bir
malzeme olacagi diistintilebilir. Fakat bilindigi gibi bir piezoelektrik sistemde Qm ve d
birbirini tliketerek artirilabilir. Bu nedenle arastirmacilar piezoelektrik sistemleri
modifiye ederek, hem mekanik kalite faktoriinii hem de piezoelektrik yiik katsayisini
artirmay1 amaglamislardir. Yani piezoelektrik malzemenin hem sert (yiiksek Qm ) hem
de yumusak (yiiksek dss) 6zellik gostermesi yiiksek gii¢ uygulamalart i¢in oldukca
uygun olacaktir.

Piezoseramik malzemelere katkilama yapilarak sert veya yumusak ozellik
kazandirilabilir. Fakat hem sert hem yumusak Ozelliklerden her ikisi birlikte

kazandirilmasinin en temel yolu katkilama ile birlikte seramigin mikro yapisinda bir
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doku olusumu ile kristalografik olarak yonlendirmektir. Bu sayede secilen bir
malzemeye katkilama yapilarak mekanik kalite faktorii artirilir daha sonra bu malzeme
uygun bir yontemle kristalografik olarak yonlendirildiginde hem sert hem de yumusak
ozellik gosterecektir.

Tez calismasmnin temel Ozgiin yaklagimlarindan biri USM’da dokulu
piezoelektrik kullanilmasimnin planlanmis olmasidir. Rastgele yonelime sahip
seramiklerin dokulu olarak tiretilmeleri durumunda 6zelliklerin belirli kristalografik
dogrultularda tek kristale yakin degerlere ulasabilecek olmasi nedeniyle elektriksel
ozellikleri de tek kristalinin 6zelliklerine yaklasacaktir. Bu durumda mantikli olan
yaklagim; hali hazirda yiliksek elektriksel ozelliklere sahip olan PZT esash
malzemelerin dokulu olarak tiretilmesidir.

Ote yandan Chen vd. (2001) modifiye edilmis 0.65Pb(Mg13Nb2/3)Os-
0.35PbTiO3z (PMN-35PT) seramik sisteminin morfotropik faz sinir1 (MFS)
yakinlarindaki bilesimlerine %1 atomca Mn dopingi eklendiginde sert piezoelektrik
karakter kazandigini belirlemiglerdir. Mekanik kalite faktorii (Qm) 300, piezoelektrik
yiik katsayis1 350 pC/N, dielektrik sabiti 2100 olarak Sl¢iilmiis fakat Curie sicakliginin
175°C oldugu goriilmiistiir. Sabolsky vd. (2003) PMN-32.5PT (agirlikga %1 fazladan
PbO ile) seramigini hacimce % 5 BaTiOs plakasal sablonlar kullanarak (001) yoniinde
sablonlu tane biiylimesi islemiyle serit dokiim ile yonlendirerek malzeme mikro
yapisina kristalografik doku kazandirarak tistiin elektriksel ve elektromekaniksel
ozellikler elde etmislerdir. Ancak bu malzemelerin faz gecis sicakligi (175°C) nispeten
diistik oldugu i¢in herhangi bir teknolojik aygit uygulamasina yer verilmemistir.

Yukarida bahsedilen kisitlamalardan dolayr yiiksek gili¢ uygulamalari igin
ihtiyaglar1 tam anlamiyla karsilayabilecek alternatif malzeme arayis1 devam
etmektedir (Zhang vd.; 2005). Bundan dolay1 doktora tez ¢alismasinda alternatif
malzeme {iretiminin yaninda iiretilen malzemeye dokusal mikro yap1 kazandirma ile
yiiksek giic uygulamalari i¢in istiin 6zelliklere sahip bir malzemenin {iretilmesinin
yolu aranacak ve iiretilen malzemeden ultrasonik motor uygulamalar1 yapilacaktir.
Incelenecek ana sistem Pb(Mg1/3Nb2/3)O3 — PMN’nin PbZrOsz — PZ ve PbTiOs — PT
(PMN-PZT) ile yaptigi ii¢ bilesenli sistemlerdir. Osamu ve ark.,1999, taneleri rast gele
yonlenmis PMN-PZ-PT sisteminin titresim hizin1 0.79 m/s bulmuslardir bu deger
geleneksel emsallerinden 1.7 kat daha biiyiik oldugu icin USM uygulamalarda

kullaniminin uygun olacagi diisiiniilmektedir [Ise vd., 1999].
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2.6. Tek Kristal Sablon Parcacik Uretimi

Tek kristal sablon pargaciklar seramiklerde sablonlu tane biiyiitme ile dokulu
mikro yap1 olusturmak igin kritik dneme sahiptir. Sablonlu tane biiylitme yonteminde
biiyiitiilen tek kristal parcaciklar matris tozu ile karigtirilarak uygun bir polimer
baglayici asiltisi i¢inde serit dokiim ile dokiilerek ilk yonlenme (sinterleme Oncesi
sablonlarin dokiim yoniinde yonlenmesi) saglanir. Isil islem uygulandiginda matris
yiizey enerjileri yiiksek olan taneleri nispeten yiizey enerjileri diisiik olan sablon
parcaciklarin iizerinde biiyliyerek 1sil islem sonunda ortaya dokulu bir mikro yap1
ortaya ¢ikar. Dokulu seramiklerin {iretilmesinde kullanilan anizometrik sablon
parcaciklarin morfolojisi, bilesimi, boyut dagilimi1 ve boy-en / kalinlik oran1 (aspect
ratio) elde edilen dokulu seramigin 6zellikleri ve morfolojisini dogrudan kontrol eder.
Bu nedenle uygun boyut ve sekle sahip anizometrik pargaciklarin saf olarak tiretilmesi
biiyiik 6nem tasir. Ignesel ve/veya plakasal sekle sahip anizometrik sablon parcaciklart

sablonlu tane biiylitme yonteminde yaygin olarak kullanilan sablon tipleridir.

2.6.1. Perovskite Yapiya Sahip Tek Kristal Sablonlar

SrTiOz (ST) ve BaTiOs (BT) sablon pargaciklar iki agamali ergiyik tuz sentezi
yontemi ile tretilerek PMN-PT seramiklerinde dokulu yapi olusturmak igin
kullanilmigtir. Fakat ikisi de basarili bir doku gelisimine imkan vermemistir. ST
sablonlar i¢in biiyiik latis uyumsuzlugunun yaninda PMN-PT den kaynaklanan zengin
kursun atmosferinde SrTiO3 sablonlarinda ¢6ziilme meydana gelmistir. PMN-PT nin
BT ile yonlendirilmesinde ise latis uyumuna ragmen seramikte biiyiik tane
boyutlarindan dolay1 dagilmalar meydana gelmistir. Sabolsky ve ark., 2001 dokusal
PMN-PT iiretiminde biiyiik taneleri BT sablonlarini kullanmislar ve mikroyapidaki
kabalagmadan dolay1 seramiklerin mukavemeti olduk¢a az olmustur [Sabolsky, 2001].

Tez kapsaminda perovskite yapida NBT ve BT plakasal sablonlari iiretilmistir.
Perovskite NaosBaosTiOs (NBT) ve BaTiOs (BT) sablon pargaciklarinin {iretimi Sekil
2.21°de verildigi gibi Bi2O2(Ban-m-1BimTinOzn+1) Onciil tabakali bizmut yapinin kristal
yapist ve kimyasi degistirilerek iig iiretilmektedir. Tabakali bizmut yap1 dan perovskite
yaptya doniisiim topokimyasal mikro kristal doniistime bir 6rnek dir. PMN-PZT

seramiklerinin dokulu yapida iiretilmesi i¢in ise BaTiOsz (BT) sablon pargaciklar
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kullanilacaktir. BT sablon parcaciklari tek asamada tiretildiginde ytliksek simetrisinden
dolay1 tek kristal kiibik pargaciklar halinde biiyiimektedir. Bu da doku olusumu
sirasinda yiiksek dereceden bir yonlenmenin engellenmesine ve diger bir sorun ise
biiylik kiibik pargaciklardan dolayr seramikte anormal tane biiylimesine yol acarak
seramigin parcalanmasina sebep olmaktadir. BT sablonlarini uygun olarak (plakasal
olarak) biyiitmek i¢in Bi2O2(Ban-m-1BimTinOzn+1) tabakali yapi Oncii toz olarak
kullanilir. Son asamada ise yapidaki Bi* topokimyasal doniisiim yontemiyle Ba*? ile
yer degistirerek BaTiO3 sablonlar sentezlenir.
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Sekil 2.21: Perovskite sablonlarin topo-kimyasal doniisiim yontemiyle liretimine ait
gosterim.

2.7. Sablonlu Tane Biiyiitme Yontemi

Dokulu piezoelektrik seramiklerin iiretiminde en yaygin olarak kullanilan
yontem sablonlu tane bilylitmedir — $TB (templated grain growth). STB yonteminde
anizometrik sablon pargaciklar1 ve ince taneli matris tozunu iceren bir organik bazl
bir seramik asiltist hazirlanmaktadir. Bu asiltinin serit dokiim yOntemiyle
sekillendirilmesi sirasinda Doctor Blade adi verilen ve Sekil 2.22°de goriilen

sistemdeki gibi bir bigak ile cam vb. sert ve diiz bir zemin arasinda kalan ince araliktan

34



sizdirilarak ince bir katman halinde elde edilmektedir. Bu yontemle 12 um ile 3 mm
arasinda seramik filmlerin {iretildigi bilinmektedir. Sablonlu tane bilyiitmedeki
kullaniminda ise asiltinin i¢erdigi sablon pargaciklar, zit yonlerde hareket eden doctor
blade ile altlik arasindaki kayma/kesme gerilmeleri sayesinde serit eksenine paralel
yonlenmektedir (Sekil 2.22). Asiltinin organik bazli olmasi ve katmanin ince olmasi
nedeniyle organik ¢oziicii hizla yapiy1 terk ederek geride ¢ok ince bir yas seramik film
birakmakta ve sekillendirme sirasinda elde edilen tercihli yonlenme korunmus

olmaktadir.

Asilt1 Haznesi

Doctor Blade

) ) Seramik Asilti
Kesme gerilmeleri

bélgesi "\!

Tagq_ywl i Seliiloz
filmin <O [ ———— Film
hareket yonii v, —

Cam Altlik

Sablon Pargaciklari

Sekil 2.22: Serit dokiim yontemi ve Doctor Blade ile sablonlarin serit dokiim
yoniinde yonlendirilmesi.

Daha sonra yas seritler belirlenen uygun o6lgiilerde Kesilip laminasyon
isleminden sonra preslenir. Preslenen numune yas haldeyken veya sinterlendikten

sonra uygun boyutlarda kesilerek kullanima hazir hale getirilir.

2.8. Ultrasonik Motor Gereksinimi ve Geleneksel
Motorlardan Farki

Gegen yiizyillin sonlarina dogru elektromekanik sistemlerin boyutlarinin
kiigiilmesiyle birlikte 1 cm?® 'den daha kiigiik boyutlarda motorlara gereksinim
duyulmaktadir. Bununla beraber kiiclik konvansiyonel elektromanyetik motorlarin
(EM motor) enerji verimliliginin saglanamamasindan dolay1 uygulamada kullanimini
zorlastirmaktadir [Uchino and Giniewicz, 2003]. Gelisen teknoloji ile birlikte robotik,

biyomedikal uygulamalarda, iletisim teknolojilerinde, mikro aygitlarda biiyiik
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elektromanyetik motorlar yerine manyetik girisime yol agmayacak ¢ok daha kiigiik
(mm- boyutlarinda) motorlara ihtiyag duyulmaktadir (Sekil 2.23) [Zhao, 2011],
[Uchino, 2008]. Bu gereksinime cevap vermek iizere mm-cm boyutlarinda yiiksek
enerji yogunluguna ve giice sahip ultrasonik motorlar (USM) gelistirilmistir. Bu
motorlara ultrasonik frekansta titresim giliciinli veren piezoelektrik seramik veya tek
kristal malzemelerdir. Piezoelektrik malzeme uygun frekansta siiriilerek motora
titresimi veren malzemedir, bu nedenle piezoelektrik malzemenin USM' i¢in uygun

secilmesi ve Ozelliklerinin iyi bilinmesi gerekmektedir [Zhao, 2011].

Mars prober For semiconductor manufacture Camera

piezoelectric actuator

Morphing wing (by PZT actuator) For astronomical telescope Aerial robot Space manipulator

Sekil 2.23: Farkl1 Ultrasonik Motor tiplerinin farkli uygulamalarda kullanimi
gosterilmistir.

Bir ultrasonik motorun temel yapist ve caligma prensibi Sekil 2.24. de
verilmistir. Piezoelektrik malzeme Sekil 2.24(a)’da uygun siirme voltaj1 verildiginde
stator deki elastik parcaya ile uyumlu olarak birlikte titresir. Stator de ki titresim yiizey
kontag1 vasitasiyla hareketi gergeklestirecek mobil elemente iletilir. Mobil element
yiiksek harekete sahip olacagindan motorun en gevsek birimidir. USM' nin en énemli
ozelligi yapisinin gok basit olmasidir, Sekil 2.24(b) 6rnek olarak donme harekete sahip
USM gorseli ve motoru olusturan elementler verilmistir. Gérselde USM' nin oldukga
basit bir yapiya sahip oldugu goriilmektedir [Tun¢demir, 2011].
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(a) : Piezoelektrik USM’ nin Temel Yapisi
Strme (Drive)
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Surtiinme Kontagi

Rotor/slider

On stres azalticr )
Rotor }Rotor/sllder:

Sekil 2.24: USM temel yapisi ve ¢alisma prensibi ve donme harekete sahip drnek bir
motorun a) yapisi ve b) bilesenleri.

Uretimi kolay olan cm boyutlarindaki geleneksel elektromanyetik motorlar
yiiksek enerji yogunlugundan dolay1 (4x10° J/m®, 1T alan altinda) birgok uygulamada
kullanilmaktadir. Ancak elektromanyetik motorlarin karmasik yapisindan dolayi
uygulamada aygitin boyutlar1 kiiciildiikce elektromanyetik motorlarin ¢ok ciddi
dezavantajlar ortaya ¢ikmaktadir. Gelisen teknoloji ile birlikte robotik, biyomedikal
uygulamalarda, iletisim teknolojilerinde, mikro aygitlarda biiyiik elektromanyetik
motorlar yerine manyetik girisime yol agmayacak ¢ok daha kii¢lik (mm- boyutlarinda)
motorlara ihtiyag duyulmaktadir [Uchino, 2008]. Bu gereksinime cevap vermek iizere
mm boyutlarinda yiiksek enerji yogunluguna ve giiciine sahip piezoelektrik motorlar
gelistirilmistir. Bu motorlara ultrasonik frekansta titresim giiclinii veren piezoelektrik
seramik veya tek kristal malzemelerdir. USM uygulamalarinda en yaygin kullanilan
piezoelektrik sert karaktere sahip kursun zirkonat titanat — PZT (PbZrixTixOs)
seramigidir. Bununla beraber yumusak ve sert tip piezo-malzemenin enerji yogunlugu

asagidaki sekilde ifade edilir;

U o = % kZ,&5,8,E° (2.8)

piezo

Bu egsitlikte E elektrik alan (1.5 x10° V/m), &,, dielektrik sabiti (1700), ve ki,

baglagma faktorii (0.71) olan PZT-5A igin enerji yogunlugu 8.5x10% J/m?® diir. Bu deger

elektromanyetik enerji yogunlugundan oldukga diisiiktiir. Rezonans frekansinda
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calisan ultrasonik motorlar benzeri eyleyicilerde kullanilan sert tip PZT 'nin enerji

yogunlugu ise;

plezo - Q k33‘933‘90 (29)

Bu esitlikte Q mekanik kalite faktoriidir. PZT-8 i¢in hesaplanan enerji
yogunlugu 4x10° J/m? diir. Sert tip PZT enerji yogunlugu yumusak tip PZT enerji
yogunluguna gore oldukea yiiksektir bu nedenle ultrasonik motor uygulamalarinda sert
karakter gosteren piezoelektrik malzemeler kullanilmaktadir [Morita, 2003].

Piezoelektrik motorlar elektromanyetik motorlara kiyasla bir¢ok avantaja
sahiptirler. Bunlar Tablo 2.3’de verilmistir ve avantajlarindan bazilar1 daha detayl

olarak agiklanmistir [Uchino and Giniewicz, 2003].

Tablo 2.3. Ultrasonik motorlarin avantajlari ve dezavantajlari.

Avantajlari Dezavantajlar
Diisiik hiz ve biiyiik tork Gii¢ kaynag1 gereksinimi
Hizli yanit, genis hiz araligi, ani Stator ve rotor arasindaki
durma, frenleme sistemi yok stirtiinmeden dolayi kisa dmiir
Yiiksek gii¢/agirlik orani ve Asirt 1stnmaya bagli ani tork
yiiksek verimlilik diistisleri

Sessiz calisma

Basit yap1 ve kolay tiretim

Hassas pozisyon ¢oziinlirligl

Manyetik alandan etkilenmeme

Ultrasonik motorlarn EM motorlara gore {istiin  Ozellikleri asagida
aciklanmstir;

Minyatiir motor tretimi i¢in daha uygundurlar; Teknolojinin gelismesine
paralel olarak 1990'lardan itibaren ofis ve otomobil ekipman iiretiminde 5-8 mm
boyutlarinda kiigiik motorlara olduk¢a gereksinim duyulmustur. Fakat gerekli enerji
yogunlugunda ve minyatiir boyutlarda geleneksel EM motorlar1 iiretmek oldukca
zordur. EM motorlarin 1/10'u kadar kii¢iik ve hafifligindeki piezo aygitlarin depoladig:
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enerji yogunlugu daha fazladir. Bu nedenle mikro-motor uygulamalarinda kullanima
uygundur.

Elektromagnetik etkilesim yoktur; Manyetik koruyucu bulunmadigindan basit
yapida tretilebilir ve elektromanyetik etkilesmeye girmez.

Yiiksek verimlilik; Sekil 2.25(a) 'da motor boyutlarmin kiigiilmesiyle birlikte
elektromanyetik motorun verimliligi ciddi bi¢imde azalmasina ragmen, piezoelektrik
motorun verimliliginde kayda deger bir degisim gozlenmemekte ve kiigiik boyutlu
motorlarda elektromanyetik motorlara kiyasla olduke¢a yiiksek goriinmektedir. Sekil
2.25(b)'de ise diisiik giiglerde manyetik motora gore listiin verimlilige sahip oldugu
goriilmektedir. Bu nedenle mikro-motor yapimi i¢in ultrasonik motorlar tercih edilir

[Zhao, 2011].
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Sekil 2.25: EM motor ve piezomotor arasindaki a) verimlilik-motor boyutu ve b)
verimlilik-giicii gosteren grafik.

2.8.1. Ultrasonik Motorlarin Siniflandirilmasi

Ultrasonik motorlar titresim tiiriine gore iki ana grupta siiflandirilmisgtir:

e Duragan dalga (Standing-wave)

e Hareketli dalga (Traveling-wave)

Duragan dalga tipini gosteren esitlik ;

U, (x,t) = Acoskx - cos at (2.10)

Hareketli dalga tipine ait esitlik:
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U, (x,t) = Acos(kx — at) (2.11)

Esitlik 2.10 ve Esitlik 2.11°den;

U, (x,t) = Acoskx-cos et + Acos(kx — %) -coS(at —%) (2.12)

Esitlik 2.12 hareketli dalga tipinin 90 derece faz farkiyla iist {iste binmis iki
duragan dalgadan olustugunu gosteren 6nemli bir sonugtur. Bu nedenle hareketli dalga
olusturmak i¢in siirl hacim/boyut gerekirken sadece duragan dalga tipi sonlu boyutta
(finite size) olusturulabilir [Uchino, 1998].

Duragan dalga (Standing wave) tipi USM; Duragan dalga tipi USM rezonans
titresim modunda statérden gelen eliptik yoriinge hareketi ile tanimlanir. Statorde ki
kontak ucu tek ve ¢alisma boyunca eliptik yoriinge hareketi sabit oldugundan dolay1
bu motora duran dalga tipi USM denmistir. Statérde ki ug¢ motorda ki hareketli
elementi, hareketli elementin durumuna gore translasyon (translational) veya donme
(rotational) seklinde hareket ettirir. Eger mobil element kayabilecek bir pozisyonda ise
cikis hareketi translayon seklinde veya mobil element disk seklinde ise ¢ikis donme
hareketi seklinde meydana gelecektir [Yao et al., 2001], [Park and He, 2012].

Sekil 2.26(a)’da temel bir duran dalga tipi USM'in c¢alisma prensibi
goriilmektedir. Eger mobil element translasyon tipi ve stator ucu cubuk sekilli (rod
shape) ise, kontak noktasi ve eliptik yoriinge kalin oklarla gosterilen sekilde
olmaktadir. Sabit stator ucu kaydiriciy: (slider) yiizeyi boyunca A ve B arasinda iterek
hareket ettirir. Bundan dolay1 bu itme sayesinde slider hareketi Sekil 2.26(b)'de
goriildiigii gibi duragan dalga tipli USM' da her zaman tek eksenli olacaktir
[Tungdemir, 2011].
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Sekil 2.26: Temel bir duragan dalga tipinde a) USM c¢alisma prensibi ve b) duragan
dalga tipine sahip bir USM' nin dogrusal hareket seklini gdsteren grafik.

Hareketli dalga (Traveling-wave); Hareketli dalga tipi USM stator tizerindeki
bircok kontak noktadan mobil element yiizeyine degerek her degdigi noktada eliptik
yoriinge hareketi yaptirarak rotoru hareket ettirir. Hareketli dalga USM' de kontak
noktast duran dalga USM' ye gore daha ¢ok oldugundan ¢ikis kuvveti daha fazladir.
Sekil 2.27(a)’da temel bir hareketli dalga tipi USM'nin ¢alisma prensibi goriilmektedir.
Duran dalga USM tipinde oldugu gibi stator ile rotor arasindaki kontak noktalardan
eliptik hareket sekli goriilmektedir fakat buradaki eliptik hareket duran dalga 'dan
(standing wave) ziyade yayilan dalga (propagating wave ) seklinde dir. Bundan dolay1
bu USM tipine hareketi dalga (Traveling-wave) USM denmistir. Motor'da hareketli
element yiizeyi (slider) ile stator yiizeyi birbirine ters yonde hareket eder, bu nedenle
yayilan bir dalga olusturmak i¢in iki adet titresim kaynagina ihtiyag vardir. Sekil
2.27(b)'de Sashidas tarafindan gelistirilen ilk ticari halka tipli (ring type) traveling-
wave USM goriilmektedir. Hareketli dalga USM yiiksek tork tiretebildiginden dolay1
daha ¢ok robotik dizaynlarda kullanilmaktadir. Fakat duran dalga USM' a gbre daha
karmasik yapida olmasi ve siiriilmesi (drive) i¢in birden ¢ok dalga kaynagina ihtiyag

duymasi ticari olarak iiretilmesindeki maliyetli artirmistir [Zhao, 2011].
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Sekil 2.27: Temel bir hareketli dalga tipinde a) USM calisma prensibi ve b) hareketli
dalga tipine sahip bir USM.

2.8.2. Dogrusal Ultrasonik Motorlar (Linear Ultrasonic Motors)

Rezonans biikiilme tarzi (bending mode) kullanilarak tasarlanan duragan dalga
tipi dogrusal mikro-ultrasonik motorlar sinirli sayidadir. Varolan pek az dogrusal
piezoelektrik motordan biri de Friend ve ark. (2006) tarafindan gelistirilen milimetre
boyutlarindaki USM’dir. 'Baltan' ismi verilen mikro motor tek dogrusal yonde
nanometre mertebesinde pozisyon dogrulayici olarak uygulamaya girmistir. Motorun
stator kismu slider i¢in itici kuvveti saglayacak sekilde asimetrik kirislerden meydana
getirilmigtir (Sekil 2.28). Ultrasonik motorun kayma hizi1 100 mm/s ve her iki yonde
kayma kuvveti 12 mN olarak belirlenmistir. En yiiksek hiz1 (peak velocity) ise 212
mm/s ve 44 mN olarak Sl¢iilmiistiir [Friend et al., 2006].

Actuator
S
Fillet, W ™A ; 0.5 mm Pencil Tip =

\
Ground

5 2 e e 18 =%
PZT Element Electrode [EESS Stepped . PZT | § %A
clectrode i oL

Mount Mount

Slider

3

1 mm

Hot clectrode

(a) (d)

Sekil 2.28: Dogrusal harekete sahip minyatiir motor 6rnegi. a) Baltan eyleyicisinin
bilesenleri, b) sonlu elemanlar analizi mesh gosterimi, C) monte edilmis bir prototip,
ve d) boyut karsilastirmasi amaciyla 0.5 mm kalem ucu ile birlikte gdsterimi.
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2.8.3. Donel Ultrasonik Motorlar (Rotational Ultrasonic Motors)

Morita ve ark., ilki 1995°de PZT ince filmle (Morita vd., 1995) ikincisi ise
1999’da bulk PZT ile sallanma (wobbling) hareketine sahip mili/mikro motor
tasarimlarin1 duyurmuslardir. Sekil 2.29(a)’da gosterilen ilk tasarimda 10 mm
uzunlugunda, 2.4 mm dis ¢capinda ve 250 um duvar kalinliginda titanyum tiip stator
kullanilmis ve bu titanyum stator iizerine PZT ince film hidrotermal yontem ile
kaplanmigtir. Tiipiin dort tarafinda bulunan PZT tabaklarinin iizerine -elektrot
uygulanmistir. Motorun Tirettigi ¢ikis torku (output torque) degeri 7 uNm olarak
belirlenmistir. Motorun ¢alistirma (drive) frekans degeri 109.5 kHz olup giris voltaji
20 Vpp dur. Sekil 2.29(b)’de ise bu tasarimin bulk PZT’den hazirlanan benzeri
goriilmektedir. Dis ¢apt 2.4 mm, i¢ ¢apt 1.4 mm ve uzunlugu 10 mm olan bir PZT
seramik tiiplin dig ylizeyi dort parcali elektrot ile kaplanmistir. Motorun ¢ikis torku
0.22 mNm, yani PZT ince film motora gore yaklasik 30 kat daha fazladir. Motorun en
yiiksek donme hiz1 650 rpm, uyarilma frekans degeri 85 kHz olup giris voltaji1 100 V.-
p dur. Stator agirligi 21 mg olan motorun ¢ikis giici 8mW olarak belirlenmis olup,
birim agirlik basina diisen ¢ikis giicii ise 40W/kg’dir. Bu deger cm boyutlarindaki bir
elektromanyetik motora kiyasla ¢ok diisiik olmakla birlikte mm-boyutlarinda olan bu
motor i¢in Ustlin bir 6zellik olarak belirtilmistir. Bu nedenle bu motor tasariminin
birgok ileri teknoloji uygulamasinin yaninda robotik kol uygulamalarinda da

kullanilabilecegi gosterilmistir [Morita et al., 1995], [Morita et al., 1999].
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Sekil 2.29: Morita ve arkadaslarinin titanyum tiip tizerine kapladiklart ince PZT film
ile tirettikleri a) ilk tasarimlari ve b) ayn1 tasarimin kiitlesel formda bir PZT tiip
kullanilarak gelistirilen versiyonu.
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Kog vd. 2002, Moritanin gelistirdgi motora alternatif bir tasarim olarak iki
piezoelektrik plakanin i¢i bos piring tiipe epoxy ile yapistirilmasiyla statoru meydana
getirmigtir. Sekil 2.30 (a)’da goriildigl gibi piring tiipiin dig ¢ap1 2.4 mm ve i¢ ¢ap1
1.6 mm uzunlugu ise 10 mm olarak belirlenmistir. Piring tiipiin iki yilizeyine ortogonal
diiz (flat) ylizeyler yaratmak i¢in birbirine 90 derece olacak sekilde yapistirilan
piezoelektrik plakalar 10 mm uzunlugunda 2 mm genisliginde ve 0.5 mm kalinliginda
secilmistir. PZT plakalar (PZT plate Y ve PZT plate X) sert karakterdeki ticari PZT 8
tozlarindan tiretilmistir ve kalinliklar1 dogrultusunda kutuplanmistir. Sekil 2.30(b)’de
goriilen ve motorun rotoru olarak kullanilan silindirik ¢ubuk ve c¢elik pul ¢iftine
eklenen yay ile yaklasik 0.72 N 6n gerilme uygulanmistir. Motorun tiim parcgalarinin
takilmis hali Sekil 2.30(c)’de goriilmektedir. Motorun stator yapist ATILA sonlu
elemanlar analiz programi (SEA) kullanilarak tasarlanmistir. Motorun torku 1.8 mNm,
uyarilma frekans1 69.5 kHz olup giris voltaji 120 Vp.p dur. Maksimum dénme hiz1 573
rpm ve maksimum giicii 60 mW olarak belirlenmistir. Koc’ un gelistirdigi bu tasarimin
yukarida bahsedilen Morita’nin tasarimindan dokuz kat daha fazla performansa sahil

olmasi 6nemli bir noktadir [Koc et al., 2002], [Cagatay et al., 2003].

(a) e ) AN (c)

(o6 mmy R " =)
N A y e B =t Tutturma

Noktalari

Y X
[ LN } = Rolor

Stator

L0 mm

Elastk PZT
Silindir Plakalar

Sekil 2.30: Donme hareketine sahip Kog¢’un tasarladigi ultrasonik motor. a) Motorun
yan ve Ustten goriliniisii, b) motoru olusturan bilesenler, c¢) baglantilari tamamlanmis
motorun goruntust.

Son yillarda rotary (donel)-translation(6telenme veya dogrusal) hareketine
sahip USM'ler basit yapilar1, hem donel hemde 6telenme hareketine farkli bir donanim
gerektirmeyecek sekilde sahip olduklarindan oldukga ilgi uyandirmaktadir.

SQUIGGLE motor 2007' de D. A. Henderson tarafindan gelistirilmis ve
ticarilesmis bir {rindir. (Sekil 2.31). SQUIGGLE USM  translasyon-donme

44



hareketine sahip ultrasonik motorlar i¢in farkli bir tasarimi vardir ve bu motorda
diizlemsel egilme hareketi kullanilmaktadir. Motor i¢i bos metal bir tiiptin dort bir
tarafi lizerine piezoelektrik plakalarin yapistirilmasi ve tiipiin icinden gegirilen vidaya
disli somunlar tutturularak olusturulmustur. Sallanma (wobbling) hareketine sahip
motorun en 6nemli 6zelligi i¢inden gegirilen vidanin disli somunlarla tutturulmasindan
dolayr hem dogrusal hemde donme hareketine de sahip olmasidir. SQUIGGLE
dogrusal motor 1.55x1.55x6mm boyutlarinda olup siiriicii saft1 (screw) 0.9 mm
uzunlugundadir. Motorun tirettigi kuvvet 196 mN ve hizi 5 mm/s dir. Motor bu ¢alisma
prensibiyle medikal aygitlardan mikro kameralara, biometrik tanimlamaya kadar

bir¢ok uygulamada kullanilmistir [Henderson, 2006], [Henderson, 2007].
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Sekil 2.31: Squiggle motorun a) bilesenleri ve b) motorun titresim bigimi.

Translation-rotary hareketine sahip diger USM ise Mashimo ve Toyama 'nin
gelistirdigi ve 4 veya 8 adet piezoelektrik ince plakanin kullanildigi bir ultrasonik
motor tasarimidir. Bu motorun detaylar Sekil 2.32' da gosterilmistir. Sekil 2.32(a)'da
motorun bilesenlerinin montajlanmis bir prototipi goriilmektedir. Piezoelektrik
seramik plakanin yiizeyi iki ayr1 parga olarak giimiis elektrotla kaplanmistir (Sekil
2.32(b) ve bu plakalar i¢i bos bronz kiip stator’un 4 yiizeyine yapistirilmistir. Kiip
statorun boyutlar1 14 mm ve igindeki deligin ¢ap1 10 mm olarak se¢ilmistir. Motorun
paslanmaz celik saftinin ¢ap1 9.998 uzunlugu 150 mm ve agirlig1 ise 93 g’dir. Sekil
2.32(c)'de ise plakalarin elektrotlarina uygulanan voltajin polaritesi verilmistir. Burada
da gorildiigii gibi aym1 plaka {lizerindeki iki elektrottan birine pozitif akim
uygulanirken diger elektrota negatif akim verilmektedir. Motorun maksimum dénme
hiz1 160 rpm, dogrusal hizi ise 63 mm/s olarak Olcililmiistiir. Bu tasarimda saft hareketi
istendiginde sadece donme veya dogrusal harekete sahip olabilmektedir. Bu motorun
yapiminin 6zel isleme gerektirmeyisi ve kolay uyarilabilmesi en biiyiik avantajlaridir
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[Mashimo and Toyama, 2009]. Mikro-robotik ve medikal uygulamalarin yaninda
titresim Ozelliginden dolayr mikro-mikser olarak da uygulamada yer alabilecegi

diisiiniilmektedir [Mashimo, 2013].

Sekil 2.32: Donme ve dogrusal harekete sahip ultrasonik motorun a) bilesenlerinin
gosterimi, b) elektrotlanmis PZT plakalar ve c) uygulanan voltajin polaritesinin
prototip lizerinde gosterimi.

Son olarak Tungdemir $., 2011 [Safakcan et al., 2011], tarafindan gelistirlen
donel-dogrusal harekete sahip USM' yi olusturan temel parcalar ve USM nin bir
prototipi Sekil 2.33’de verilmistir. Motor translasyon ve donme hareketini tek bir
titresim kaynagi ile ve ¢ok basit siirme (driving) sartlarina sahip oldugundan ve mm-
cm arasinda (meso boyut) bir boyutta oldugundan mikro robotik sistemlerde
kullanilmaya elverislidir. Rezonans frekansinda ¢aligsan bu USM ig¢in yeni bir siirme
teknigi gelistirilmistir, genelde motoru siirmek i¢in siniizoidal dalga gonderilirken bu
caligmada kare dalga gonderilerek titresim profili arastirilmistir.

Motorun performans 6zellikleri, ¢ikis kuvveti 8 gr yiikklemeye karslik gelen
yaklagik 80 mN ol¢iilmiistiir. Giris voltaji 10 V' dan 40 V' degistiginde, motor hizi 10
mm/s ile 55 mm/s arasinda degisim gostermektedir ki bu meso boyut USM i¢in

oldukea 1yi bir degerdir [Safakcan et al., 2011].

—— ;. -
_— \\\\\“
(a) PZT seramik

(b) Metal cubuk

(c) Mobil element

(d) On streslerin azaltilmasi igin lastik bant

Sekil 2.33: Tungdemir tarafindan gelistirilen silindir gubuk seklinde basit yapili
donel USM’nin a) bilesenleri ve b) gosterimi.

46



3. DENEYSEL CALISMA

Tez calismasinin ana hedefi i¢in yapilan deneysel calismalarin; malzeme
iiretim stireci, ticari PZT seramiklerden USM prototipi ve 6zgilin degeri olan USM

tasarim sathalarini gosteren akim semasi Sekil 3.1°de gosterilmistir.

ve

Kristalografik Dokuya Sahip Seramiklerden USM Uretimi
Karakterizasyonu

Y

Dizayn Ticari PZT ile Prototip
= USM Uretimi

2

Dokulu Malzeme Uretimi
ve
Karakterizasyonu

Malzeme Segimi
Modelleme — Pb(Mg,;Nb,;)0,-PbZr0,-PbTiO,

Post proses ((x)PMN-(1-x)PZT)
ATILA FEM

MPB Sablon Uretimi
Yakinlarinda Ba,NaNbs0;5

PMN-PZ-PT BaTiO,
Sentezi NBT-BT

Serit D8kiim

USM Motor

Calistirimasi ve Sablonlu Tane Biiyiimesi
Performans

Olctimleri

Karakterizasyon
(Faz- Doku-Elektronik-Elektromekanik-Yiiksek
Glg)

USM seramik USM metal gbvde ve
ft |
parcalarinin tretimi = Earg_a a.r|n|n
tretimi

USM
Montaiji

Sekil 3.1: Tez ¢aligmasinin ana hatlarini gésteren akim semasi.

3.1. PMN-PZT Toz Sentezi ve Karakterizasyonlari

PMN-PZT esasli kompozisyon tliretiminde asagida verilen baslangig tozlari ile
beraber 6nciil toz olarak Columbite MgNb.Og tozu (MgCO3)sMg(OH)2.5H.0 (Alfa
Aesar, %99, CAS: 56378-72-4) ve Nb.Os (Alfa Aesar, %99, CAS: 1313-96-8)
kullanilmigtir. Columbite MgNb20s Onciil tozun iiretim asamasi Sekil 3.2°de
verilmistir. Bunun i¢in tozlar uygun miktarlarda tartildiktan sonra etanol yardimiyla
yiiksek yogunluklu polietilen (NalganeTM) kap icerisinde 24 saat siliresince bilyeli

degirmende karistirilmistir. Kurutma isleminden sonra 1150°C'de 4 saat kalsinasyon
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yapilmis ve daha sonra kalsinasyon islemi sirasinda meydana gelen topaklarin
giderilmesi amaciyla bilyeli degirmende 24 saat Ogiitme islemi uygulanmistir.
Hazirlanan tozlarin X-151m1 kirmmim deseni ile faz tayini yapilmistir. Columbite
MgNb20s'nin 6nciil toz olarak eklenmesinin amact PMN-PZT seramik sisteminde

istenmeyen payroklor fazinin olusmasini engellemektir [Wang et al., 2013].

[ Columbite MgNb,O, Toz Sentezi ]

v
r ™
Baslangic Tozlari Tartimi
MgCO0,),Mg(OH),.5H,0
Nb,O.

\_ v J

e D
Karistirma (24 saat)

(Bilyali Degirmen)
2

Kurutma
50°C - 24 saat
\ 4
Kalsinasyon
1150°C - 4 saat
v
XRD
20 - 20°-70°

Seki 3.2: Columbite MgNb20s tozunun iiretim akim semasi.

PMN-PZT (Pb(Mg13Nb23)O3 — PbZrOs — PbTiO3) esasli seramik tozlarin
sentezlenmesi igin (PbCO3)2Pb(OH)2 (Alfa Aesar, %99, CAS: 1319-46-6), ZrO, (Alfa
Aesar, %99, CAS: 1314-23-4), TiO. (Degussa, P25, Rutile:Anatase/ 85:15, 99.9,
20nm, CAS:13463-67-7) ve asagida iiretim yontemi agiklanan Columbite MgNb2Os
baslangic tozlari olarak kullanilmistir. Bununla beraber sadece C1 kompozisyonu igin
farkli mol yiizdelerinde (% 0.2, 0.4, 0.8, 0.6, 1, 1.5 ve 2) MnO> (Sigma Aldrich, % 99,
CAS: 1313-13-9) katkilama islemi yapilmistir. Diger tiretim islemleri aynidir. Sekil
3.3’de verilen PMN-PZ-PT {iglii faz diyagramindan belirli bir bolgeden secilen 6 farkli
kompozisyonun sentezlenmesi yapilmis ve bu tiretilen PMN-PZT tozlar kuru presleme
ile sekillendirilip sinterlendikten sonra elektriksel ve elektromekanik 6zellikleri

belirlenmistir.
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Sekil 3.3: PMN-PZ-PT bilesimlerine ait {iglii faz diyagrami ve belirli bir bolgeden
secilen PMN-PZT kompozisyonlarin gosterimi.

Tablo 3.1’de PM-PZT esasli kompozisyonlarin ag¢ik formiilii ve kisa
isimlendirmesi verilmistir. Segilen kompozisyonlarin iiretim ve karakterizasyon

siiregleri ayn1 olup asagida ayrintili sekilde anlatilmistir.

Tablo 3.1: MFS yakinlarinda segilen 6 farkli PMN-PZT kompozisyonun genel

formiilii.
Kisa Isim Kompozisyon
c1 0.40Pb(Mg, 5Nb,3)0-0.25PbZr0;-0.35PbTiO,
c2 0.40Pb(Mg, sNb, 5)0,-0.30PbZr0.-0.30PbTiO,
c3 0.45Pb(Mg,;Nb,3)0,-0.30PbZr0,-0.30PbTiO,
c4 0.45Pb(Mg,5Nb,3)0-0.30PbZr0,-0.25PbTiO,
c5 0.50Pb(Mg,,5Nb,,)0,-0.20PbZr0,-0.30PbTiO,
ceé 0.50Pb(Mg, 5Nb,5)0,-0.30PbZr0,-0.20PbTiO,
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Secilen kompozisyonlarin iiretim semasi tiim kompozisyonlar i¢in ayni1 olup
Sekil 3.4°de verilmistir. PMN-PZT esash seramikleri tiretmek i¢in 6ncelikle Tablo
3.1°de verilen PMN-PZT esasli tozlarin sentezi yapilmistir. Bunun i¢in baslangi¢
tozlar1 uygun oranlarda tartilarak asinma direnci yiiksek olan Y.O3 stabilize ZrO>
bilyeler kullanilarak siv1 (etanol) ortaminda 24 saat boyunca 140 rpm hizinda bilyeli
degirmen yardimu ile karigtirtlmistir. Ardindan, kurutma islemi uygulanan tozlar 60°C
sicakliktaki etiivde 24 saat bekletildikten sonra kalsinasyon iglemine tabi tutulmustur.
Kalsinasyon sirasinda kursun kaybini en aza indirmek i¢in 700°C ile 850°C arasinda
kalsinasyon c¢alismasi yapilmistir. Bunun i¢in 6 farkli kompozisyon ig¢inden Cl1
kompozisyonu (0.4PMN-0.25PZ-0.35PT) ornek olarak segilmis ve optimum
kalsinasyon sicakligi arastirilmistir. Segilen tozlar kapakli aliimina pota sistemi
icerisine alinip, 5°C/dk 1sitma hiz1 ile 700°C ile 850°C sicaklikta 2 saat bekletilerek
kalsinasyon islemi gerceklestirilmistir. Kalsinasyondan sonra tozlarin tane boyutlarini
kiigiiltmek ve kalsinasyon islemi sirasinda meydana gelen topaklarin giderilmesi
amaciyla bilyeli degirmende 24 saat kirma islemi uygulanmigtir. Karisma ve 6gtitme

islemleri sonrasi tozlar 50°C sicakliga sahip etiivde kurutulmustur.

PMN-PZT Esasli Toz ve

Seramiklerin Sentezlenme Sureci |

(PbCO;),Pb(OH),

MgNb,O; (Columbite) 2
Zr0, Ogiitme
TiO, (24 saat)
\ 2 J
v ¥

) (PVB) esasli Baglayici

Kanstirma (24 saat) Karlgtlrma & Kurutma

(Bilyali Degirmen)

(_Baglanglg Tozlar Tammh —'[ Toz Tartimi

- o
v Tek Eksenll
Seri Kalsinasyonlar Presleme (150 Mpa)
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A 4
YRD Baglay\cw ugurma
(600°C)
20 —» 20°-70° T
_V [ Sinterleme
Kalsinasyon 1200G°— 2saat
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[ Yogunluk ve Faz (XRD) |
Tayii
Normal Segutma Hizli Sogutma (Quench)

Elektrik ve Elektromekanik
Karakterizasyonlar

Sekil 3.4: PMN-PZT kompozisyonlarinin iiretim siireclerine ait akis semas.
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Kalsinasyon caligmasi ile 750°C” de 2 saat siiresince kalsine edilen PMN-PZT
kompozisyonlarina ait tozlar polivinil butiral (PVB) (Sigma, Prod. #:B0154, CAS:
63148-65-2), polietilen glikol (PEG 400) (Fluka, Prod. #:81172, CAS: 25322-68-3) ve
benzyl butyl phthalate ve metil etil keton/etanol karisimi ile PMN-PZT seramik tozlari
bilyeli degirmende 140 rpm de 24 saat dondiiriilmiistiir. Kursun kaybini telafi etmek
icin toz agirhigimin % 2 si kadar PbO (ZAG, % 99, CAS: 1317-36-8 ) eklenmistir. Toz
karigimi1 manyetik bir karistiric ile kurutulduktan sonra 90um’lik elek ile elenmistir.
Daha sonra tek eksenli kuru presleme ile 12.45 mm ¢apinda 100MPa basing altinda
tozlarin preslenmesi yapilmistir. Daha sonra preslenen numunelere i¢eriginde bulunan
polimerlerin ucurma islemi 1°C/dk 1sitma hiz1 ile 600°C’de 1 saat 1s1l islemle
gerceklestirilmigtir. Daha sonra literatiir taramasindan elde edilen veriler ile,
sinterleme igslemi 1200°C' de 2 saat yapilmigtir [Ouchi et al., 1965]. Sinterlenen
numunelerin faz, yapi elektrik ve elektromekanik analizleri yapilmadan once iki
paralel yiizeyi de 800, 1200 numarali SiC zimpara kullanilarak seramik disk yiizeydeki
safsizliklarin ve yilizey piirlizlilliigiiniin azaltilmasi saglanmistir. Faz analizi i¢in X-
151 kirmim  deseni  (Rigaku Dmax 2200, Tokyo, Japan) Cu-K. radyasyonu
kullanilarak 20° ile 60° arasinda tarama yapilmistir. Mikro yapi analizi igin ise
seramiklerin sinterlenmis ylizeylerinden ve kirik kesitlerinden alinan goriintiiler i¢in
SEM (XL30; FEI Co., Hillsboro, OR) kullanilmistir. Sinterlenen tiim seramiklerin
deneysel yogunluklari Arsimet prensibine gore sinterleme sonrasi agirhigi (Wiuru),
distile su igerisinde asili agirliklart (Wasn) ve son olarak numunelerin 1slak agirliklar

(Wistak) Olgtilmiistiir (Esitlik 3.1).

Wiuru
=—x 3.1
pdeneysel Wisiak—W asitt Psu ( )

3.2. Anizometrik Sablon Parc¢aciklarin Sentezlenmesi

Anizometrik sablon pargaciklar dokulu seramiklerin iiretiminde kullanilir.
Anizometrik pargaciklar kompozisyonun kristal yapisina gére cubuksu (ignesel) veya
plakasal morfolojiye sahip olarak biyiitiilebilir [Messing et al., 2004]. Bu nedenle
dokulu seramiklerin iretim siire¢lerine ge¢gmeden Once tez kapsaminda yapilan
cubuksu ve plakasal morfolojiye sahip sablonlar1 iiretim siiregleri hakkinda bilgi

verilecektir.
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3.2.1. Cubuksu Morfolojiye Sahip Tek Kristal Sablon Parcaciklarin
Sentezlenmesi

Cubuksu morfolojiye sahip BazNaNbsO1s (BNN) tek kristal parcaciklar tek
asamada ergiyik tuz sentez yontemi (Molten salt synthesis) ile sentezlenmis ve genel
iiretim akis semas1 Sekil 3.5°de verilmistir. ilk olarak BaCOs (Merck, %99, LOT:
K38355514) Nb,Os (Alfa Aesar, % 99.5, CAS: 1313-96-8) oksit tozlar1 1050°C’de 5
saat stire ile katt hal kalsinasyon yontemi ile BaNb2Os (BN) kompozisyonu
sentezlenmistir. Sentezlenen BN tozu bir 6nceki boliimde anlatilan prosediirlere gore
iiretilmis ve faz analiz islemleri yapilmistir. BN tozu ile NaCl tuzu agirlik¢a Toz:Tuz
orani 1:2 olacak sekilde ZrO; bilyeler kullanilarak sivi (etanol) ortamda 24 saat
boyunca 140 rpm hizinda bilyeli degirmen yardimi ile karistirilmigtir. Toz/Tuz
karisimi1  kurutulduktan sonra kapakli bir potaya alinarak 1sil islem c¢aligsmasi
yapilmistir. Bu ¢alisma da sentezleme sicakliginin ve siiresinin BNN parcaciklarinin
morfolojisine etkisi aragtirilmistir. Bunun i¢in, 1200°C’de 4 saat, 6 saat ve 1300°C’de
6 saat firinda bekletildikten sonra 700°C’ ye kadar 2°C/dk hizla sogutulmus daha sonra
ise firin kendi sartlarinda oda sicakligina sogumaya birakilmistir. Isil islem sonrasinda
cok sert olan sablon/reaksiyon artigi tuz katist 80°C’ye kadar isitilmig su ile
yikanmustir. Bu islem reaksiyon artigi tuzun ve Cl iyonlarinin ortamdan uzaklagtirana
kadar devam etmistir. Daha sonra kurutulan BNN sablonlarin faz ve morfoloji
analizleri i¢in X-1s1n1 kirinim ve SEM (Philips XL 30 SFEG, Eindhoven, Netherlands)

kullanilmustir.
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Ergiyik Tuz Sentez Yontemi
(Molten Salt Synthesis Method)
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Sekil 3.5: Ergiyik tuz sentez yontemi ile tek kristal sablon parcaciklarin iiretimine ait
akis diyagramu.

3.2.2. Plakasal Morfolojiye Sahip Tek Kristal Sablonlarin
Sentezlenmesi

3.2.2.1. NaopsBiosTiO3 (NBT) Sablonlarin Sentezi

Perovskite ABO3 yapisina sahip NaogsBiosTiOz (NBT) sablonlarin plakasal
olarak sentezlenmek icin ilk iki asamasi ergiyik tuz sentez yontemi son asamasi ise
topokimyasal mikro kristal doniisiim yontemi ile sablonlarin sentezlenmesine iligkin
akis semas1 Sekil 3.6’de verilmistir. [lk asamada BisTi3O12 (BiT) &nciil anizometrik
tek kristalleri tiretilmistir. BiT 6nciil partikiillerini sentezlemek i¢in TiO2 (Alfa Aesar,
%99.5, CAS: 1317-80-2), Bi2Os (Alfa Aesar, %99, CAS: 1304-76-3) ve NaCl (Merck,
%99, CAS: 7647-14-5) baslangi¢ tozlart uygun miktarlarda tartilarak bilyeli
degirmende 24 saat karistirilmigtir. Kurutulan karisgim kapakli bir potada 1100°C” de
2 saat 1s1l islem ile BiT parcaciklarinin sentezi gergeklestirilmistir. Daha sonra yikama
islemleri yapilmis ve BiT parcaciklart faz ve morfoloji incelemesi i¢in XRD ve SEM
yapilmistir. ikinci asamada ise iiretilen BiT pargaciklarina uygun miktarda Na2COs,
TiO2 ve NaCl tuzu Toz: Tuz karisimi agirlikga 1:1 oraninda olacak sekilde 24 saat
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bilyeli degirmende karistiritlmis ve kurutma islemi yapilmistir. Daha sonra karisim
tozu kapakli bir potaya alinmis ve 1080°C’de 1 saat 1sil isleme tabi tutularak
NaosBissTisO15 (NBiT) sentezi gergeklestirilmistir. NBiT parcaciklart su ile yikanip
kurutulduktan sonra son asamada topokimyasal mikro-kristal doniistimiin
gerceklesmesi i¢in NBiT sablonlarina belirlenen miktarlarda Na,COsz tozu ve NaCl
eklenerek bilyeli degirmende 24 saat karistirilmistir ve 950°C’de 3 saat 1s1l islem
uygulanmigtir. 950°C° den 700°C’ye 2°C/dk ile sogutulan firin 700°C’den sonra
5°C/dk ile sogumaya birakilmistir. Isil islemden sonra NBT sablonlar1 ilk 6nce sicak
su ile yitkanmis daha sonra % 65 saflikta HNOs (Merck, LOT: K4700195653) ile de-
iyonize su ¢ozeltisi ile yitkama iglemi yapilmistir. Bunun i¢in 75 ml su 25 ml HNO3
kullanilarak yikama islemi 2 kez 1 er saat yapilmistir. Asit ile yikama isleminden sonra
kalinti HNO3 ve safsizliklarin giderilmesi i¢in son olarak 2 kez sicak su ile yikama
yapilarak elde edilen NBT tozu 50°C’de kurutma islemi yapilmistir.

NBT sablonlarin faz ve yapisal analizi ayrintili bir sekilde incelenmistir. Faz
analizi i¢in X-151m1 kirinim deseni (Rigaku Dmax 2200, Tokyo, Japan) Cu-Kq
radyasyonu kullanilarak 20° ile 60° arasinda tarama yapilmistir. Morfolojik
karakterizasyon ve mikro yapi analizi i¢in SEM (XL30; FEI Co., Hillsboro, OR)
kullanilmigtir. NBT sablon parcaciklarin kristal dogrultulari, elektron kirinim deseni
ve lattice parametreleri gegirimli elektron mikroskopu (TEM — ARM200 CFEG,
JEOL, Tachikawa, Japan) ile belirlenmistir. En son olarak ise EBSD (Electron
Backscatter Diffraction, Aztec, Oxford, UK) ile biiyiitiilen sablonlarin yonlenmeleri
ve dogal yapisinin tek kristal mi ya da poli-kristalin mi oldugu arastirilmistir. Bu
analizler SEM (JSM 6010, JEOL, Tachikawa, Japan)’ kullanilmistir. EBSD analizi
icin ise AZtec yonlenme ve goriintiileme sistem mikroskopisi (OIM) yazilimi1 (Oxford,
UK) kullanilmistir. Kikuchi paterni ise pseudo-kiibik perovskite yapidan elde

edilmistir.
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Plakasal Na, sBi, sTiO; (NBT) $ablon Sentezi

f 3
Baslangic Malzemeleri (TiO, ve Bi,O5) + Tuz (NaCl
ve KCI)
ﬂ. Bilyeli degirmende 24 saat karistirma
Ergiyik
_Igy [ BiyTiy0;, Sentezi 1100°C de 2 saat 1sil iglem ]
uz
Sentezi @ Sicak Su ile Yikama / Kurutma
[ Bi,Ti,0,, + SEM-XRD (Mikro yapi-Faz Analizi) ]
e [ Bi;Ti;0,, + Na,CO, + TiO, + Tuz (NaCl) ]

@Manyetik karistincida 24 saat karistirma

[ Na, <Bi, s Ti,O, Sentezi 1080°C de 1 saat 1sil iglem ]

G, Sicak Su ile Yikama - Kurutma

[ Nag sBiy 5Tij045 + SEM-XRD (Mikro yapi — Faz Analizi) ]

“\
[ Nay 5Big sTi,0.5 + Na,CO, +Tuz (NaCl) ]

@ Manyetik karistiricida 24 saat karigtirma

[ Na, :Biy s TiO; Sentezi 950°C de 3 saat isil islem ]

ﬂvHNO3 ve De-iyonize su ile yikama/Kurutma

[ Faz -Morfolojik- Kristalografik Karakterizasyon ] _J

Sekil 3.6: NBT plakasal sablon pargaciklarin sentezlenmesine iliskin akis semasi.

3.2.2.2 BaTiOz3 (BT) Sablonlarin Sentezi

BaTiOz plakasal morfolojiye sahip sablonlar bir onceki boliimde iiretim
asamalar1 verilen NBT sablonlarin iiretim siirecleri ile benzer sekilde 3 asamali yontem
ile tiretilmistelerdir [Liu et al., 2007]. Birinci ve ikinci asamada ergiyik tuz sentezi ile
oncill BisTisOw (BiT) ve BaBisTisO15 (BaBiT) sablonlar sentezlenmis {iglincii
asamada ise topokimyasal mikro Kkristal doniisiim ile plakasal morfolojide BaTiO3
sablonlar iiretilmistir. Sentezleme islemine dair akis semasi Sekil 3.7.’de verilmistir.

BaBiT sablonlarin sentezi i¢in kullanilan 6nciil BiT tek kristal sablonlarin
iiretimi NBT iiretim siireci ile aynidir. Ikinci asamada, sentezlenen BiT tozuna uygun
miktarda BaCOs, TiO; ve tuz olarak BaCl, ve KCI eklenerek 24 saat karistirilmis ve
kurutma islemi yapilmistir. Daha sonra kurutulmus Toz/Tuz karsimi agzi kapakli bir
alimina potada 1080°C’ de 1 saat 1s1l islem uygulanarak BaBiT sablonlar
sentezlenmistir. Sentezleme isleminden sonra ortamda ki CI” iyonlariin, reaksiyon
art181 tuzun ve biiyiimeyen kiigiik partikiillerin ortamdan uzaklastirilmasi i¢in sicak su

ile birka¢ kez yikama islemi yapilmis ve elde kalan toz kurutulmustur.
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Son asamada ise sentezlenen BaBiT sablonlarina uygun miktarda BaCO3 ve
(Toz : Tuz oran1 1:1 olacak sekilde) NCI ve KCI tuzlar1 eklenmistir. BaBiT, BaCO3
NaCl ve KCI karigim1 bir beher iginde 24 saat karistirildiktan sonra kurutulmus ve agzi
kapakli bir pota sisteminde 950°C’de 3 saat 1s1l islem yapilarak BT sablonlari
sentezlenmistir. Sentezleme isleminden sonra BT sablonlar reaksiyon artii tuz ve
diger reaksiyon atiklari ile birlikte kat1 halde bulunmaktadir. BT tozunu saf olarak bu
kat1 eriyigin i¢inden ayristirmak igin ilk olarak sicak su ile kati eriyigin ¢oziilmesi
saglanmig daha sonra HNO3 (%65 Merck ) ve de-iyonize su ile farkli oran ve siirelerde
yikama islemi yapilmistir. BT sablonlari tek faz olarak elde etmek i¢in farkli oranlarda
ve siirelerde asit ve de-iyonize su ile en uygun yikama sartlar1 bulunarak sonuglar
kisminda verilmistir. Yikama sartlarina ve fazladan BaCOz3 oranina gére BT plakasal
sablonlarin faz ve yapisal analizi ayrintili bir sekilde incelenmis ve Boliim 4.4.3°de
verilmistir. Faz analizi i¢in X-151n1 kirinim deseni (Rigaku Dmax 2200, Tokyo, Japan)
Cu-Kq radyasyonu kullanilarak 20° ile 60° arasinda tarama yapilmistir. Morfolojik
karakterizasyonu ve mikro yapist i¢in ise SEM (XL30; FEI Co., Hillsboro, OR)

kullanilmistir.
Plakasal BaTiO, (BT) Sablon Sentezi
[ Baslangig Malzemeleri (TiQ, ve Bi,0;) + Tuz (NaCl ve KCI) ]
a @ Bilyeli degirmende 24 saat karigtirma
[ Bi,Ti;0,, Sentezi 1100°C de 1 saat Isil islem ]
- U. Sicak Su ile Yikama - Kurutma
Ergiyik
Tuz _.< [ Bi,Ti, 0y, + SEM-XRD (Mikroyapi-Faz Analizi) ]
Sentezi W
[ Bi,Ti;O,, + BaCO; + TiO, + Tuz (BaCl, ve KCl) ]
@ Manyetik kanistincida 24 saat karigtirma

Q Sicak Su ile Yikama - Kurutma

- [ BaBi,Ti, O, Sentezi 1080°C de 1 saat 1sil islem ]

BaBi,Ti 0,5+ SEM-XRD (Mikroyap: — Faz Analizi) ]

¥

BaBi,Ti,0,; + BaCO, +Tuz (NaCl + KCI)
anyetl arigtiricida

saat karigtirma

[ BaTiO; Sentezi 950°C de 3 saat isil iglem ] Topokimyasal
¥ —Mikro-kristal
Donlsimi
Seri Yikama Caligmasi (HNO; + Su) ] 3

¥

| BaTiO; Kurutma + SEM-XRD (Mikroyapi — Faz Analizi) l

Sekil 3.7: Anizometrik BaTiOs plakalarin iiretimine iliskin akis semas.
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3.3. Dokulu Piezoseramiklerin Uretilmesi

Dokulu PMN-PZT iiretimi i¢in C1 (0.4PMN-0.25PZ-0.35PT) kompozisyonu
secilmistir. MnO; katkili veya katkisiz tiretilen C1 kompozisyonu nu Kristalografik
yonlenmeye sahip olarak iiretmek igin tek faz olarak {iretilen plakasal BaTiO3
sablonlar kullanilmistir. Dokulu seramiklerin tiretim siireglerine iliskin akig semasi
Sekil 3.8’de verilmistir [Yan and Priya, 2014]. Ilk olarak C1 seramik tozuna, polivinil
butiral (PVB) (Sigma, Prod. #:B0154, CAS: 63148-65-2), polietilen glikol (PEG 400)
(Fluka, Prod. #:81172, CAS:25322-68-3) ve benzyl butyl phthalate ve metil etil
keton/etanol karigimini igeren baglayict ¢ozeltisi (binder solution) agirlikca % 49.7
eklenerek bilyeli degirmende bir giin siireyle karistirma islemi yapilmistir (Sekil 3.8a).
Daha sonra bir beherde manyetik bir ¢ubuk ile karistirma islemine devam edilen C1
tozu + baglayic1 ¢ozeltisine farkli oranlarda hacimce %1, %3 ve %5 olarak BT
sablonlar eklenmistir. BT sablonlar eklenecek miktara gore bir beher iginde metil etil
keton/etanol ile ultrasonik puls (Model ) kullanilarak etkili bir sekilde dagitilmstir.
Daha sonra bir pipet yardimi ile manyetik karistiricida karigmakta olan C1 tozuna
eklenmistir. Ekleme islemi beherdeki BT sablonlarin tamami bitene kadar devam
etmistir (Sekil 3.8b). Sablon ekleme islemi bittikten sonra karigim 1 gece manyetik
karistiricida karismasi i¢in birakilmistir. Daha sonra hazirlanan dokiim karisiminda ki
fazladan ¢oziicii (metil etil keton/etanol karigimini) ugurulduktan ve karisim serit
dokiime uygun kivama (viskoziteye) getirildikten sonra serit dokiim islemi
gergeklestirilmistir (Sekil 3.8c). Serit dokiim islemi i¢in cam altlik {istiinde bigak hizi
10 cm/s ayarlanmis ve bu hiz da ¢ekilerek dokiim islemi gergeklestirilmistir. Dokiim
isleminden sonra serit kurutulmustur. Laminasyon ve presleme islemi igin istenen
sekillerde kesilen lamineler tist tiste (yaklasik 30-40 lamine) getirilerek tek eksenli pres
ile preslenmeye uygun hala getirilmistir. (Sekil 3.8d). Presleme islemi i¢in dikdortgen
kalip kullanilmis ve kaliba uygun sekilde kesilmis seritler kalip iginde 75°C’de 15 dk
bekletilmigtir. Daha sonra 20MPa altinda tek eksenli pres ile preslendikten sonra
numuneler faz, mikro yapi, elektriksel karakterizasyon ve/veya USM montaj1 igin
uygun boyutlarda kesilerek baglayici uzaklastirma ve takiben sinterleme islemi igin
hazir hale getirilmistir. Belirlenen oSlgiilerde kesilen yas numunelerin, baglayici
uzaklastirma islemi yiiksek sicaklia c¢ikabilen kutu firinda (Model)
gerceklestirilmistir. {lk once 1°C/dk sicaklik artisiyla 275°C'de 1 saat siireyle
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bekletilen oOrnekler daha sonra 1°C/dk sicaklik artistyla 600°C'de 1 saat daha
bekletilmis 5°C/dk ile sogutularak baglayict ugurma islemi gerceklestirilmistir.
Sinterleme islemi i¢in i¢ i¢e gecen ¢ift kapakli aliimina kayik kullanilmistir. Kullanilan
kayiklarin arasina ise kalsine edilmis aliimina tozu serilmistir. Bununla beraber kayik
kenarlarina sinterleme islemi yapilacak seramikler ile temas etmeyecek sekilde
PbO/ZrO3 atmosfer tozu serpilmistir. Sinterleme islemi oksijence (O2zq)) zengin
atmosferde 5°C/dk 1sitma hizi ile 1sitilan tiip firinda 1150°C’de 2 saat, 6 saat ve 10 saat
sireyle gerceklestirilmigtir. ~ Sinterleme islemi bitiminde firin 5°C/dk ile
sogutulmustur.

Sinterleme isleminden sonra seramiklerin yogunluklari deneysel olarak Arsimet
yontemiyle hesaplanmistir. Dokulu bityimenin olup olmadigi ise XRD ve SEM ile faz
ve doku analizleri yonlenme derecesi (Lotgering Factor) hesaplanarak sonuglar

bolimiinde verilmistir.

(a) Toz + Baglayici  (b) Sablon  (c)
sollisyonu a
e '\
S ¢
Karigtirma Sablon Ekleme Serit Dokim

sl oonc Bod b b

Sl < < % cﬂ

Dokulu Seramik Isil iglem Laminasyon

Sekil 3.8: Dokulu piezoelektrik seramiklerin tiretilmesine iligkin gorseller.

Taneleri rast gele yonlenmis (dokusuz) C1 seramikleri ise ayni iiretim siireci
ile tiretilmis olup dokulu seramiklerden tek farki BT sablon icermemesidir. Diger tiim
deneysel siiregler dokulu seramik tiretimi ile aynidir bununla beraber dokulu ve
dokusuz seramikler ayni sinterleme sartina sahip olmasi i¢in ayni aliimina pota sistemi

icinde sinterleme islemi yapilmistir.
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3.4. Dielektrik, Ferroelektrik ve Piezoelektrik Ozelliklerin
Belirlenmesi

Elektriksel oOzelliklerin belirlenmesine ge¢meden once yukarida {iretim
siireglerinde anlatildigi gibi tez kapsaminda iki farkli sekillendirme siireci
bulunmaktadir. 1-) Hazirlanan PMN-PZT seramik tozundan disk seklinde tek eksenli
pres ile sekillendirilerek tiretilen seramik peletler 2-) serit dokiim yontemi ile sablonlu
veya sablonsuz dokiimii yapilan ve daha sonra uygun sekilde (disk, dik dortgen, kare)
kesildikten sonra sinterlenen seramiklerdir. Bu sekilde tiretilen seramiklerin elektrik
ve elektromekanik Olgiimlerinin yapilabilmesi i¢in iiretilen tim seramikler hassas
kesme diski ile uygun boyutlarda kesilerek hazirlanmistir. Daha sonra iki yiizeyi 1200
numarali SiC zimpara ile yiizey prtizliiliikkleri azaltilan seramiklerin ylizey iletkenligi
icin iki paralel yiizeyine glimiis elektrot pastasi siiriilmiistiir. Elektrotun seramik
yiizeylerine gii¢lii bir sekilde tutunabilmesi i¢cin numuneler 650°C’de 30dk siireyle 1s1l
islem uygulanmaistir.

Kutuplama: Yiizeyleri elektrot kaplanan seramiklerin elektriksel ve
elektromekanik 6zelliklerini belirlemek i¢in seramiklere kutuplama iglemi yapilmistir.
Kutuplama iglemi, yag banyosu (Julabo Innovative Technology) i¢inde quench edilen
seramikler oda sicakliginda diger tiim seramikler ise120°C sicaklikta 15 dakika
stiresince, 30 kV/cm' lik bir elektrik alan altinda gerceklestirilmistir. Uygulanan D.C
voltaj Trek 610 D COR-A-TROL H.V. Supply Amplifier/controller cihazi ile
saglanmistir. Kutuplama isleminden 24 saat sonra elektromekanik olg¢iimler
yapilmistir.

Dielektrik Sabiti ve Dielektrik Kayip Olgiimleri: Numunelerin indiiktans-
kapasitans-rezistans (LCR) metre (Hioki E.E. Corp., Nagano, Japan) ile 1, 10, 100 ve
1 Mhz frekanslarda ve oda sicakliginda yapilan 6l¢timlerde, numunelerin kutuplama
oncesi ve kutuplama yapildiktan 24 saat sonraki kapasitans (Cs) ve dielektrik kayip
(tand) degerleri belirlenmis, ardindan (e&,) hesaplanmis, tan 6 ise LCR metreden
okunan kayip degerinin 100 ile garpilmasi ile yilizde olarak verilmistir. Oda
sicakliginda (sbt T) hesaplanan dielektrik sabiti Esitlik 3.2°de verilmistir.

Cs-t
So'A

T
Er = 833/80 =

(3.2)
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go: Vakumun gegirgenligi (8.85x10? F/m), A: Plaka alan1 (m?), &'s3: Dielektrik
malzemenin gegirgenligi (F/m), Cs: Numunenin kapasitans degeri (F) t: Plakalar aras1
mesafe (m).

Polarizasyon-Elektrik Alan Histerisiz Davranisi: Kutuplama yapilmayan
PMN-PZT seramik numunelerin bipolar polarizasyon-elektrik alan (P-E) 6l¢timleri ile
kalint1 polarizasyon (Pr) ve zorlayici elektrik alan (Ec) degerlerinin saptanmasi igin
ferroelektrik test istasyonu (Precision LC; Radiant Technologies, Inc., Albuquerque,
NM) kullanilmistir. Bipolar gerinme-elektrik alan (S-E) kelebek egrisi 6lgtimleri ise
ferroelektrik test istasyonu ile beraber ¢alisan MTI-200 fotonik sensor cihazi (MTI
Instrument, Albany, NY) ile gerceklestirilmistir.

Elektromekanik Olgiimler: Kutuplama islemleri yapildiktan 24 saat sonra
numunelere ait piezoelektrik yiik katsayisi (dzs) Sinocera (YE2730A, Shanghai
200336, China) model dsz metre kullanilarak 0.25N yiik altinda 6l¢iilmiistiir. Unipolar
gerinme-elektrik alan (S-E) egrisi 6l¢timleri ise ferroelektrik test istasyonu ile uyumlu
calisgan MTI-200 fotonik sensor cihazi (MTI Instrument, Albany, NY) ile yapilmistir.

Elektrik ve Elektromekanik Katsayilarin Belirlenmesi: Sekil 3.9’da [Uchino et
al., 2006] elektromekanik baglasma katsayilarinin hesaplanabilmesi i¢in kullanilan

seramiklerin kutuplanma ve 6l¢tim yonleri verilmistir.
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Sekil 3.9: Baglagsma katsayilarinin hesaplanabilmesi i¢in kullanilan titresim modlar1
ve geometrik boyutlar.

Kutuplu seramiklerin mekanik kalite faktorii (Qm) ve elektromekanik baglagsma
faktorleri ana (fundamental) radyal moda gore Kp (diizlemsel elektromekanik
bagdasma katsayis1) ve ka1 (20x4x1 mm? boyutlarinda hazirlanan seramiklerden)
degerleri LCR metreden Olgiilen rezonans-anti rezonans spektrumundan sirasi ile

Esitlik 3.3, Esitlik 3.4 ve Esitlik 3.5’e gore hesaplanmistir [Akga, 2016].

1 f?

_ a 3.3
271,2,C, (faz - f,z) 33

Q,

Esitlik 3.3'de fa ve fr seramik diskin rezonans ve anti-rezonans degerleri, Co (Farad)
seramik diskin 1 kHz' deki kapasitans degeri, Zm () admittance egrisinde rezonans
frekansindaki minimum empedans degeridir. Yiiksek gii¢ uygulamasi boliimiinde ise
mekanik kalite faktorii 3dB yontemi ile hesaplanmistir. Hesaplama yontemine iligkin

bilgiler sonuglar kisminda boliim 4.5de verilmistir.

2
K, —J2.51 faf_ fe —( faf_ f‘] (3.4)
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(3.5)

3.5. Yiiksek Gii¢c Karakterizasyonu (High Power
Characterization)

Bu tez calismasinda piezoelektrik seramiklerin yiiksek gii¢ karakterizasyonu
icin sabit titresim hiz1 (constant vibration velocity) metodu kullanilmigtir. Bu amagla
Sekil 3.10°da yeni gelistirilen yiiksek gii¢ karakterizasyon sistemi (HiPoCS — High
power characterization system) diyagram seklinde verilmistir [Lee et al., 2012].
Yiksek giic karakterizasyon sistemi piezoelektrik malzemelerin sabit akim (Arms),
sabit voltaj (Vims), sabit titresim hizi (vms) ve sabit giris glicii (Pi) altinda 6l¢tim
yapabilme kabiliyetine sahip bir sistemdir. Fakat yiliksek gii¢ uygulamalar igin
kullanilacak seramiklerin yiliksek gii¢ karakterizasyonu i¢in en uygun yontem sabit
titresim hiz1 (constant vibration velocity) yontemidir [Uchino et al., 2011]. Siniizoidal
elektrik sinyal genligi fonksiyon jeneratoriinden (HP 33120A) alinan sinyalin gii¢
amplifikatori ile ylikseltilerek (NF 4010) saglanmistir.

Tez ¢aligmasinda yiiksek gli¢ karakterizasyonu sabit titresim hizi yontemi ile
yapilmustir. Bunun icin Sekil 3.9°da verilen (20x4x1mm?) boyutlarinda ks seramik
numuneleri Sekil 3.10°da ki deney diizeneginde goriildiigii gibi tam orta noktasindan
(Nodal point) iki metal pim ile sabitlenmistir. Seramiklere sinyal bu metal pimlerden
gonderilmistir. Olgiim yapilan seramiklere rezonans civarinda gonderilen akim AC
akim sensor (Tektronix TCP 305) ile belirlenmistir. Anti-rezonans civarinda empedans
olukga yiiksek olacagindan bu bolgede sisteme seri olarak baglanan direng (R=10 Q)
ile ayarlama yapilmaktadir. Olgiimlerde verilen sinyalleri takip etmek igin bir
osiloskop (Tektronix TDS29 3014B) ve bilgisayar program tabanli ara yiiz yazilimi
(Lab VIEW) kullanilmistir. Elektrik alan uygulandiginda numunelerin rezonans ve
anti rezonansda ki yiizey sicakligini 6lgmek icin termal kamera (ThermaCAM A40
with 200 pm lens) kullanilmistir. Seramiklerin titresim genligi ise kdgelerine yansitilan

lazer interferometre (Polytec OFV 511) ile 6lgtilmiistiir.
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Sekil 3.10: Yiiksek gii¢ karakterizasyon sistemini ve sistemdeki cihazlarin
baglantilar1 gosteren diyagram.

3.6. Altigen ve Dortgen Prizma Ultrasonik Motor Prototip
Uretimi ve Karakterizasyonlari

Tasarimlar1 sonuglar boliimiinde verilen ultrasonik motor stator ve rotor
milinin yapimi olduk¢a hassasiyet gerektirir. Ultrasonik motor gévdelerinin, rotor
milinin ve seramiklerinin yapimi sonlu elemanlar analiz yontemi ile ¢izilmis olan
geometrilere ve Olciilere uygun olarak iiretilmistir. Protatip USM’lerde kullanilacak
olan PMN-PZT seramikleri 120°C’de 30kV/cm alan altinda kutuplarinken PZT4
seramikleri 120°C’de 20kV/cm alan altinda kutuplanmistir. USM  yapiminda
kullanilacak her bir seramigin seramik montaji 6ncesi eger dokulu seramik ise X-1gin1
kirmim deseni ile yonlenme derecesi kontrol edilmistir. Bununla beraber ayrica tiim
seramiklerin elektriksel ve elektromekanik Ozelliklerinin daha once belirlenen

biiytikliikte oldugunun dogrulanmas1 yapilmistir.
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Sekil 3.11: Altigen ve kiibik ultrasonik motor gévdeleri. a) altigen motor gévdesi, b)
kiibik stator lizerine montajlanan seramikler ve mil (saft), C) altigen stator iizerine
montajlanan seramikler ve mil (saft) d) iiretilen seramiklerin elektrotlama igleminden
onceki ve sonraki goriintiisii ve €) USM nin siirme islemine hazir haldeki goriintiisti.
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4. SONUCLAR VE TARTISMA

Bu calisma farklt kompozisyonlarda ve farkli tekniklerle seramik tozu
tiretiminden, aygit yapimina kadar genis bir alanda ¢oklu disiplinler alanlar1 (malzeme
bilimi ve miihendisligi, makine miihendisligi, elektronik miihendisligi) kapsayan
igeriktedir.

Sonuglar kisminda ilk olarak kati hal toz iiretim yontemi ile iiretilen toz ve
seramik Orneklerin faz analiz sonuglar1 verilmistir. Daha sonra sirasiyla; yiiksek gii¢
uygulamasi (Ultrasonik motor - USM) igin uygun kompozisyonun secilmesi ¢aligmasi,
ergiyik tuz sentezleme ile plakasal morfolojilerde iiretilen sablon pargaciklarin
morfoloji ve kristalografik yonlenmelerinin incelenmesi ve iiretilen sablonlarin doku
olusumunda kullanilmastyla dokulu seramiklerin iiretilmesi ¢alismalarinin sonuglari
verilmistir. Buna ek olarak iiretilen dokulu ve dokusuz Orneklerin
elektriksel/elektromekaniksel karakterizasyonu ile bu seramiklerin yiiksek gii¢
karakterizasyonlar1 sonuglari verilmistir. Sonrasinda ise FEM ile USM tasarimiyla
yapilarak USM’nin ¢aligmasimin (hareketinin) dogrulanmasi yapilmistir. Son olarak
USM tasarimi  ger¢eklenerek motorun  karakterizasyonu yapilarak tez

sonlandirilmistir.

4.1. Pb(Mgu3Nb23)O3 — PbZrOs — PbTiO3 (PMN-PZT) Esash
Tozlarin Uretimi ve Faz Analizleri

4.1.1. MgNb2Os Tozunun Faz Analizi

Columbite mangan niyobyum oksit (MgNb2Os) tozu tiim seramik {iretim
stireglerinde oksit tozlar ile birlikte kursun magnezyum niyobyum oksit- kursun
zirkonat titanat (PMN-PZT) seramiklerinin tiretiminde kullanilmistir. Sekil 4.1'de
MgNb20s tozuna ait XRD deseni verilmistir. Kirmim deseninden elde edilen sonuca
gore MgNDb20Os tek faz olarak elde edilmis, MgNb2Oe haricinde ikincil bir faza ait pike
rastlanmamustir. Tek faz olarak sentezlenen MgNb2Og tozu Pb(Mg1/3Nb2/3)O3 (PMN),
PMN-PbTiO3, PMN-PZT gibi seramiklerin sentezinde tek faz olarak iiretilmesinde
onemli bir rol oynamaktadir [Ananta et al., 1999] ve yapilan calismada tek faz
Columbite MgNb2O¢’nin optimum kalsinasyon sicaklik ve siiresi 1150°C’ de 4 saat

olarak bulunmustur.
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Sekil 4.1: 1150°C Columbite MgNb.Og tozuna ait X-1s1n1 kirinim deseni.

4.1.2. PMN-PZT I¢in Kompozisyon Secimi ve Kalsinasyon Islemleri

PMN-PZT tek kristal olarak olduk¢a yiiksek dielektrik ve elektromekanik
ozelliklere sahiptir. Yapilan detayli literatiir incelemesi sonucu, Sekil 4.2°deki PMN-
PZ-PT igli faz diyagraminda belirlenen bolgede belirli araliklarda alti adet farkli
kompozisyon secilmistir. Burada ki temel amag, tek kristal piezoelektrik 6zellikleri
oldukga yiiksek olan s6z konusu kompozisyonlari poli-kristalin seramik olarak {iretip
ozelliklerini tek kristal ile kiyaslanabilir duruma getirmektedir. Bu amacla detayl bir
kompozisyon ¢aligsmasi yapilmis ve Sekil 4.2°de isaretlenen ve tablo olarak verilen alt1
adet kompozisyonun faz analizi ve elektronik/elektromekanik analizleri bu boliimde
raporlanmistir. Buradaki nihai amag segilen kompozisyonlarin elektriksel 6zelliklerini
detayli inceleyerek i¢lerinden en iistiin 6zelliklere sahip bir kompozisyonun se¢ilmesi
ve bu secilen seramigin 6zelliklerinin Ultrasonik motor (USM) uygulamasi i¢in uygun

hale getirilmesidir.
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Kisa
Isim

Kompozisyon

C1

0.4PMN-0.25PZ-0.35PT

c2

0.4PMN-0.3PZ-0.3PT

Cc3

0.45PMN-0.25PZ-0.3PT

C4

0.45PMN-0.3PZ-0.25PT

C5

0.5PMN-0.2PZ-0.3PT

r
0.0 0.2

¥oo PT

10 c6

0.5PMN-0.3PZ-0.2PT

Sekil 4.2: PMN-PZT kompozisyonlarin se¢ildigi bolgeyi gosteren PMN-PZ-PT iiglii
faz diyagrami, segilen kompozisyonlarin agik formiilleri ve kisa isimleri.

Tablo 4.1°de segilen seramik tozlarinin kompozisyon bilesimleri mol orani

cinsinden verilmistir. S6z konusu kompozisyonlarn iiretim siiregleri detayli olarak

deneysel kisimda

anlatilmistir.

113

olarak Cl1

(0.4PMN-0.25PZ-0.35PT)

kompozisyonuna sahip toza 700°C ile 850°C arasinda 2 saat kalsinasyon rejimi

uygulanmis ve optimum kalsinasyon sicakligi bulunmustur.

Tablo 4.1: PMN-PZT Kompozisyonlarin isimlendirilmeleri, agik formiilleri ve bu
kompozisyonlarin mol oranlari.

Cisa sim Uzun isim Pb(Mg,sNb,5)0,| PbzrO,- [ PbTIO, -
-PMN (PZ) (PT)
c1 0.4PMN-0.25pPZ- 0.4 0.25 0.35
0.35PT
c2 0.4PMN-0.3PZ- 0.4 0.3 0.3
0.3PT
0.45PMN-0.25PZ-
c3 0.45 0.25 0.3
0.3PT
0.45PMN-0.3PZ-
ca 0.45 0.3 0.25
0.25PT
cs 0.5PMN-0.2PZ- 05 02 0.3
0.3PT
0.5PMN-0.3PZ-
c6 0.5 0.3 0.2
0.2PT
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Cl1 igin yapilan kalsinasyon g¢alismasi sonucu ile karar verilen kalsinasyon
sicakligina gore diger kompozisyonlarda da aymi sekilde kalsinasyon islemi
yapilmustir. Sekil 4.3’te farkli sicakliklarda kalsine edilmis C1 (0.4PMN-0.25PZ-
0.35PT) tozlarinin XRD desenleri verilmistir. 700°C 'de kalsine edilen C1 tozunun ¢ok
az miktarda payroklor fazi igerdigi, sicakligin 750°C ve daha yukarisina ¢ikarilmasiyla
bu fazin kayboldugu goriilmektedir (Sekil 4.3). XRD deseninden ayrica piklerin
timiiniin perovskite yapidaki PMN-PZT ait oldugu goriilmektedir. Yiiksek
sicakliklarda olusacak kursun kaybi en aza indirilmek istendiginden, 750°C
kalsinasyon sicakligi, bu calismada iretilecek tiim tozlarin (C1-C6) optimum
kalsinasyon sicakligi olarak belirlenmistir.

Literatiirden anlasildig1 gibi, PMN-PZ-PT {i¢lii faz diyagraminda bu bolgede
secgilen kompozisyonlarin ideal kalsinasyon sicakliklar1 750°C ile 800°C arasinda iken,
sinterleme sicakliklar1 1200°C ile 1300°C arasindadir [Ouchi et al., 1965], [Wang et
al., 2012]. Bu nedenle sinterleme sicakligini literatiire uygun sekilde belirleyip

seramiklerin sinterleme iglemine gecilmistir.

S)
400 = §
) ) 850°C-2h
3 c 8 s & 8§
&= vy <
E) 800°C-2h
I
5 200 ] A -
o
=
7 J 750°C-2h
100__A- \ -A—A——M.A———J_-
700°C-2h
*
0
20 30 40 50 60 70
Pyroklor F
* ryrederrez 20 (Derece)

Sekil 4.3: Farkli sicakliklarda kalsine edilmis 0.4PMN-0.25PZ-0.35PT (C1)
kompozisyonuna ait XRD desenleri.
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4.1.3. Pb(Mg13Nb23)Oz - PbZrOs - PbTiO3z (PMN-PZT) Piezoelektrik
Seramiklerin Faz Analizi

Hazirlanan C1-C6 kompozisyonlarma ait PMN-PZT seramik tozlart kuru
presleme ile IEEE standartlarina gore uygun boyutta tek eksenli pres ile disk seklinde
sekillendirilmistir. Daha sonra, sinterleme islemi 1200°C’ de 2 saat yapilmustir.

Sinterlenen kompozisyonlarina ait XRD Sekil 4.4’te verilmistir. Sonuglara

gore tlim pikler perovskite yapida olup istenmeyen ikincil bir faz goriilmemektedir.

(110)

(100) (111) (200) ;.00 (211)
A N (A) N (220) (f)

(e)

(d)

(c)

(b)

Siddet (a.u)
L
L
L
4
—
9

LA A Aeonooihoo
A A A A ) A (@)
T T v 1 e 1 M I v !
20 30 40 50 60 70
20 (Derece)

Sekil 4.4: 1200°C' de 2 saat sinterlenen PMN-PZT kompozisyonlarina ait
seramiklerin X-1gin1 kirinim desenleri. a) C1, b) C2, ¢) C3, d) C4, e) C5, f) C6.

Sekil 4.5°te baskin olarak rhombohedral (111) pik ayrigsmasi goriilmiistiir. 20 =
45° civarinda yapilan analizlerde sadece C1 numunesinde (200)/(002) rhombohedral-

tetragonal ayrisma goriilmistiir. Diger kompozisyonlar ise tamamen rhombohedral

yapidadir [Yan et al., 2011c].
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(111) Rhombohedral Pik Ayrigmasi

(b) (c)

N

38.0 385 39.38.0 385 39.038.0 385 390

(d) (e)

Siddet (a.u.)

38.0 38.5 3938.0 385 39.038.0 385 39.0

20(Derece)

Sekil 4.5: 1200°C'de 2 saat sinterlenen a) C1, b) C2, ¢) C3, d) C4, e) C5 ve f) C6
kompozisyonlarinin 20 = 38° civarindaki thombohedral (-111)/(111) pik ayrismasini
gosteren XRD desenleri.

1200°C'de 2 saat sinterlenen PMN-PZT kompozisyonlarina ait seramiklerin
sinterleme islemi sonrasi agirlik kayiplari, numune kalinligindaki % degisim, ¢ekme
degerleri ve Arsimet prensibi ile hesaplanan deneysel yogunluk degerleri Tablo 4.2°de
verilmigtir. Seramiklerin agirlik kayiplarinin % 2 civarinda oldugu goriilmektedir.
Kursun kaybina bagli olarak gerceklesen bu agirlik kayiplari daha onceden
ongorildiigi icin alt1 farkli kompozisyonun her birine kalsinasyon isleminden sonra
toplam toz agirlhiginin % 2'si kadar kursun oksit (PbO) eklenmistir. Kursunun seramik
yapidan biiyliik miktarda ugmasi yogunlasma problemlerinin yaninda payroklor gibi

ikincil fazlarin olusumuna da yol agar [Dursun and Duran, 2010], [Escure et al., 1996].

Tablo 4.2: 1200°C' de 2 saat sinterlenen PMN-PZ-PT seramiklerine ait agirlik
kayiplari, kalinlik degisimleri, cekme ve deneysel yogunluk 6l¢iim sonuglari.

| ek | DA | eme | Yotk
c1 2.17 11.51 14.15 96
2 2.23 15.62 15.44 94
c3 2.44 14.66 18.10 95
ca 2.76 13.24 15.28 94
cs 1.80 10.63 14.23 97
c6 2.00 12.90 14.83 98
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Bu alt1 farkli kompozisyonun secilmesinin nedeni detayli sekilde
yorumlanacak olunursa: Zhang ve ark. tarafindan (2007) yapilan ¢alismada, Sekil
4.2°deki PMN-PZT iiclii faz diyagramina benzer ti¢lii faz diyagrami verilerek yaklasik
olarak C1-C6 kompozisyonlariin segildigi alana benzer alandan segilen bes farkli
kompozisyon, tek kristal Ba(Zro.1Tio.9)Osz plakalar kullanilarak kat1 hal kristal biiyiitme
yontemiyle tek kristal olarak [110] yoniinde biiyiitiilmiislerdir. Biiyiitiilen kristallerin
tamamen rhombohedral perovskite yapida oldugu XRD ile belirtilmistir [Zhang et al.,
2007]. Tek kristal seramiklerin sergiledigi elektronik ve elektromekanik 6zellikler
Tablo 4.3’de verilmistir. S6z konusu tabloda PMN-PZT tek kristallerinin elektriksel
Ozelliklerinin kat1 hal tek kristal biiylitme yOntemiyle buyltilmis PMN-PT tek
kristalinin 6zellikleri ile karsilastirilmasi verilmistir. Kursun titanat (PT) miktarinin
artmasiyla birlikte rhombohedral — tetragonal faz gegis sicakliginin 165°C’den
96°C’ye distligii belirtilmistir. Tabloda verilen elektronik ve elektromekanik
ozellikleri PMN-PT ile kiyaslanabilir seviyede ve nispeten daha yiiksek oldugu
gorilmiustir.

Bu nedenle tez ¢aligmasinda PMN-PZ-PT iiclii faz diyagraminda benzer bir
bolge secilip altt farkli kompozisyonda PMN-PZT iiretilmis ve bunlarin
elektronik/elektromekanik 6zellikleri incelenerek USM uygulamasi i¢in gelistirilecek
ornek bir kompozisyon se¢ilmistir. Zhang ve ark. (2007) makalelerinde
kompozisyonlarin acik formiiliinii vermedikleri i¢in kompozisyonlar bu calismada

belirli araliklarla secilmistir (Sekil 4.2).

Tablo 4.3: Morfotropik faz yakinlarinda farkli yerlerden secilen Zhang ve ark.
(2007) tarafindan biiyiitiilen PMN-PZT tek kristal kompozisyonlarinin dielektrik,
piezoelektrik ve elektromekaniksel 6zelliklerinin PMN-PT tek kristali ile

karsilagtirilmasi.

PMN-PZT T.(°C) Tr+(°C) K Loss (%) Ec.(kV/iem) | ka3 (%) | das (PC/N)
Kompozisyon 1 215 96 6000 0.5 5 92 2000
Kompozisyon 2 210 113 5000 0.5 5 92 1750
Kompozisyon 3 209 126 4100 0.5 5 92 1450
Kompozisyon 4 207 144 3500 0.5 5 92 1250
Kompozisyon 5 205 165 3100 0.6 5 90 1050

PMNT 130 90 5000 0.5 2.5 90 1500
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4.1.4. Pb(Mg13NDb23)Os3- PbZrOs - PbTiOs (PMN-PZT) Seramiklerin
Elektriksel Karakterizasyonu

Kompozisyonlar istenen fazda ve herhangi bir ikincil faz igermeden
iretildiginden dielektrik ve elektromekanik 6l¢tim sonuglart asagida verilmistir. Tez
kapsaminda bdliimiimiizde bulunan laboratuvarlarda, elektriksel (dielektrik sabiti ve
kaybi, polarizasyon-elektrik alan histerisiz davranmisi) ve elektromekanik
(piezoelektrik yiik katsayisi — dss, gerinme-elektrik alan davranisi) Olgimler
yapilmistir. Bu 6l¢iimlerin nasil yapildigina dair bilgiler deneysel ¢alisma kisminda
anlatilmistir.

1200°C’de 2 saat sinterleme islemi ile iiretilen PMN-PZT kompozisyonlarinin
ozelliklerini belirleyebilmek icin seramiklerin polarizasyon-elektrik alan (P-E) ve
bipolar gerinme-elektrik alan (S-E) histerisiz davranmisi Sekil 4.6’da verilmistir.
Seramikler iretildikten ve paralel iki yilizeyine elektrot siiriildiikten sonraki ilk iglem
P-E ve S-E histerisiz 6lgtimleridir. Tiim PMN-PZT kompozisyonlarina 1 Hz (1000ms)
frekansta, her bir 6l¢iimde verilen voltaji 10kV/cm artirarak maksimum 50 kV/cm’e
kadar elektrik alan uygulanmistir. Uygulanan elektrik alanla beraber seramiklerin
30kV/cm de doyuma ulastigi goriilmiis ve Sekil 4.6’da bu elektrik alanda alinmig
bipolar P-E ve % S-E grafikleri verilmistir. Uygulanan elektrik alanla birlikte
ferroelektrik seramigin sahip oldugu domainler de elektrik alan yoniinde donecektir.
Uygulanan elektrik alan yeteri kadar biiyiikse domainlerin tamamina yakini elektrik
alan yoniinde donerler ve artik elektrik alan artirilsa da polarizasyonda herhangi bir
degisiklik olmaz ve polarizasyon doyuma ulasms olur (Sekil 4.6). Uclii faz diyagranmu
takip edilerek C2, C4 ve C6 boyunca ¢ikildiginda rhombohedral fazin baskin oldugu
ve buna bagh olarak Sekil 4.6(a)’dan polarizasyonun arttigi goriilmektedir. Diger
yandan yine PMN-PZT ti¢lii faz diyagramindan anlagilacagi tizere C2, C3, C5 boyunca
gidildiginde ise tetragonal faz baskin hale geldiginden oOzelliklerin diistiigii
g6zlenmistir. Bunun sebebi rhombohedral yapida sekiz farkli polarizasyon yonii var
iken, tetragonal yapida bu sayi altidir ve PMN-PZT seramiklerinde PT igerigi artikca
artan tetragonaliteden dolay1 polarizasyonda diisiis goriilmiistiir [Liu et al., 2015a]

Diger bir taraftan yine Sekil 6.a(b)’de karakteristik gerinme-elektrik alan (S-E)
kelebek egrileri verilmistir. Ol¢iim yapilarak 10kV/cm ‘den baslayarak 30kV/cm’ye
kadar her ornek i¢in kelebek egrileri elde edilmistir. S-E egrilerine baktigimizda C2
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kompozisyonu diisiik polarizasyon degerine sahip oldugundan gerinme degeri de

diisiiktiir. Bunun yaninda S-E kelebek egrilerinde asimetriler olustugu gbzlenmistir.

-~ @ * —ct (o) 0121 —
S —e —c2
2 e —C3
s —C4 —C4
g' ; T T ——C5 = —C5
-E—35 -25 15 15 25 35—06 35 - _ : 5 35 —C6
kS Y |

T Elekirik Alan Elektrik Alan

(kV/cm) 0. (kV/ecm)
.40 J -0.12 A

Sekil 4.6: Segilen PMN-PZT kompozisyonlarin; C1, C2, C3, C4, C5, C6,
Polarizasyon-Elektrik Alan (P-E), b) Bipolar Gerinme-Elektrik Alan (S-E) histerisiz
davranislart.

Sekil 4.7°de 1200°C’ de 2 saat sinterlenen C1-C6 seramiklerine ait unipolar %
gerinme —elektrik alan (kV/cm) (S-E) egrileri verilmistir. Artan elektrik alanla birlikte
seramiklerin (%) gerinme degerleri artmis ve 50kV/cm de maksimum degere
ulasmistir. Tablo 4.4 karsilagtirma yapilabilmesi acisindan 30kV/cm alan altinda
Olgiilen gerinme degerleri verilmistir. Seramiklerin gerinme degerleri birbirine ¢ok
yakin olsa da C3(0.45PMN-0.25PZ-0.3PT) kompozisyonu en yiiksek gerinme

degerine ulagsmistir.

0.15
A (@)
g ,(b)
£ % (©).(d)
£ 40 (e)
0118 )

0.05

Elektrik Alan (kV/cm)

0 10 20 30 40 50 60

Sekil 4.7: Unipolar gerinme — elektrik alan (S-E) histerisiz dongiileri. a) C3, b) C4, ¢)
C5,d) C1,e) C6, f) C2.
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Tablo 4.4°de verilen sonuglara bakildiginda (C1) 0.4PMN-0.25PZ-0.35PT ve
(C5) 0.5PMN-0.2PZ-0.2PT ve (C6) 0.5PMN-0.3PZ-0.2PT kompozisyonlar1 diger
kompozisyonlara gore daha yiiksek elektromekanik 6zelliklere sahiptir. (C2) 0.4PMN-
0.3PZ-0.3PT, (C4) 0.45PMN-0.3PZ-0.25PT, C6 (0.5PMN-0.3PZ-0.2PT)
kompozisyonlarinda artan PMN miktarina gore Ozelliklerin nispeten arttigi
gorilmektedir. C1 (0.4PMN-0.25PZ-0.35PT) kompozisyonu piezoelektrik yiik
katsayist (dss), diizlemsel elektromekanik eslesme katsayisi (kp)'nin diger
kompozisyonlara gore daha yiiksek olmasi, kayiplarin ise diisiik olmasindan dolay1
0.4PMN-0.25PZ-0.35PT kompozisyonu ultrasonik motor uygulamasi igin
gelistirilecek prototip kompozisyon olarak se¢ilmistir. Bunun igin literatiir kisimda
anlatildigt  gibi ilk olarak kompozisyonun yiiksek gli¢ uygulamalarinda
kullanilabilmesi igin uygun katki ile sert karakter 6zellik kazandirilacak daha sonra
sert karakter 6zelligini bozmadan kristalografik yonlendirme ile seramige yumusak
ozellik kazandirilacaktir. Boylece iiretilen seramik nispeten sert karakter ozellikler
barindirirken (yliksek mekanik kalite faktori, disiik dielektrik kayip) ayni zamanda
yumusak karakter ozelliklere (yiiksek elektromekanik ozellikler) sahip olacaktir.
[Chen et al., 2001], [Yan et al., 2013].

Tablo 4.4: C1-C6 PMN-PZT kompozisyonlarinin bazi elektriksel ve
elektromekanik ozellikleri.

T 9, i
e P B Rl Vb e S
sicakhginda) (30kV/cm)
c1 190 860 1.23 17 7.5 0.094 135
c2 91 745 1.80 15 7.1 0.057 171
c3 112 853 1.58 15.8 6.7 0.098 180
c4 118 822 2.1 22.0 7.2 0.080 187
c5 133 962 1.36 16.6 6.3 0.080 190
Ceé 145 782 2.03 28.2 7.2 0.091 203

Tablo 4.4°’de PMN-PZT faz diyagramindan bu g¢alisma i¢in segilen
kompozisyonlar ile bu kompozisyonlarin dielektrik ve elektromekanik o6zellikleri
karsilagtirmali olarak verilmistir. C1 (0.4PMN-0.25PZ-0.35PT) kompozisyonun

literatiirde tek kristal olarak biiyiitiilmesi ve seramik olarak iiretilmesi daha 6nce
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calisiilmistir. Bu calismalarda 0.4PMN-0.25PZ-0.35PT tek kristal 6zellikleri bir¢ok
uygulamada ticari olarak kullanilan rhombohedral PMN-PT kadar yiiksek oldugu
goriilmektedir. 0.4PMN-0.25PZ-0.35PT kompozisyonun ultrasonik motor uygulamasi
icin se¢ilme sebebi bu tek kristalin tablodan gorildiigii iizere yiiksek elektronik
ozellikler gostermesidir [Zhang et al., 2008a]. Diger taraftan Yan ve ark. (2013)
yapmis oldugu calismada 0.4PMN-0.25PZ-0.35PT kompozisyon poli Kristalin
seramik halde iiretilmis ve elektriksel dzellikleri incelenmistir. 1150°C” de sinterleme
islemi yapilan seramiklerin elektriksel oOzellikleri bu tez c¢alismasinda bulunan
seramiklerin elektriksel ozelliklerine yakin olmakla birlikte kalinti polarizasyon
degerleri literatiirde yapilan calismaya gore daha diisiik ¢ikmistir. Yapilan calismada
PMN-PZT seramiklerinin  0.4PMN-0.25PZ-0.35PT kompozisyonunun kalici
polarizasyon degeri 30 nC/cm? ye kadar ¢iktig1 ve histerisiz egrisinin karesel sekilde
oldugu belirtilmistir [Yan et al., 2013]. Bu c¢alismada elde edilen polarizasyon
seviyeleri ve diger elektriksel 6zellikler daha sonra konu biitiinliigli ¢ercevesinde
tekrar tartisilacaktir. Tablo 4.5°de bu ¢alismada diretilen C1 kompozisyonun

ozelliklerinin literatlirdeki ¢alismalar ile kiyaslamasi verilmistir.

Tablo 4.5: 0.4PMN-0.25PZ-0.35PT kompozisyonuna sahip C1 seramiginin
elektriksel 6zelliklerinin literatiirde yapilmis ¢alismalar ile karsilastirilmasi.

0.4PMN-0.25PZ-0.35PT PZT4
Elektriksel | Tek Kristal | Polikristalin | Polikristalin | Polikristalin
Ozellikler | (Zhangetal. | (Yanetal. | Bu Calisma | (Sunny Tech)
2008) 2013)
g 4850 915 860 1300
tan g 0.5 1.90 1.23 0.4
(%)
dss 1530 230 190 300
(pC/N)
Qn 100 102 135 500
E, 4.5 9.2 7.5 14.2
T, 211 233 265 328
(°C)
o 148 - 185 -
(°C)
P, 29 30 17 36
(uC/cm?)
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Malzemelerin ferroelektrik, piezoelektrik, dielektrik elektro-optik, akustik-
optik gibi Ozellikleri ferroelektrik domainlerin statik ve dinamik davraniglarina
(domain hareketi, domain hareketini etkileyen kusurlar) dayanir. Pek ¢ok calismada
ferroelektrik  cihazlarin  performansmin artirllmas:  i¢gin  domain kontrolii
amaglanmigtir. Fakat bu amag ferroelektrik cihazlarin domain kilitlenmesine, yorulma
yaslanma gibi istenemeyen 6zelliklere sahip olmasina yol agmistir [Kitanaka et al.,
2010]. Kursun zirkonat titanat (PZT) alic1 (acceptor) ve verici (donor) katkilarinin
uygulanmasi ile ferroelektrik ve piezoelektrik performanslarinin istenen sekilde
degistirilmesine en iyi ornektir [Jaffe, 2012]. Tablo 4.5’de tez ¢alismasi i¢in literatiir
ile kiyaslanabilir olmasi1 nedeniyle prototip malzeme segilen C1 (0.4PMN-0.25PZ-
0.35PT) kompozisyonunun polarizasyon degerinin diisiik ¢ikmasinda, yapidaki
sinterleme esnasinda olusan PbO kaybinin rolii oldugu diisiiniilmiistiir. Sinterleme
sicakligina (1200°C) gore ¢ok daha diisiik sicaklikta buharlasmaya baslayan PbO
nedeniyle PMN-PZT yapisinda olusan oksijen bosluklarinin (V") domain hareketini
engellendigi diisiiniilmektedir [Erhart et al., 2013a]. Literatiirde yapilan ¢alismalara
baktigimizda Morozov ve ark. (2015) tarafindan yapilan ¢alismada rhombohedral
58/42 ve tetragonal 42/58 PZT seramikleri numuneleri 450°C” ye kadar 1sitildiktan
sonra oda sicakligindaki suya birakilarak hizla sogumalar1 saglanmis (quenching) ,
bunlarin histerisiz ve gerinme davranislar1 Sekil 4.8’de verilmistir. Burada quench
edilen rhombohedral ve tetragonal PZT seramiklerin polarizasyon degerlerinin arttig1
goriilmektedir. Yani rhombohedral veya tetragonal sert PZT seramigi quench edilerek
yumusak 6zellik gostermesi saglanmistir [Morozov et al., 2015b]. Ayrica literatiirde
sert karaktere sahip piezoelektrik seramiklerin hizli sogutma ile yumusak karaktere
biiriindiigiinii rapor eden pek ¢ok farkli yayin bulunmaktadir. Bu ¢alismalarin bazilart:
BaTiOsz[Warren et al., 1996], [Zhang and Ren, 2005], BiFeOs [Rojac et al., 2011],
[Rojac et al., 2010], (K,Na)NbO3 [Lin et al., 2007], Aurivillius tabakali perovskite
[Long et al., 2013], [Jin et al., 2014].
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Sekil 4.8: Farkli kristal yapisina sahip PZT seramiklerin ferroelektrik histerisiz ve
gerinme egrileri. a) ve b) Rhombohedral Pb(Zros8Tio42)O3, ¢) ve d) 42/58 Tetragonal
Pb(Zro.42Tios8)Os.

Bu bilgiler 1s181nda bu ¢calismada da 6zellikleri arttirmast amaciyla PMN-PZT
ticlii denge diyagraminda belirli araliktan secilen alti kompozisyona da quench iglemi
uygulanmistir. Ayrintilar1 deneysel yontemlerde anlatildigi gibi, bu islem seramik
malzemenin sinterleme islemi sonrasinda yapilmistir. Sinterleme isleminden sonra
numune Curie sicakliginin hemen tizerine kadar (= 350°C) isitilmig daha sonra
25°C’deki  suyun i¢ine birakilmistir. Yiizey islemleri yapilan numunelere
polarizasyon-elektrik alan (P-E), bipolar/unipolar gerinme-elektrik alan davranislari
belirlenmistir.

Sekil 4.9°da C1-C6 quench edilmis ve edilmemis kompozisyonlarina ait 1 Hz
frekansta 20kV/cm alan altinda uygulanan bipolar P-E histerisiz dongiileri
goriilmektedir. Egrilerin ait oldugu kompozisyonlarin kisaltmasi egrilerin karsilaria

NQ (Quench edilmeyen)-Q (Quench edilen) yazilmistir. Sekil 4.9 incelendiginde
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quench islemi uygulanmayan seramiklere ait NQ (C1,C2,C3,C4,C5,C6) histerisiz
egrileri 20kV/cm alan altinda nispeten daha basiktir. Bununla beraber internal bias’dan
dolay1 (Eint) pozitif ve negatif eksenlerdeki zorlayici elektrik alanlarin (Ec) saga kaymis

oldugu goriilmektedir. P-E histerisiz dongiilerine ait g ve E; degerleri ayrmtili olarak

E-

C

Ec

#*

asagidaki Tablo 4.6’ da verilmistir. P-E histerisiz dongiileri incelendiginde

olmasinin, 6rneklerin sert karakterde olduklarinin énemli bir gostergesidir [Carl and
Hardtl, 1977], [Zhang et al., 2005]. Kompozisyonlarda herhangi bir alic1 katki
olmamasina karsin sert karakter 6zellik gostermesinin sebebi, sinterleme sirasinda
PbO kaybindan meydana geldigi bildirilmistir. PbO kaybindan dolay: yiik dengesinin
saglanabilmesi i¢in olusan oksijen bosluklari, ( Vp,—V3" ) hata ¢ifti dipollerinin
olugsmasini saglar. Olusan hata ¢iftlerinin alic1 katki — oksijen boslugu benzeri etki
gostererek seramigin dogal olarak sert karakter goriintiisiine biirlinmesine neden
oldugu belirtilmistir [Morozov et al., 2015b]. Diger taraftan quench edilen
seramiklerin P-E histerisiz dongiilerine bakildiginda egrilerin 20kV/cm’ de tam
doyuma ulastig1 ve quench edilmeyen seramiklere gore oldukga yiiksek (yaklasik 2,5
kat1) kalint1 polarizasyona sahip ve neredeyse tamamen karesel ozellikte oldugu
goriilmektedir. Bu davranis domainlerin quench edilen seramiklerde quench
edilmeyen seramiklere gore elektrik alan dogrultusunda oldukc¢a rahat donebilmesini
ve domain hareketinin daha hizli oldugunu gostermektedir. Bu etki quench ile
malzemenin yumusama davranisinin bir gostergesi olarak belirtilmistir [Rojac et al.,
2016]. Quench edilen seramiklerin P-E histerisizlerinin karesel olmasimin sebebi,
uygulanan elektrik alan ile birlikte herhangi bir kusur ¢ifti tarafindan engellenmeyen
180° domainlerinin tamamina yakinin donmesinden ileri gelmektedir [Naoya and
Takuro, 1965]. Quench edilen PMN-PZT seramiklerinin P-E egrilerinden sert
karakterden yumusak karaktere gecis gosterdigi anlasilmaktadir. Quench edilen (Q) ve
edilmeyen (NQ) seramikler arasinda PbZrOz (PZ) miktarinin artmasiyla birlikte
quench etkisinin daha az goriilmistiir. Quench edilmeyen C4 (0.45PMN-0.3PZ-
0.25PT) ve C6 (0.5PMN-0.3PZ-0.2PT) kompozisyonlarinin polarizasyon ve igsel
dipolar elektrik alan (Eint) degerlerinin quench edilen C4 ve C6 kompozisyonlarinin
polarizasyon ve igsel dipolar elektrik alan (Eint) degerlerine daha yakin oldugu
goriilmektedir. Diger taraftan tam tersi olarak quench edilen (Q) ve quench edilmeyen

(NQ) seramikler arasinda PbTiO3 (PT) miktarinin artmasiyla quench isleminin etkisini
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P-E egrilerinde daha net goriilmektedir (bknz Tablo 4.6). [Warren et al., 1996], [Park
and Chadi, 1998].
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Sekil 4.9: PMN-PZT denge diyagramindan belirli bir araliktan segilen C1-C6
kompozisyonlarina ait quench islemine bagli olarak karsilastirmali bipolar
polarizasyon-elektrik alan (P-E) histeriz dongiileri. a) C3, b) C4, c) C5, d) C1, e) C6,
f) C2.

PMN-PZT denge diyagramindan belirli bir araliktan se¢ilen C1-C6 i¢in 20
kV/em elektrik alan altinda sahip olduklar1 kalict polarizasyon (Pr), doyum
polarizasyonu (Pmax), pozitif eksendeki zorlayici elektrik alan (EZ), negatif eksendeki
zorlayici elektrik alan (E[), ortlama zorlayici elektrik alan (E,) ve igsel dipolar elektrik

alan (internal bias field) (Eint) degerleri Tablo 4.6'de verilmistir. Yukarida da
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bahsedildigi gibi ozellikle quench edilmeyen C1 (0.4PMN-0.25PZ-0.35PT), C2
(0.4PMN-0.3PZ-0.3PT), C3 (0.45PMN-0.25PZ-0.3PT) ve C5 (0.5PMN-0.2PZ-0.3PT)
seramiklerinin quench edildikten sonra kalici polarizasyon degerlerinde iki kat ve daha
tizeri artig gozlenmistir. Bunun yaninda seramiklerin zorlayici elektrik alan degerinde
de ciddi azalmalar goriilmistiir. Polarizasyon ve zorlayici elektrik alan arasinda
onemli bir iligski vardir. Literatlirde ferroelektrik malzemelerde 6zellikle perovskite
yapili seramiklerde malzeme diisiik sicaklikta buharlasan (volatile) (PbO, BiO>) gibi
bilesenler igeriyorsa oksijen bosluklarinin kaginilmaz olacagi bildirilmistir [Arlt and
Robels, 1993]. Oksijen boslugu igeren alict iyon-oksijen boslugu (acceptor ion —
oxygen vacancy) kusur giftleri olusturur. Bunlar kusur ¢iftleri malzemeye elektrik alan
uygulandiginda tercihli olarak kendiliginden polarizasyonun dogrultusunda
yonlendikleri i¢in, bulunduklari yapida igsel dipolar elektrik alan (Eint) olusturmakta
ve boylece domainlerin donmesini zorlagtirarak (genellikle 180° domainleri engeller)
malzemenin polarizasyonunu azaltmaktadir. Bunun yaninda kusurlarin (6zellikle
yiiksek mobiliteye sahip olan oksijen bosluklarinin) domain duvarlarinda stresin ¢ok
oldugu alanlara difiize olmasiyla, var olan Eint domain duvar hareketini kistirma
(clamping) veya mihlama etkisi (pinning effect) ile zorlastirmakta boylece domain
konfiglirasyonunu stabilize etmektedir [Glaum et al., 2012], [Akea, 2016].

Tablo 4.6: C1-C6 kompozisyonlarina sahip PMN-PZT seramiklerinin 20 kV/cm
elektrik alan altindaki polarizasyon, zorlayici ve i¢sel dipolar elektrik alan degerleri.

Kompozisyon P, Prax ES E¢ E. Eint
Ismi (uC/cm?) (uC/cm?) (kV/cm) (kV/cm) (kV/cm) (kV/cm)
NQ-C1 16.42 22.38 7.24 -6.01 6.62 0.61
Q-C1 32.40 36.6 8.19 -7.90 8.05 0.14
NQ-C2 14.30 20.07 6.75 -5.86 6.30 0.44
Q-C2 34.80 38.17 8.36 -7.93 8.14 0.21
NQ-C3 17.65 23.55 6.64 -5.87 6.25 0.38
Q-C3 34.95 38.70 7.05 -7.00 7.02 0.02
NQ-C4 23.11 28.12 7.03 -6.64 6.83 0.1
Q-C4 34.21 37.20 7.84 -7.58 7.71 0.13
NQ-C5 15.40 21.68 5.81 -5.53 5.67 0.14
Q-C5 34.69 38.27 7.13 -6.92 7.02 0.1
NQ-C6 25.21 30.04 7.07 -6.93 7 0.07
Q-C6 33.14 36.70 7.18 -7.14 7.16 0.02
T =1 + -
E. = 1/, (1B + EZD) (4.3)
=1 + -
Eint - /2 (Ec + Ec ) (4-4)
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Tablo 4.6’den anlasilacagi tizere quench edilen malzeme sert karakterden
yumusak karaktere ge¢is yapmistir Ve bunun atinda yatan sebepler tartisilacaktir.
Tablo 4.6 de verilen kompozisyonlarin zorlayici elektrik alan degerlerinin quench
edildikten sonra arttigi goriilmektedir. Quench edilen seramiklerin zorlayici elektrik
alan degerlerinin daha yiiksek olmasina 180° domain duvarlarinin dénmesi ile olusan
histerisiz kayiplarinin artmasinin sebep oldugu diisiiniilmektedir. Literatiir de bununla
ilgili birgok drnek bulunmaktadir.

Bu 6rneklerden biri, Sapper ve ark. (2014) yaptig1 ¢alismadir. Bu ¢alismada
kursun icermeyen (1-x)(Biyz2Nay2)TiO3-xBaTiO3 kompozisyonuna atomca % 1 Fe
katki yapilarak BNT-15BT:1Fe seramigi {iretilmis ve yaslanma davranisi
arastirilmistir. Bunun igin ilk olarak seramik malzeme sinterlendikten sonra 450°C’ ye
cikarilmis ve sivi azotun igine atilarak quench edilmistir. Diger o6rnekler den biri
180°C’de 10 saat bekletilerek yaslandirma yapilmis diger numuneye ise sinterleme
isleminden sonra 2°C/dk ile sogumaya birakilarak firin sartlarinda sogumasi
saglanmistir. Sekil 4.10°da yapilan {i¢ farkli islemden elde edilen polarizasyon egrileri
gortilmektedir ve bu egrilerde polarizasyon degerlerine bakildiginda quench edilen
BNT-15BT:1Fe seramiginin kalic1 polarizasyon degeri ( 50 pC/cm?) yaslandirma ve
firmda sogumaya birakilan seramige gore oldukga yiiksek ve basik olmasi yerine
karesele yakindir. Hizli soguma yani quench isleminin domain duvarlarinin
mihlanmasina sebep olan hata ciftlerinin olusumunu engelledigi belirtilmistir
[Morozov et al., 2005], [Tan et al., 1997]. Bununla beraber quench edilen seramigin
zorlayici elektrik alan1 daha biiyiiktiir. Hata ¢iftlerinin domain duvarlarinda engelleyici
etki yapmadigi i¢in ferroelektrik seramik ¢ok biiyiik miktarda tamamen donebilen
domain Kkonfigiirasyonuna (180° lik domain) sahip olacaktir ve bu domainlerin
tamamina yakinit dondiigiinde quench edilen seramigin zorlayici alam1 daha biiyiik

olacag belirtilmistir [Sapper et al., 2014].
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Sekil 4.10: Ug farkl1 1s1] islem uygulanan BNT-15BT:1Fe kompozisyonlarina ait
bipolar polarizasyon-elektrik alan (P-E) histeriz dongiileri.

Sekil 4.11'de 20kV/cm alan altinda herhangi bir kutuplama islemi
uygulanmayan quench edilen ve quench edilmeyen PMN-PZT seramiklerine ait (%)
gerinme - elektrik alan (S-E) histerisiz dongiileri gdsterilmistir. Ilk bakista quench
edilen ve edilmeyen numunelerde Kkarakteristik bipolar kelebek S-E egrilerinin
olustugu gozlemlenmektedir. Kelebek egrilerinin uglarinda herhangi bir asimetri goze
carpmamaktadir. Quench edilmeyen seramiklerin gerinme degerleri % 0,5 civarlarinda
olup ve zorlayici elektrik alan igsel dipolar elektrik alan nedeniyle S-E histerisiz
egrilerinde asimetrik bir goriiniimiiniin ortaya ¢iktigi gozlemlenmistir. Malzemedeki
sert karakter ne denli yliksek ise negatif ve pozitif elektrik alan eksenlerindeki kelebek
kanatlar1 arasindaki asimetrinin o denli arttigi dolayisiyla quench edilmeyen
seramiklerin S-E egrilerinde kayda deger miktarda asimetrinin meydana geldigi
goriilmistiir [Gao et al., 2007] [Zhang et al., 2005].

Quench edilmis C1, C2, C3 ve C5 seramiklerin uygulanan elektrik alan ile
birlikte gerinme degerlerinin yaklasik iki kat arttigi goriilmistiir. Herhangi bir hata
dipolii (bir hata ¢ifti) tarafindan engellenmeyen domainlerin ¢ok rahatga donmesinden
dolay1 zorlayici elektrik alanlarin da bir miktar arttig1 goriilmektedir [Gao et al., 2007],
[Naoya and Takuro, 1965].
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Sekil 4.11: C1-C6 PMN-PZT o6rneklerine ait bipolar (%) gerime - elektrik alan (S-E)
egrileri. @) C1 b) C2, ¢) C3, d) C4, e) C5 ve f) C6.

Sekil 4.12'de 25°C’de 25 kV/cm elektrik alan altinda kutuplanmig C1-C6
orneklerinin unipolar gerinme-elektrik alan egrileri verilmistir. 50kV/cm elektrik alan
altinda gerinme degerlerinin quench islemi uygulanmadan yaklasik % 0.12 civarinda
oldugu ve yapilan quench islemi ile birlikte yumusak karakter kazanan 6zellikle C1
(0.4PMN-0.25PZ-0.35PT), C2 (0.4PMN-0.3PZ-0.3PT), C3 (0.45PMN-0.25PZ-
0.3PT) ve C5 (0.5PMN-0.2PZ-0.3PT) kompozisyonlarmin gerinme degerlerinin
yaklagik olarak % 0.16 degerine ¢iktig1 goriilmektedir. Yine ayni sekilden quench
edilen seramiklerin unipolar S-E egrilerinden yumusak karakter ile birlikte kaybin
(histerisizin) artig1 goriilmektedir. C4 (0.45PMN-0.3PZ-0.25PT) ve C6 (0.5PMN-
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0.3PZ-0.2PT) kompozisyonlarinda ise quench islemi unipolar S-E dongiileri tizerinde

etkisi olmadig goriilmektedir [Sapper et al., 2014].
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Sekil 4.12: C1-C6 PMN-PZT o6rneklerinin unipolar gerinme-elektrik alan (S-E)
egrileri. @) C1 b) C2, ¢) C3, d) C4, e) C5 ve f) C6.

Elektroseramiklerin piezoelektrik ve ferroelektrik dzelliklerini istenen sekilde
kontrol etmenin en basarili yontemi alic1 ve verici katkilar yapilmasidir. Bu islem
ozellikle PZT esasli perovskite yapilarda uygulanmaktadir [Jaffe, 2012] Farkl
degerlik yiiklerine sahip katkilar (Aliovalent dopant) domain duvarlarinin hareketini
ve kiitlesel elektrik iletkenligini (bulk conductivity) kontrol ederler. Alict katki
ferroelektrik malzemeye sert karakter kazandirirken dielektrik ve elektromekaniksel
ozelliklerin azalmasina yol agar. Tersi olarak verici katki (donor dopant) ise

ferroelektrik malzemeye genel olarak yumusak 6zellik kazandirirken piezoelektrik ve
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dielektrik Ozelliklerinin artmasini saglar. Ferroelektrik malzemenin “sert karakter”
olmas1 kendiliginden polarizasyonla beraber domain duvarlarinda lokalize olan ve
dizilime giren hata ciftlerinin domain duvarlariin hareketini engellemesinden
dolayidir [Morozov et al., 2015a].

Yukarida ferroelektrik ve piezoelektrik grafikleri verilen seramiklerin
sertlesme (hardening) mekanizmasi direk alic1 katkisi ile olmamustir. Katki igermeyen
seramiklerde belirli bir dereceye kadar sert oOzellik gosterir. Eger seramik
bilesenlerinde PbO gibi ugucular bulunuyorsa seramigin sinterleme sicakliginda PbO
kaybindan dolayr kristal yapida olmasi gereken yerde olamayacaktir bundan dolay1
seramikte yiik dengesinin korunmast i¢in Vg, — Vg kusur ¢ifti olusur ve bu alic1 katki
— oksijen boslugu hata ¢ifti (6rnegin PZT ye doping yapilan demir iyonu igin
2Fey,.; — Vi) gibi davranir [Rojac et al., 2016], [Morozov et al., 2015b], [Ren,
2004]. Bundan dolayr kursun esashi bilesikler de (katkisiz PZTve PbO esasli)
sinterleme sonunda seramik kiibik fazdan ferroelektrik faza gegme sicakliginda
oksijen bosluklarimin (V) diflizyonu ile denge konumunda kendiliginden
polarizasyonun yonii ile domain iginde yer alir ve domain hareketini oldukc¢a
kisitlayarak seramigin sert karaktere biirlinmesine yol agar. Seramigin sert karakterde
olmasinin birkag ¢esidi vardir i) isteyerek alici iyon eklemek (Fe-gibi katki
kullanarak), ii) seramik sistemindeki empuritelerden dolay1 6rnegin BaTiO3 iginde Fe
iyonunun alict empurite olarak davranmasi, iii) yliksek sicaklikta yapilan sinterleme
isleminde kursun veya bizmut tarzi ugucularin yapidan ayrilarak oksijen bosluklarma
yol agarak domainlerin hareketinin engellenmesidir (katkisiz PZT den kursunun
ucmasiyla olusan sertlesme durumu), [Carl and Hardtl, 1977], [Robels and Arlt,
1993], [Garcia et al., 2008], [Chandrasekaran et al., 2013], [Eichel, 2011], [Morozov
and Damjanovic, 2008], [Ren, 2004] [Warren et al., 1995], [Erhart et al., 2013b]
[Yilmaz et al., 2003b].
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Prototip segilen C1 (0.4PMN-0.25PZ-0.35PT) kompozisyonunun ticari PZT4
ile elektriksel Ozeliklerinin karsilastirilmasi Tablo 4.8' de verilmistir. Tezin 6zgiin
noktalarindan biri de segilen piezoelektrik seramigin istiin 6zelliklere sahip olarak
iiretilerek yiiksek gii¢ uygulamalari i¢in kullanilacak olmasidir. Bu nedenle secilen C1
(0.4PMN-0.25PZ-0.35PT) kompozisyonunun PZT4 ile Xkarsilastirilabilir olmasi
gerekmektedir. Tablo 4.8’de goriildiigii gibi USM uygulamalarinda 6nemli olan
mekanik kalite faktorii (Qm) ve piezoelektrik yiik sabiti (dss) gibi 6zelliklerin C1

seramigi i¢in Ozellikle ti ticari PZT seramiginin ¢ok gerisindedir. Bunun igin ilk olarak;

i) Cl kompozisyonunun Kkalite faktoriinii arttirmak igin MnO; katkilama
yapilmustir (- Sert Ozellik),

il) Sablonlu tane biiyiitme yontemiyle malzemenin mikro yapisina kristalografik
doku kazandirilacaktir (Piezoelektrik yiik katsaymin arttirilmasi saglanacaktir -

Yumusak Ozellik).

Tablo 4.8: 1200°C' de 2 saat sinterlenen C1 kompozisyonu ve ticari PZT4'in
elektronik ve elektromekanik karsilastiriimasi.

. . dss tand 1 | Pr(nC/cm?)
Kompozisyon Ismi Qn k, (pC/N) (%) K (30kV)
C1 (0.4PMN-0.25PZ-
0.35PT) 135 0.35 180 1.23 860 17
PZT4 600 0.62 360 0.5 1(2)8

4.2. MnO2 Kkatkih 0.4PMN-0.25PZ-0.35PT Piezoelektrik
Seramiklerin Incelenmesi

0.4PMN-0.25PZ-0.35PT (C1) kompozisyonu iretimine iligkin detaylar
deneysel yontem boliimiinde anlatilmistir. Bu boliimde C1 kompozisyonuna farklt %
mol (0, 0,2, 0,4, 0,6, 0,8, 1, 1,5, 2) oranlarinda mangan oksit (MnQOy) katkilamas1
yapilmistir. Kalsinasyon sicakliginin belirlenebilmesi igin 700°C, 750°C, 800°C,
850°C’de yapilan 1s1l islemlerin faz olusumuna etkisi sadece molce % 2MnO; igeren
kompozisyonun XRD ile incelenmesi ile yapilmis olup sonuglar Sekil 4.13’de

sunulmustur. 700°C’ de kalsine olan katkili toz hari¢ diger tozlarda herhangi bir
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istenmeyen ikincil payroklor fazlara rastlanilmamistir. 750°C’de herhangi ikincil faza
rastlanmadig1 i¢in bu sicakligin en diisiik kalsinasyon sicakligi olmasindan dolay:
(fazla PbO buharlagsmasi istenmeyen bir durumdur) iiretilen tiim farkli MnO> katkili

orneklerde de bu sicaklik kalsinasyon sicaklig1 olarak kabul edilmistir.
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210 (220)
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Sekil 4.13: Molce % 2 MnO: katkilamasi yapilan C1 kompozisyonundaki tozun
farkl1 sicakliklardaki 2 saat kalsinasyonu sonucu alinan XRD desenleri: a) 700°C, b)
750°C, ¢) 800°C, d) 850°C.

Tablo 4.9. da 1200°C’ de 2 saat sinterleme islemi yapilan C1 (0.4PMN-0.25PZ-
0.35PT) kompozisyonuna molce farkli yiizdelerde katkilama yapilan seramiklerin
sinterleme sonrasinda % agirlik kaybi, % radyal ¢cekme ve Arsimet metodu ile
hesaplanan deneysel yogunluklar1 verilmistir. Agirlik kayiplarinin ortalama % 2’nin
biraz tlizerinde oldugu go6zlenmistir. 1200°C de sinterlenen seramiklerin agirhik
kayiplar1 yapilarinda ki diisik buharlasma sicakligina sahip bilesiklerin
buharlagmasindan (PbO gibi) dolay1 meydana geldigi diisiiniilmektedir ve bu nedenle
her bir kompozisyona sinterleme islemi oncesi fazladan agirlikga % 2 PbO tozu
eklenmistir. Farkli miktarlarda MnO2 igeren 6rneklerin sinterleme sonrasi goreceli

PO

yogunluklar1 % 96 ile % 98 arasinda degistigi belirlenmistir. Radyal cekme miktarlar
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sinterleme Oncesi ve sonrasi seramik capinin degisimine gore belirlenmistir ve

sinterleme sonrasinda seramiklerin ortalama % 13,5 kadar ¢ektigi hesaplanmuistir.

Tablo 4.9: Molce farkli (%0 - %2) katkilama yapilan C1 kompozisyonuna sahip
orneklerin 1200°C’de 2 saat sinterlenmesi sonrasi meydana gelen % agirlik kayb,
radyal ¢ekme ve deneysel yogunluk sonuglari.

. Deneysel Yogunluk
% Mol MnO, | % Agirlik Kaybi yselYoe % Radyal Gekme
2 (g/cm?)

0 2.07 7.80 13.7
0.2 2.11 7.80 13.2
0.4 2.53 7.65 13.7
0.6 2.49 7.52 13.2
0.8 2.32 7.69 135

1 2.36 7.74 13.6
1.5 2.20 7.75 13.7

2 2.22 7.78 14.0

Sekil 4.14°de ise 1200°C’de 2 saat sinterlenmis farkli % mol oranlarinda MnO-
katkilamasi yapilmis seramiklerin XRD desenleri verilmistir. XRD desenlerinde tiim
piklerin perovskite yapiya ait oldugu ve istenmeyen PbNb20O7, PbNb20g,PbsNbsO13
gibi ikincil fazlarin yapida bulunmadigi gorilmektedir. Literatiirde yapida mangan
oksit miktarinin artmasiyla birlikte perovskite tetragonal simetriden rhombohedral
simetriye dogru kaydig: belirtilmigtir. Bununla beraber PMN-PZT seramigine MnO.
katkilanmasmin (Mn®" iyonu) kafesi c-yoniinde kisaltirken a-yoniinde uzamasina
sebep oldugu ve perovskite fazin hafifge rhombohedral simetriye kaydigi belirtilmistir
[Hou et al., 2004].
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Sekil 4.14: Farkl1 oranlarda % molce MnO> igeren 1200°C’de 2 saat
sinterlenmis C; kompozisyonlarina sahip seramiklere ait XRD desenleri: a) 0, b) 0,5,
c) 1,0,d) 1,5, e) 2,0.

Mangan eklenmeyen ve molce farkli oranlarda mangan katkilanan seramiklerin
SEM goriintiileri verilmistir Sekil 4.15°te verilmektedir. Ilk bakista mangan katkisi
bulunmayan seramigin tanelerinin homojen mikro yapida oldugu bununla beraber
mangan katkisi arttikca tane boyutunun giderek biiyiidiigli goriilmektedir. Sekil
4.15(b)’de verilen SEM mikrografinda molce %0.2 MnO; i¢eren seramigin homojen
(normal taneler arasinda nispeten daha biiyiik tanelerin oldugu) bir mikro yapiya sahip
olmadig1 goriilmektedir. Yapilan bir ¢aligmada agirlikca %0-3 arasinda MnO: igeren
Pb(Zn13Nb213)o.2-(ZrosTios)os03 seramiginin mikro yapisi incelendiginde, MnO-
katkisinin artmasiyla birlikte yapida anormal tane biiyiimesinin meydana geldigi ve
agirlikca % 3 MnO:2 igeriginin seramiklerin mikro yapilarinda yiiksek gozenege
(proziteye) sebep oldugu belirtilmistir [Hou et al., 2004]. Ayrica MnO2 katki
miktariin yapida artmasiyla birlikte 6zellikle molce % 2 MnOz2 igeren Sekil 4.15.c)’de
ikincil fazlarim oldugu goriilmektedir. X-1s51mm1 kirinim deseninde verilen Sekil
4.14e)’de ikincil faza ait bir pik gézlemlenmemis olmasina ragmen ikincil fazin yapida

varlig1 SEM goriintiisiinde goriilmektedir. Pek ¢cok ¢aligmada mangan oksit PZT, PZN-
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PZT, PMN-PZT gibi seramiklerin iizerindeki mikro yapisal ve elektriksel etkisi
arastirilmistir [Lee et al., 2007], [Islam et al., 2007]. Diisiik valansa sahip olan Mn
iyonu (Mn?* ve Mn**) alic1 iyon olarak B-site konumuna (Zr*" Ti**, Nb®") yerleserek
perovskite yapida oksijen bosluklarinin olugsmasina yol agmakta ve boylece seramikte

sert karakter etkisi goriilmektedir. (Esitlik 4.1 ve 4.2).

ZT4+,TL'4+

Mn3* —— M}, 7+ Vy (4.)
24 ZT4+,Ti4+ " .

Oksijen bosluklarinin artmasiin orgii diflizyonuna katki saglayarak tane
biiylimesine sebep oldugu belirtilmistir [Park et al., 2010]. Bununla beraber
0.8Pb(Zros2Tio.48)03-0.2Pb(ZNn1/3Nb23)O3 seramigine MnO> katkilanmasi ile yiiksek
konsantrasyonlarda ¢okelen ikincil fazin MnO; olmadig1 bunun yerine ZnO oldugu
anlasilmistir [Yan et al., 2011b]. Baska bir calismada ise bu tez ¢alismasinda segilen
prototip 0.4PMN-0.25PZ-0.35PT kompozisyonuna yapilan MnO; katkilamas1 ile
olusan ikincil faz detayl olarak arastirilmistir. Yapilan EDS analizinde ikincil fazin
MgO oldugu tespit edilmistir (Sekil 4.15d — kirmiz1 ok ile gosterilen). ikincil faz
MgO’nun MnO: katkilt PMN-PZT seramiginde tane biiylimesini hizlandirdig1 ayni
etkinin MgO katkili PMN-PT seramiklerinde anormal tane biiyiimesine yol agtig
belirtilmistir [Seo and Yoon, 2005], [Yan et al., 2011c].
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Sekil 4.15: 1200°C’de 2 saat sinterlenen ve molce a) %0, b) % 0,5, ¢) % 1, d) % 1,.5,
e) % 2 oranlarinda MnO katkis1 iceren seramiklerin kirik yiizeylerinin SEM
mikrograflar.

Ultrasonik motor uygulamasi i¢in prototip olarak segilen 0.4PMN-0.25PZ-
0.35PT (C1) kompozisyonuna MnO: katkisinin elektriksel ve elektromekaniksel
ozelliklere (polarizasyon, gerinim, mekanik kalite faktorii, piezoelektrik yiik sabiti)
etkisi arastirilmistir. Bununla beraber yukarida verilen MnO2 katkisiz PMN-PZT
seramikler ile baglant1 kurulabilmesi agisindan MnO:2 katkili seramiklerin bipolar
polarizasyon-elektrik alan ve bipolar gerinme-elektrik alan grafikleri de quench
edilmis ve quench edilmemis sekilde verilmistir. Yukarida belirtildigi gibi ¢aligmanin
bu bdliimiinde ki nihai amag, secilen kompozisyonun mekanik kalite faktoriinii
artirmaktir. Bununla beraber MnO; igeren ve igermeyen seramiklere ait Quench edilen
ve edilmeyen bipolar polarizasyon-elektrik alan (P-E) histerisiz dongiileri Sekil
4.16’de verilmigtir. MnO2 katkilama miktarina bagli olarak incelendiginde
polarizasyon-elektrik alan grafikleri 6nemli sonuglar ortaya cikarmistir. Katkisiz
0.4PMN-0.25PZ-0.35PT (C1) kompozisyonuna sahip 6rnek quench edildiginde
polarizasyon miktarinin yaklagik iki katina ¢iktig1 (Sekil 4.16(a)) daha 6nceki boliimde

verilmisti. Sinterleme stiresince gergeklesen PbO kaybindan dolay: yiik dengesinin
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saglanmasi i¢in yapida oksijen bosluklarinin olustugu ve bu bosluklarin firin i¢erisinde
yavasga soguyan seramikte oksijen bosluklarinin domain duvar simirinda birikimiyle
domainlerin kitlenmesine (domain clamping) yol agarak piezoelektrik seramigin
yaslanmasina yol agarak en sonunda ferroelektrik 6zelliklerin azaldigi daha onceki
boliimde de tartisilmistir. Diger bir sasirtict nokta MnO> katkis1 molce %0,5 iken (I.
Durum) malzemede polarizasyon degerinin quench edilen seramikle hemen hemen
aym degerlere ulastigi V5, — Vi kusur ¢iftinin yarattigi i¢sel dipolar elektrik alanin
neredeyse ortadan kalktigi goriilmektedir (karesel bipolar P-E egrisi). Diger taraftan
MnO; katkisinin artmastyla birlikte diisiik valansa sahip olan Mn iyonu (Mn?* ve
Mn3*) alic1 iyon olarak B-site konumuna (Zr** Ti*") yerleserek oksijen bosluklarmin
domain duvarlarin1 etkilemesiyle polarizasyon degerinin diismesini saglamistir (I1.
Durum). Sekil 4.16 incelendiginde molce % 2 MnO; katkisinin polarizasyonu oldukg¢a
diisiirdiigii (Pr ~ 20p.C/cm?) ve akabinde yapilan quench ile birlikte tekrar tam doyuma
ulasarak karesel histerisiz goriintiisiine sahip olarak kalic1 polarizasyon degerinin (Pr
~ 33uC/cm?) degerine ulastigi goriilmektedir. Farkli oranlarda MnO: igeren
seramiklerin quench edildikten sonra Olgiilen polarizasyon degerleri birbirine g¢ok
yakindir yani bu durumun tamamen geri doniisebilen (reversible) bir olay oldugu
ortaya ¢ikmaktadir. Bir bagka degisle bu durum seramigin sahip oldugu bosluklarin
1s1l islem ile disardan manipiile edilerek 6zelliklerin degistirilmesi olayidir. Farkli 1s1l
islem yontemlerinin uygulanmasi, (6rnegin quench) bosluk mekanizmalar1 kontrol
edilerek istenen 6zelliklerin seramige kazandirilmasi i¢in kullanilabilecek bir yontem
olabilir.

Yukarida bahsedilen I. Durumun Ornekleri literatiirde de mevcuttur.
(Pbo.99Nbo.02) [(Zro.70Sno30) xTi1 x]o.9s03 (PNZST) piezoelektrik seramigine agirlik¢a
%0 ile %1 arasinda MnO: katkilamas1 yapilmistir ve mangan miktarinin agirlik¢ca %
0,6 oldugunda hem piezoelektrik hem de mekanik kalite faktoriiniin arttigi
belirtilmistir. Bunun sebebi olarak PZT esasli sistemlerde perovskite yapida MnO2’nin
¢Oziinlirligiiniin iyi olmasi ve seramik yogunluguna katkida bulunan MnO2 miktarinin
artmasiyla Mn iyonunun tane sinirlarinda (grain boundary) toplanarak piezoelektrik

ozelliklerin azalirken mekanik kalite faktoriiniin arttig1 belirtilmistir [ Yan et al., 2014].
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Sekil 4.16: 1200°C” de 2 saat sinterlenen 0.4PMN-0.25PZ-0.35PT kompozisyonunun
farkli oranlarda a) % 0, b) % 0,5, ¢) % 2 ve d) % 1 molce MnQO; i¢eren seramiklere
ait Quench edilen ve edilmeyen bipolar polarizasyon-elektrik alan (P-E) histerisiz
dongtileri.

Sekil 4.17°de MnOz iceren seramiklere ait Quench edilen ve edilmeyen bipolar
gerinme-elektrik alan (S-E) histerisiz dongiileri verilmistir. Beklendigi gibi S-E
egrileri Sekil 4.16°da verilen P-E egrileri ile uyumludur. MnO2 miktarinin %0 dan %2
ye cikmasiyla pozitif elektrik alan altindaki gerinim ~ %1,5 dan %0,5 ‘e kadar
diigmiistiir (% 0,5 Mn katki hari¢). Bunun nedeni yukarida Polarizasyon - elektrik alan
egrilerinde anlatilan durum ile aynidir, MnO, nin Mn®*" ve Mn?* alic1 iyon olarak Ti**
ve Zr*’un yerine gegmesiyle olusan oksijen bosluklarmin domain hareketini
engellemesinden kaynaklanmaktadir. Yine ayn1 sekilde % Gerinim miktarlar1 quench
islemi yapildiginda yaklasik iki katina ¢ikmig ve zorlayici elektrik alan bir miktar
artmistir bunun nedeni MnQO: katkist olmayan seramiklerde bir onceki bdliimde
anlatilmistir. Molce %0,5 MnO: katki yapilan seramigin S-E gerinim egrisine
bakildiginda zorlayici alan degerlerinin neredeyse ayni oldugu ve Eint’ neredeyse
ortadan kalktig1 goriilmektedir. Mangan katki degerinin molce % 0 - %1 arasinda
0.4PMN-0.25PZ-0.35PT kompozisyonu yumusak karakter 6zellikleri artarken % 1 in

iizerinde sert karakter 6zellikleri (mekanik kalite faktorii gibi) artmistir. Bunu daha net
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gormek icin degisen MnO2 oranlarina gore ferroelektrik ve piezoelektrik 6zellikler

grafik halinde Sekil 4.18 ve 4.19°de verilmistir.
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Sekil 4.17: 1200°C’de 2 saat sinterlenen 0.4PMN-0.25PZ-0.35PT kompozisyonunun
farkli oranlarda a) % 0, b) % 0,5, ¢) % 2 ve d) % 1 molce MnO: iceren seramiklere
ait Quench edilen ve edilmeyen bipolar gerinme-elektrik alan (S-E) histerisiz
dongiileri.

Yumusak karakterde ki ferroelektrik malzemeler sert karaktere gore yiiksek
polarizasyon, piezoelektrik yiik sabiti, dielektrik sabiti, yiliksek dielektrik kayip
ozelliklerine sahiplerdir [Zhang et al., 2005], [Park and Hackenberger, 2002]. Sekil
4.18” de degisen MnO> miktarlarina gore dielektrik kayip (%tan ), dielektrik sabiti
(er) ve kalici polarizasyon degeri (Pr, pC/cm?) degerleri verilmistir. Acikca goriildiigii
gibi her ii¢ 6zellikte % 0 ila % 0.5 arasinda maksimuma ulagsmis %1 MnO2 miktarindan
sonra azalmaya baslamistir. Yumusak karakterden sert karaktere dogru bir gecis
gerceklesmistir. % 2 MnO: igeren 0.4PMN-0.25PZ-0.35PT kompozisyonunda ise
ferroelektrik  Ozelliklerin  azaldigi  gbzlenmistir.  Literatiirde PZT  esash
kompozisyonlarla yapilan ¢alismalarda elektro-spin rezonans (ESR) teknigi ile PZT

icine katki yapilan manganin valans degerlikleri saptanmistir. Bu ¢aligmalarda tiretim
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teknigine bagli olarak Mn®" veya Mn*" iyonlarinin belirlenmesinin oldukga zor oldugu
belirtilmistir. Pbo.gsSro.os(Zros2Tio.48)O3 (PZTS) kompozisyonuna molce % 0 ila %
0.75 arasinda MnCOz eklenmis ve piezoelektrik 6zelliklerin degisimi incelenmistir.
ESR sonuglarma gére 3400G de kalin Mn?* piki belirlenmistir. Mn** ve Mn** pikleri
olmasina ragmen calismada liretim tekniginden dolay1 belirlenemedigi belirtilmistir.
Daha 6nemlisi diisiik Mn katkisina yaklasik %0 ila %0.5 arasinda Mn?* ve Mn®*
iyonlart tercihli olarak bos olan Pb-site (A-site)’ina yerleserek domain duvarlarinin
hareketinin engellenmesinin (oksijen bosluklari ile) oniine geg¢mislerdir. Bundan
dolayr mekanik kalite faktoriiniin ¢ok kiiciik derecede azalirken ferroelektrik
ozelliklerin ise biiyiik derecede arttifi gézlemlenmistir. Bununla beraber Mn iyon
miktarmin % 0.5<x<1.5 arasinda ¢ogunlukla Mn®" iyonu (Ti*" ve Zr*" site) B-site ina
alic1 (acceptor) iyon olarak yerleserek (Kroger-Vink notasyonu - 4.1 ve 4.2) oksijen
bosluklarinin olugsmasina sebep olurken mekanik kalite faktoriiniin artmasina yumusak
karakterde Ki ferroelektrik ozelliklerin de azalmasina neden olur. Baska bir sebep ise
yiilksek Mn iyon konsantrasyonlarinda PZT esasli seramiklerde c/a oraninin
azalmasindan dolay1 polarizasyon degerinin azaldigt bdylece seramiginde
piezoelektrik Ozelliklerinin azalacagi bildirilmistir [Yan et al., 2014], [He and Li,
2000], [Toshio et al., 1992], [Izaki et al., 1992], [Takahashi, 1982].
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Sekil 4.18: 1200°C’de 2 saat sinterlenen C1 kompozisyonunun dielektrik kayip (%otan
5), dielektrik sabiti (KT) ve kalint1 polarizasyon degeri (Pr, nC/cm?) degerlerinin
farkli MnOz oranlarina gore degisimi.
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Diizlemsel baglagma katsayisi (kp) ve mekanik kalite faktorii (Qm) hesabi kp ve
Qm hesabi i¢in iiretilen 0.4PMN-0.25PZ-0.35PT kompozisyonun IEEE standartlarina
gore hazirlanmig capr kalinligmin 10 katindan biiyiik olacak sekilde seramik disk
numunelerin (frekans-empedans egrisi) rezonans frekans:t (f) ve anti-rezonans
frekansi (fz) degerlerinden hesaplanmistir. Bu degerler asagida verilen Esitlik 4.3 ve

4.4’e gore hesaplanmustir [Jordan and Ounaies, 2001], [ANSI-IEEE, 1988].

1 f?

Stz C ot (4:3)

Qm .I:a2 _ fr2

Esitlik 4.3'de Co, seramik diskin 1 kHz' deki kapasitans degeri, Zm admitans

(admittance) egrisinde rezonans frekansindaki minimum empedans degeri dir.

f—f f.—f,
k, = J2.51 — = )? (4.4)

Ultrasonik motorun degerlik katsayr c¢arpani (elektromekanik bagdasma
faktorii*mekanik kalite faktorii) kij*Qm (= dij*Qm) ¢arpimimin en biiyiik olmasi
gerekmektedir. Bu nedenle Sekil 419’da 0.4PMN-0.25PZ-0.35PT kompozisyonunun
mekanik kalite faktorii (Qm) ve piezoelektrik yiik sabitinin (dss3, pC/N) farkli MnO>
oranlarina gore degisimi verilmistir. Artan MnO; miktarina goére mekanik kalite
faktorii artarken, piezoelektrik yiik sabitinin ise azaldig1 goriilmektedir. Grafik i¢inde
isaretlendigi gibi MnO2 nin molce %0 ila %1 i arasi yumusak karakter ozelligi
sergilerken %1 oranindan biiyiik katkilananlar sert karakter 6zellikleri gosterir. Fakat
PZT esash piezoelektrik seramiklerde % 3’den biiyiik MnO> katkilamanin anormal
tane biiylimesine yol acacagi ve bununla beraber perovskite yapr iginde MnO:2
¢ozlniirliiglinlin azaldigl i¢in Mn iyonlarin tane sinirlarinda ¢okelmeye baslayacagi
bildirilmistir [He and Li, 2000]. Bu nedenle segilen prototip 0.4PMN-0.25PZ-0.35PT
(C1) kompozisyonuna Sekil 4.19 ve Tablo 4.10’da ki Qm ve das verileri gbz Oniine

alinarak molce %1.5 MnOz2 katkilama yapilmasina karar verilmistir.
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Sekil 4.19: 1200°C’de 2 saat sinterlenen C1 kompozisyonunun mekanik kalite
faktorii (Qm) ve piezoelektrik yiik sabitinin (ds3, pC/N) farklt MnO> oranlarina gore
degisimi.

Tiim bu elde edilen sonuglara gore;

i) Sinterleme esnasinda yiiksek sicakliktan dolay1 olusan PbO’nun yapidan ugmasi
sebebiyle Vp,—V{' hata ¢ifti dipollerinin olustugu ve bu g¢iftin alict katki — oksijen
boslugu benzeri etki gostererek seramigin dogal olarak sert karaktere biirtindiigi
belirlenmistir.

i) Pb?* (A-site) boslugundan dolayr domain duvarlarinda biriken oksijen bosluklar
seramiklerin Curie sicakligi civarina kadar isitilarak hizla sogumasi (Quench)
saglanmig boylece seramik piezoelektrik seramik kendi karakterine biirlinmiistiir
(yaslanma olmayan hali).

iii) Secilen 0.4PMN-0.25PZ-0.35PT kompozisyonuna molce % 1.5 MnO:
katkilamasi1 ile mekanik kalite faktorii artarken dielektrik kayip azalmis
piezoelektrik ozelliklerde ise ¢ok biiyiik diisiisler meydana gelmemistir ( Tablo
4.10.).

Sonug olarak Mn katkilamasindan sonra USM cihazinin yapimi i¢in mekanik
kalite faktoriiniin yiiksekligi yeterli goriilerek dokulu seramik {iretimine gecilmistir.
Dokulu seramik tiretimini gergeklestirebilmek i¢in tek kristal sablon pargaciklara

ihtiya¢ duyulmaktadir. Bu nedenle ilk 6nce Tungsten bronze yapisina sahip
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Ba,NaNbsO1s ve perovskite yapida NaBiTiOz ve BaTiO3 sablonlarin iiretilmesi ve
optimizasyonu yapilmistir. Daha sonra uygun sablon segilerek TGG ile dokulu

seramik iretilerek karakterize edilmistir.

Tablo 4.10: 1200°C’ de 2 saat sinterlenen C1 kompozisyonunun % molce MnO;
miktarina gore elektriksel 6zellikleri.

% tan & T Pr
% Mol MnO,| Qm Ky s (PCIN)| gy K (uClem?)
(30kv)

0 180 0.38 190 1.03 788 14
0.2 150 0.53 282 1.193 800 31
0.4 160 0.52 285 1.133 831 31
0.5 155 0.51 280 1.285 813 29
0.6 175 0.53 285 1.437 795 28
0.8 190 0.53 275 0.605 780 28
1 344 0.51 260 0.54 773 25
1.5 550 0.53 210 0.45 750 22
2 575 0.37 185 0.3 732 14

4.3. Anizometrik Sablon Parc¢aciklarin Sentezi Optimizasyon
Sonuclan

Son yillarda provskite Tungsten bronze ((A1)a(A2)2CsB10030) ve (ABO3)
yapida sablon parcaciklarin anizometrik morfolojide biiyiitiilebilmesiyle yiiksek
dokuya sahip iistiin o6zellikli dokulu piezoseramiklerin sablonlu tane biyiitme
yontemiyle tretilmesi oldukc¢a ilgi ¢ekmigstir. Tungsten bronze yapisina sahip tek
kristal anizometrik sablonlar tetragonal simetrilerinden dolay1 tek eksenli biiytidiikleri
icin ergiyik tuz cozeltisiyle tek asamada sentezlemek oldukga basittir. Fakat
anizometrik perovskite kristallerin kati hal toz iiretim yontemiyle yontemiyle veya
direk ergiyik tuz cozeltisi Uretilmesi yliksek kiibik simetrilerinden dolayr oldukca
zordur. Ergiyik tuz yontemiyle iiretilen tek kristal sablonlar kiibik sekilde
olduklarindan dolay1 sablonlu tane biiylitme yontemiyle doku olusumuna izin
vermezler.

Tez caligmasinin bu boliimiinde ilk olarak Tungsten bronze yapisina sahip

Ba:NaNbsO1s (BNN) ve perovskite ABOs yapisinda plakasal morfolojiye sahip
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NaosBiosTiO3 (NBT) ve BaTiOs (BT) tek kristal sabon pargagiklarin {iretilmesi ve
morfolojik ve kristalografik karakterizasyonu yapilmistir. Sablonlu tane biiyiitme
yontemi ve Topokimyasal doniisiim yontemi ve bu yontemle yapilan sentezlere ait

asamlar deneysel boliimde verilmistir. Bu boliimde sadece sonuglar tartigilacaktir.

4.3.1. Tungsten Bronze Yapisina Sahip Ba:NaNbsOis (BNN)
Sablonlarin Faz Mikro Yapi Analizi

Bu tez’de BNN sablonlar konsept olarak iiretilmistir ve tez ¢alismasinda ilk
iiretilen sablonlardir. Uretimi ¢ok kolay ve zamandan tasarruf sagladigi icin ignesel
sablonlardan gelistirilecek dokulu bulk seramigin Ultrasonik motor uygulamasin da
kullanilmasinin seramik iiretim siire¢leri acaisindan daha zamana ve maliyetle olacagi
diistiniilmiistiir. BNN tiretiminde BaNb2Os (toz) / NaCl (tuz) sistemi kullanilarak farkli
sicaklik ve siirelerde sentezenen BN sablolarin morfolojik degilsimleri incelenmistir.

Sekil 4.20'de verilen X-1s1n1 kirmmim deseni BN-NaCl sisteminin 1200°C'de 4
saat, 6 saat, ve 1300°C'de 6 saat 1s1l islem sonucunda iiretilen tek kristal <001>
yoniinde biiylimiis BNN sablon paraciklarina aittir. Kristal diizlemleri indekslenen X-
isin1 - kirmmmi - desenindeki  tiim  piklerin  sentezlenen Ba;NaNbsOis (BNN)
parcaciklarina ait oldugu goriilmektedir. Boy/ve enlerinin daha biiyiik oldugu 1300-6h
parcaciklarinin (330)-(311) piklerindeki ve ayni sekilde (001)-(310) piklerindeki
ayrismanin daha belirgin oldugu goriilmektedir. Tablo 4. 11.'den goriildiigi gibi 1300-
6h parcaciklarinin ana piki daha dar (410) ve bu pike ait FWHM degeri 0.104 olarak
hesaplanmistir. Yani 1300-6h pargaciklarimin diger BNN parcaciklara gore
kristalinitesi daha yiiksektir [Mochiku et al., 1997].
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Sekil 4.20: Sentezlenen BNN tek kristal pargaciklara ait X-1s1n1 kirmnim deseni.

Sekil 4.21.'de 1200°C ve 1300°C'de 6 saat, 1200°C'de 4 saat 1s1l islem
uygulanan BNN tek kristal sablon parcaciklarin SEM goriintiileri goriilmektedir.

1200°C'de 4 saat 1s1l islem uygulanan BNN pargaciklarinin daha uniform olarak

bliylidiigii, 1s1] islem siiresinin 6 saate ¢ikmasiyla birlikte parcaciklarinin enlerinin

arttign ve kiiciik pargaciklar ile biiylik parcaciklarin bir arada topaklandigi

goriilmektedir. Sicakligin 1300°C'ye ¢ikmasiyla nispeten kiiciik BNN sablonlarin en

ve boyca biiyiik BNN sablonlarin yapisina katilmasiyla birlikte, sablonlarin biiyiik

parcaciklarin iizerinde biiyliyerek BNN tek kristal parcaciklarinin boylarina gore,

enlerinin daha ¢ok arttig1 en/boy (aspect ratio) oraninin diistiigli gériilmektedir (Tablo

4.11). SEM goriintiilerinden ve Tablo 4.12'den anlasildigi gibi sablonlu tane

biiyiimesinde kullanim1 en uygun olan BNN tek kristal par¢aciklari 1200°C’de 4saat

151l iglem goren sablonlar olacaktir [Huang et al., 2005].
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Sekil 4.21: Farkl: sicaklik ve siirelerde iiretilen BNN tek kristal gubuksu morfolojiye
sahip sablonlara ait SEM goriintiileri. a) 1200°C’de 4saat, b) 1200°C’de 6 saat ve ¢)
1300°C’de 6 saat.

BNN tek kristal sablonlar ergiyik tuz ¢ozeltisi yontemiyle tek asamada kolayca
tiretilmistir. BNN sablonlar kullanilarak dokulu mikro yapiya sahip Sro.s1Bao.39Nb20s
(SBN61) seramigi iretilmis ve elektronik/elektromekanik karakterizasyonu
yapilmistir [Dursun et al., 2016a]. Sekil 4.22.’de <001> yoniinde dokuya sahip
Tungsten bronze yapinin ve Perovskite yapimin dokulu {istiin 06zellik yonleri
cizilmistir. Bununla beraber ilk olarak dokulu ve bulk olarak {iretilen SBNG61

seramginin Ultrasonik motor uygulamas: yapilmas: diisiiniilmiis fakat dokulu SBN
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seramiginin Sekil 4.22°de gosterildigi gibi sadece <001> yoniinde ve seramik boyunca

iistiin 6zellikler gosterdiginden dolayr USM uygulamasinda kullanimi kisitlanmastir.

<001> Ustiin
Ozellik Yonu

<001> Ustiin
Ozellik Yoni

(b) ﬁ

//lIl/

Sekil 4.22: Farkli morfolojide sablonlarin kullanilmasi ile seramiklerin {istlin
Ozellik yonleri. a) Tungsten bronze yapi1 <001> yonlii gubuksu sekilde sablonlar, b)
<001> plaklar1 ile iiretilen dokulu seramiklerin {iistiin 6zellik yonleri.

Tablo 4.11: Farkli sicaklik ve siirelerde tiretilen tek kristal BNN parcaciklarinin
boyut analiz tablosu.

Sinterleme | Agirlik¢a Ortalama Ortalama Ortalama FWHM
Sicakligive | Tuz/Toz Cap Uzunluk | Boy/Cap Orani ()
Siresi Orani (m) (1m)
1200-4h 2:1 7.1 27 3.80 0.115
1200-6h 2:1 5.7 25.3 4.43 0.115
1300-6h 2:1 24 48 2 0.104

4.3.2. Perovskite Yapisina Sahip NaosBaosTiOs (NBT)
Sablonlarin Uretilmesi ve Karakterizasyonu

4.3.2.1. NBT Sablonlarin Faz analizi ve Mikro-yap1 karakterizasyonu

Perovskite plakasal NBT sablonlar deneysel yontemde ayritili bir sekilde
anlatildig1 gibi topokimyasal mikro Kristal doniisiim yontemiyle (topochemical micro-
crystal conversion method) (TMC) NaosBissTisO15 (NBiT) tabakali perovskite
yapidan iiretilmigtir. NBiT ise plakasal tabakali bizmut bilesigi olan Aurivillius yapida
genel formiilii Bi2O2(Am-1BmO3m+1) olan BisTisO12 (BiT)’ den iiretilmistir. Sonug

olarak BT plakasal sablonlar 3 asamal1 yontem ile (I. asama BiT, II. asama NBiT ve
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III. Asama NBT) tiretilmistir. Sekil 4.23’de I. ve II. asamada tiretilen BiT ve NBiT
partikiillerinin X-1s1n1 kirnim desenleri verilmistir. Uretilen tek kristal 6nciil BiT ve
NBiIT sablonlarin tek faz olarak iretildigi goriilmektedir. Bununla beraber BiT
biiyiime morfolojisinin istenen ve uniform sekilde anizometrik ve plakasal olarak
biiyiidiigii ve ~10u yanal boyutlara sahip oldugu goriilmektedir (Sekil 4.24a) [Wu and
Li, 2010], [Zhao et al., 2008]. NBT fiiretiminin II. asamasi olan NBiT sablonlar
plakasal morfolojiye sahip olarak sentezlendigi BiT sablonlardan daha biiyiik
boyutlara sahip oldugu goriilmektedir (Sekil 4.24b). I11. asamada ise NBT tek kristal
sablonlar1 NBiT sablolardan asagidaki (4.5) denklemine gore tretilmislerdir. Genelde
literatiirde 1100°C” de sentezlenen NBT bu ¢alismada 950°C’de 3 saat sentezlenmistir
[Hussain et al., 2015], [Zhao et al., 2008].

4Nao5Bis5Ti14015+3Na2CO3 — 16NaopsBiosTiO3+5Bi203+3C0O2 (4.5)

Ik olarak, NBT sablonlar denklem 4.5’¢ gére 4 mol NBiT ve 3 mol Na,CO3
stoiyometrik oranimna goére oranina gore 950°C’de 3 sentezlenmislerdir. Fakat
stokiometrik oranda yapilan sentzleme islemi sonucunda NBT tek faz olarak degil
yaninda Onciil sablonlar1 olan NBiT fazi da X-151n1 kirinim deseninde goriilmektedir
(Sekil 4.23c). Bununla beraber Sekil 4.23c’de iiretilen NBT plakalarin plakasal
morfolojide oldugu fakat yanal boyutlarinin uniform olmadigi ayn1 zamanda X-11n1
kirimim deseninden de anlasilacag {izere sentezlenen tozun iginde (daha karesel olan)
NBIT pargaciklarinin oldugu gdzlenmistir. Bu ¢alismanin literatiirden ayrisan 6zgiin
degeri de burada saklidir. Stokiyometrik oranda karigtirilan NBiT ve Na2COs tozlari
(ergiyik) tuz ortaminda NBiT—>NBT doniisiimii tam ger¢eklesmemis ve NBT fazinin
yaninda NBiT fazida ortamda kalmistir. Bu sonu¢ kompozisyonel homojenitenin ve
istenen morfolojisinin denklem 4.5°de ki stokiometrik oranlarla kontrol
edilemeyecegini gostermektedir. Bu nedenle caligmada literatiirden farkli olarak
ortamda farkli oranlarda fazladan Na,COs oldugunda NBT fazinin ve morfolojisinin
nasil degisecegi arastirilmistir. Yapilan ¢calismada NBT sablon tiretiminde sentezleme
sicaklig1 ve siiresi sabit tutulmustur (950°C — 3 saat ). Calismada NBT sentezinin son
asamasinda (III. asama) stokiometrik orandan molce %25 fazla NaCO3 eklenerek
sentezleme islemi yapilmistir. %25 mol fazladan Na,COgz kullanildiginda NBT
sablonlarinin tek faz olarak tretildigi herhangi bir onciil fazin ortamda bulunmadigi
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X-1s11 kirinim deseni ve taramali elektron mikroskopuyla (SEM) teyit edilmistir
ayrica sentezlenen NBT plakalarin kalinliklar1 1um ortalama yanal boyutlar1 ise
8.4um-10.6um olarak belirlenmistir (Figure 4.24d ve Figure 4.24d). Molce % 25
fazladan eklenen Na2COz katkisit NBT sablonlarin tek faz olarak iiretilmesini saglamis
fakat iiretilen sablonlarin ylizeylerinde polikristal morfolojiyi andiran tanemsi yapilar
tespit edilmistir. Benzer ozelikler literatiirde de perovskite plakasal morfolojide
parcaciklarinin sentezlenmesi esnasinda goriilmiistiir [Poterala et al., 2010] ,[Wu and
Li, 2010], [Zhao et al., 2008], [Jiang et al., 2015]. Na2CO3 miktarinin stokiyometrik
orandan molce % 90 oranina ¢ikmasiyla faz’in saflig1 degismezken NBT sablonlarin
morfolojilerinde biiyiik degiklikler meydana geldigi nispeten daha homojen tek-tip
dikdortgen seklli morfolojiye sahip olduklari goriilmiistir (Sekil 4.24e). Bunun
yaninda % 25 fazladan Na>COs igeren sablonlarin sahip oldugu tanemsi yiizey
tamamen kaybolarak diiz (smooth) bir yiizeye sahip olmustur. Sablonlar tipik tek
kristal dogasinda goriinmektedir.

Plakalarin ortalama kalinliklar1 1.45pm ve ortalama boyutlari 11.1pm ile
13.7um olarak belirlenmigtir. NBT’lerin sahip oldugu bu morfoloji ve en/boy orant
(aspect ratio) sablonlu tane biiyiime islemi i¢in uygun ve arzu edilen boyutlarda oldugu
diistiniilmektedir [Zhao et al., 2008].
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Sekil 4.23: BiT, NbiT ve NBT partikiillerinin X-1s1n1 kirnim desenleri. a) BisTizO12,
b) NaosBis5Tis015 ve NagsBios5TiOs sablonlarina ait, ¢) molce % 0 mol, d) % 25 e) %
90 mol fazladan Na2COs igeren Na0 sBiosTiOs.

Sekil 4.24fde verilen SEM goriintiisiinde Na2CO3z miktarinin stokiyometrik
oranindan molce % 120 daha fazla eklendiginde NBT plakalarinin fazlarinin
degismedigi ve herhangi ikincil bir faza rastlanilmadigi fakat kalnliklarinin ve
boyutlarinin arttig1 molce % 185 Na,COs eklendiginde ise NBT tozlarin artik plakasal
degil kiibik morfolojide (burada gosterilmemistir) oldugu belirlenmistir. Boliim
basinda belirtildigi gibi plakalarin kiibik morfolojiye doniigsmesi ise doku olusumunu

izin vermeyecektir [Akdogan et al., 2006].
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Sekil 4.24: 111. agsamada iiretilen NBT partikiillerinin SEM mikro-fotograflari. a)
BisTi3012, b) NaosBissTisO15 ‘ye ait ve NaosBiosTiO3 sablonlarina ait molce ¢) % 0,
d) % 25 ) % 90 ve f) % 120 mol fazladan Na;COs3 i¢eren Na0sBiosTiOs,

NBT sentezsinde fazladan Na;COz eklemenin morfoloji ve faz olusumuna
pozitif bir etkisi olmustur. NaCl ve Na,COgz ergime sicakliklar1 sirasiyla 801°C ve
851°C dir. Fakat NaCl ve Na>COsz karisiminin &tektik reaksiyon olusturarak ergime
sicaklig1 632°C dir [Jiang et al., 2016]. Otektik kompozisyon i¢in ¢ok ciddi buharlasma
bildirilmistir. 950°C iizerinde tuzun %50 sinin kayboldugu bildirilmistir. EK olarak
Na2COs3 iin Na2O ve CO; ye 700°C de ayristig1 rapor edilmistir [Ye et al., 2014]. Bu
nedenle NBT sablonlarin sentezlendigi sicaklik olan 950°C’de NaCl-Na2COg3
buharlasmasindan ve Na,COs ayrismasindan dolayr ciddi sekilde stokiometrik
sapmalar meydana gelecegi anlasilmaktadir. Bu nedenle bu ¢aligmada fazladan
eklenen Na2COs bilesiginin stokiometrik sapmalarin oniine gegerek karesel uniform

ve kompozisyonal saflikta sablonlarin olusumuna neden oldugu belirlenmistir.
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Sonu¢ olarak, % 90 fazladan Na;Os i¢eren NBT sablonlarin sablonlu tane
bilyiitme yonteminde kullanilmasinin uygun olacagi belirlenmistir. Uretilen sablonlar
uniform ve diizenli dikddrten prizmatik plakasal morfoljiye sahiptirler. NBT
sablonlarin gelistirilmesi agisindan yapilan bu ¢alisma literatiirde ilk kez olup iiretilen
ve istenen ideal NBT sablonlarin ayrintili biiytitme SEM gorintiileri Sekil 4.25” de
verilmistir [Dursun et al., 2016b].

Sekil 4.25: Molce % 90 fazladan Na;COs igeren NBT sablonlarin farkli
biiytitmelerdeki a) 50 um ve b) 10 um’ de SEM goriintiileri.

4.3.2.2. NBT sablonlarin Yapisal Analizi ve Kiristalografik
Oryantasyonu

Na2COs3 miktarinin sentezlenen NBT templatelerin fazinda ve morfolojisinde
etkisinin X-1sin1 kirinim deseni ve SEM goriintiileriyle incelenmesinden sonara molce
%25 ve % 90 Na.COs fazladan eklenerek iiretilen NBT plakasal sablonlarin Electron
backscatter diffraction (EBSD) analizi ile sablonlarin kristalografik yonlenmelerinin

eger iglerinde 6zellikle taneli yilizeye sahip %25 fazladan Na2COz igeren sablonlarin
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yanlis yOnlenmis tanelere (misoriented subgrain) shaip olup olmadiginin
anlagilabilmesi agisindan énem tagimaktadir.

Taneli ylizey 6zelligi nispeten biliylik NBT sablonlarda goriilmiistiir ve bu
EBSD analizi i¢in uygundur, EBSD detektoriinden alinan sonuglar Sekil 4.26°de
verilmistir. Sekil 4.26(a)’da segilen bolge kristalografik yonlenmenin tarayacigi bolge
olarak isaretlenmistir. Bu bolge tanesel yiizeyeler igerdigi i¢in ozellikle se¢ilmistir.
Secilen bolgeden aliman EBSD sonuglarina gore sablon pargaciklarin kristalografik
yonlenme haritalarin1 gésteren taramalar 3 ortogonal yone bagli olarak Sekil 4.24(b)
plakalarin yiizeyine normal olan dogrultudan ve Sekil 4.26 (c¢) ve Sekil 4.26 (d)
ortogonal transverse yonden alimmistir. Haritalardaki renklerin kristalografik olarak
hangi yonde yonlenmenin oldugunun anlasilabilmesi igin renkli ek diizelem sekilde
verilmistir. Sonug¢ olarak NBT plakasal sablonlar ayni kristalografik dogrultularda
oldugu ve yanlis yonlenmis (misoriented subgrain) tanelerin olmadigi agikca
gorinmektedir. Bu analiz bircok sablon pargaciktan yapilarak dogrulanmis ve

bunlardan sadece temsili olarak burada kullanilmistir.

Sekil 4.26: NBT sablonlarindan alinan EBSD tarama goriintiileri ve kristalografik
yonlenme haritalari. a) Taramali elektron mikroskobu kullanilarak alinan % 25
fazladan Na2CO3 kullanilarak iiretilen NBT sablondan alinan EBSD taramalarini
gosteren, b) normal, c¢) ve d) isaretli bolgenin dogrultusu boyunca taranan
kristalografik yonlenme haritalari.

Ayni1 analiz stokiometriden molce % 90 fazladan Na,COg3 iceren NBT plakasal
sablonlar i¢in de yapilmistir (Sekil 4.25b). Yine ayni sekilde biiyiik sablonlu tane
yilizeyinden dikdortgen seklinde bir bolge segilerek EBSD ile kristalografik yonlenme
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haritas1 ¢ikarilmistir. Sekil 4.27(b) plakalarin yiizeyine normal olan dogrultudan ve
Sekil 4.27 (c) ve Sekil 4.27(d) ortogonal transverse yonden alinmistir. Sekillerden ¢ok
net bir sekilde ve daha 6nceden tahmin edildigi gibi tek bir yonde yonlenmenin oldugu

ve sablon pargaciklarin tek kristal oldugu belirlenmistir.

- 1
- 5um

Sekil 4.27: NBT sablonlarindan alinan EBSD tarama goriintiileri ve kristalografik
yonlenme haritalar1. a) Taramali elektron mikroskobu kullanilarak alinan % 90
fazladan Na COs3 kullanilarak iiretilen NBT sablondan alinan EBSD taramalarini
gosteren, b) normal, ¢) ve d) isaretli bélgenin dogrultusu boyunca taranan
kristalografik yonlenme haritalari.

Sekil 4.28 (a)’da Molce % 90 fazladan Na,COs igeren NBT seramiklerin
yiiksek ¢ozlintirliiklii gegirimli elektron mikroskobu (HR-TEM) ve sec¢ilmis alan
elektron kirnim (SAED) analizi yapilarak NBT tek kristal plakalarin kristal yapisi
gosterilmigtir. Sekil 4.28b’de NBT tek kristal parcaciginin u¢ noktasindan alinan
yiiksek ¢oziintirliklii resimden yiiksek derecede kristalin dizilimler gériilmektedir.
Temel atomik dizilimler (110) diizleminde HRTEM ile isaretlenmistir. Sekil 4.28¢’de
tek kristal SAED pattern goriintiisii zone dogrultusu boyunca verilmistir. Elektron
kirnim paterni pseudocubic perovskite diizlemlerin indekslenmesi ile tanimlanmistir.
1. Kirinma spotu NBT yapisinin (PDF card no 01-089-3109) ait diizlemler arasi
mesafe (lattice constan) (001) diizleminde 3.846 A olarak belirlenmistir. 2. kirinim
spotu (002) NBT diizlemine ait diizlemler aras1 mesafe 1.923 A olarak, 3. Spot (110)
diizleminde ise diizlemler aras1 mesafe 2.777 A olarak belirlenmistir. En son ise (111)

diizleminde 4. spot kirmimda diizlemler aras1 mesafe 2.282 A olarak hesaplanmistir.
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Pseudocubic perovskite NBT lattice sabiti SAED paterninden 3.846 olarak
hesaplanmis ve bu sonug yliksek ¢ozniirliiklii resimlerin analizi i¢in kullanilan Digital
Micrograph-GATAN yazilim ile dogrulanmis (3.89 A) dir. Bu deger literatiirde
bulunan lattice sabitini de dogrulamakta dir [Hussain et al., 2015].

Sekil 4.28: Molce % 90 fazladan Na;COs igeren NBT sablondan alinan TEM
mikrofotograflari. b) Yiiksek ¢oziiniirliikkli TEM (HRTEM) goriintiisii ¢) ayni
bolgeden alinan “secilmis alan elektron kirnim deseni (SAED).

4.3.3. Perovskite Yapisina Sahip BaTiOs (BT) sablonlarin Faz ve
Mikro Yap1 Karakterizasyonu

0.4Pb(Mg@13sNb23)O3 —  0.25PbZrOs -  0.35PbTiOz  (PMN-PZT)
kompozisyonunu dokulu olarak iiretmek icin plakasal morfolojiye sahip sablon
pargaciklar kullanilmistir. Plakasal sablonlarin kursunlu bir ortamda morfolojisini ve
yapisint korumasi gerekmektedir. Bu nedenle kursun ortaminda herhangi bir
¢ozlinmeye ugramayan kararliligimi koruyan BaTiOz (BT) plakasal anizometrik

parcaciklari sentezine karar verilmistir. Fakat BT geleneksel toz sentez yontemleriyle
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iiretildiginde es eksenli bir morfolojide taneler elde edilmektedir. Dolayisiyla BT nin
dogrudan ergiyik tuz yontemiyle iiretilmeye ¢alisilmasit durumunda elde edilen tek
kristal pargaciklar kiibik morfolojide izometrik parcaciklar olmaktadir ve bunlar da
sablonlu tane biiylitme yontemi i¢in uygun degildir. Plakasal morfolojiye sahip BT
sablon parcgaciklar1 ancak topokimyasal mikrokristal doniistiirme (TMD) yontemiyle
elde edilebilir [Saito et al., 2004]. Bu yontemde farkli bir kimyasal bilesimde 6ncii
anizometrik pargaciklar sentezlenmekte ve daha sonra bu oncii sablonlar anizometrik
sekil korunurken bilesimin degistigi topokimyasal ve/veya topotaktik tepkimeler
yoluyla asil istenen bilesimdeki sablonlara doniistiiriilmektedir.

Bir dnceki baslikta (Bknz 4.4.1) ABOs yapsina sahip perovskite NBT plakasal
sablon parcaciklarin faz, mofoloji ve ileri teknikler kullanilarak morfolojik ve
kristalografik yonelimi ¢alisilmistir. Bu baslikta ise yine perovskite (ABOz3) yapisina
sahip BaTiOs (BT) sablon pargaciklarin sentezlenmesi ve topokimyasal doniisiimden
sonra (3. Asama’dan sonra) HNOsz (Nitrik asit ¢ozeltisi) ile yikama sartlari
degistirilerek istenen fazin bulunmasi ve yine kompozisyon stokiometrisiyle (fazladan
BaCOz3) ecklenerek BT plakasal sablonlarin morfolojisi lizerinde iylestirmeler
yapilmistir.

BT sablon pargaciklarinin sentezlenmesi siiregleri NBT sablonlarinin
sentezleme siirecine benzemekte olup I. Asamada baslangi¢ 6nciil tozlar1 aynidir. BT
sentezi i¢in ilk olarak BisTi3O12 (BiT) sentezi yapilmis olup faz ve mikroyapi analiz
sonuglar1 Sekil 4.23a ve Sekil 4.24a’da verilmistir.

BT sentezinin ikinci asamsinda 6nciil BiT kristallerinden tabakali Pseudocubic
perovskite BaBisTisO15 (BaBiT) sablonlar1 1080°C” de 1 saat siire ile sentezlenmis ve

sentezleme denklemi denklem 4.6’da verilmistir.

BisTi3012+BaCO3+4TiO,— BaBisTisO15 + CO2 (4.6)

Sentezleme isleminden sonra BaBiT sablonlari su ile yikanarak kalinti
istenmeyen reaksiyon atiklarindan (Cl) temizlenerek faz ve mikroyap1 analizi
yapilmistir. Sekil 4.29°de sentezlenen BaBisTi4O15 (BaBiT) sablonlarinin X-1gm1
kirmimm deseni ve mikro yapir gorintiisii verilmistir. X-1smnin kirnim deseninde
indekslenen tiim pikler BaBiT tozuna ait olup SEM goriintiisiinde karesel morfolojide

biiyiiyen ortalama 1um kalinlia sahip yanal boyutlarinin ise ortalama 10pum ila Spm
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uzunluga sahip oldugu goriilmektedir. NBT sablonlarin iiretiminde sentezlenen NBiT

parcaciklarinin morfojilerine gore (bknz 4.24b) daha farkli bir morfolojide (kenar

koseli) oldugu goriilmektrdir.

{109)

(a)

(1110)

(0010)

____
(1035101)
(105)
(107)
(110)
(114)
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20 (Derece)

Sekil 4.29: BaBisTisO1s5 (BaBiT) onciil sablonlarin a) X-1s1n1 kirinim deseni ve b)
SEM goriintiisii.

BaTiOz3 anizotropik plakalar 950°C’de 3 saat 1s1l islem ile topokimyasal mikro-
kristal dontisiimle sentezlenmistir (denklem 4.7) [Liu et al., 2007]. Sentezlenen BT
sablonlar sadece sicak su ile yikama yapilarak X-i1sin1 kirmim deseni ve SEM
goriintiisti alinmigtir. Sekil 4.30°da gortildiigi gibi yapida hem XRD fazi olarak hemde
SEM goriintiisiinde sablonlarin {lizerinde oldukca fazla BiOCI fazi bulunmaktadir.
Denklem 4.7°de reaksiyon artigi olan Bi2Os3 bilesiginin sicak su ile yikama esnasinda
hidroliz reaksiyon sonucu ortamda bulunan (CI', Bi**, Ba?*, K*, Na*, H*, H,0) BiOClI
olusacag belirtilmistir [Su et al., 2012],[Chai et al., 2009], [Zhang et al., 2008b].
BiOCI nin yapidan uzaklastirilmasi igin farkli oranlarda Nitrik asit ¢ozeltisi (NHO3
%65' lik) ile yikama iglemi yapilmistir. Yikama igleminin baslangic parametreleri

degistirlerek faz ve morfoloji analizi yapilmustir.

BaBisTisO15 + 4BaCO3 — 4BaTiOs + 2Bi203+ CO2 (4.7)
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26 (Derece)

Sekil 4.30: Sadece su ile yikanan BaTiOz (BT) plakasal pargaciklarinin a) X-1g1n1
kirinim deseni ve b) SEM fotografi.

BT sablon pargaciklarinin hacimce farkli miktarlarda HNO3s kullanilarak
yikama islemi yapilmistir. Bu islem ile istenmeyen faz (BiOCl) olmaksizin BT fazinin
elde edilmesi amaclanmistir. Saf halde BT fazinin bulunmasi icin hacimce %5, %10,
%15 ve % 20’ lik asit ¢6zeltsi HNO3z kullanilarak 200 ml'lik beherde hazirlanmis ve
yikama islemi gerceklestirilmistir. Yikama iglemi 1 saat 1 kez, 1 saat 2 kez ve 2 saat 2
kez olarak yapilmistir. Sekil 4.31 ve Sekil 4.30°da XRD ve SEM sonuglar1 agagida
verilmistir.

HNO3 asiti ile BT sentezinin son asamasinda olusan BiOCI nin ¢oziinme

reaksiyonlari (4.8) ve (4.9) da verilmistir [Su et al., 2012];
Bi** + 3CI" +H,0—BiOCI+2HCI (4.8)
Bi**+3NOs + H20 — BiONO3z +2HNO3 (4.9)
Sekil 31.'de BT tozlarindan alinan X-1smn1 kirinim desen sonuglarina

bakildiginda hacimce %5 ve %10 HNOg ile yikama yapildiginda saf BT tozlar elde

114



edilememistir. Asit miktarin1 hacimce %15 ve lizerine ¢ikarildiginda ise BiOCI

empiirite tamamen yapidan ayrildig1 goriilmektedir.

(111) (211) .
A A0 AW

L % 15 HNO, 1 sx2
__A * k 8 H A () %10 HNO, 1 sx2

5 ¥ xx R (h) % 5 HNO, 1 sx2
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Sekil 4.31: BT plakalarin hacimce farkli oranlarda ve stirelerde HNO3 ile yikama
sonrasi elde edilen X-1sinlar1 kirinim deseni.

Yikama isleminde yiiksek asit miktarindan kaginmak gerekmektedir. Sekil 4.
32'de BT2 tozuna ait SEM goriintiisiinde hacimce %20 HNOz BT plakalar1 yakarak
(leaching) malzeme kaybina sebep olmustur. Bu nedenle empiiritesiz BT tozlar igin
optimum miktarda HNO3 kullanilmasi sablonlarin morfolojilerinin zarar gérmeden
elde edilmesi i¢in ¢ok kritik dneme sahiptir. X-15111 kirinim deseninden anlasilacagi
iizere hacimce % 15 HNO3 miktarinin optimum miktar oldugu sonucuna varilmistir.

SEM goriintiileri X-151n1 kirmnim desenini destekler sekildedir.
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Sekil 4.32: Farkli hacimlerde ve farkli yikama sartlarinda BT sablon par¢aciklarinin
mikro yapisina iliskin SEM gortintiileri.
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BT sablon iiretim siirecinde sablonlarin istenmeyen bir faz olmaksizin
iiretilmesinin yaninda Tetragonal (001) yoniinde elde edilmesi kritik 6éneme sahiptir
[Richter et al., 2008]. Sekil 4.33’de verilen XRD kirinim deseninde (002) pikinde
tetragonal ayrigma kisith oldugu goriinmektedir. Bu nedenle doku yapiminda
kullanilacak olan BT sablonlarin {iretiminde literatiirde olan bilgiler revize edilerek
reaksiyon (3)' de goriinen reaksiyona gore BaBisTisO15 : BaCO3z molce karigim orani
1:4' den 1:6' ya ¢ikarilarak tetragonal ayrismanin ve yiizey kalitesinin arttig1 ve doku
yapiminda kullanilmak i¢in hazir geldigi goriilmiistiir. Diger BT sablonlarindan ayr1
olarak BTT olarak isimlendirilen BaTiOs3 sablonlara ait X-1s1m1 kirinim deseni ve SEM

goriintiisii Sekil 4.33’da verilmistir.

(200)
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(111) (211)

e
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(111) (002)
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(210)
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Sekil 4.33: Tetragonal ayrismaya sahip yiizey kalitesi en iyilenmis (001) BT
plaklarina ait X-151n1 kirinim deseni ve SEM goriintiisii.

Sonug olarak: Perovskite ABOgz yapisina sahip NaosBaosTiOs (NBT) ve
BaTiOs (BT) plakasal sablonlar igin;

i) NBT ve BT plakasal sablonlar ergiyik tuz ¢ozeltisi ve topokimyasal mikro-

kristal doniisiim islemleri ile 3 asamada tiretilmistir.
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il) Birinci asamada BiT sablonlari, II. asamada NBiT pseudo perovskite tek kristal
parcaciklar1 ve son asamadi NBT sablonlar iiretilmistir.

i) Stokiyometri fazlast NapCOs katkisi yapilarak NBT sablonlarin morfolojik
analizi yapilmistir.

iv) NBT sablonlarin EBSD analizi ile tek kristal pargaciklar oldugu dogrulanmis
perovskite kristal yapisi ve kafes parametresi SAED ve HR-TEM ile
dogrulanmistir.

V) BT plakasal sablonlarin iiretilmesinde 1. Asamada BiT, II. asamada BaBiT ve
son asamada ise BT sablonlar tiretilmistir.

Vi)BT sablonlar1 saf olarak elde etmek i¢in HNO3 asit ¢Ozeltisi ile yikama
caligmalar1 yapilarak hacimce %15°lik HNO3 asit ¢ozeltisi ile yikamanin saf BT
fazi1 i¢in yeterli oldugu bulunmustur.

vii) BT sablonlarin morfolojik olarak kararli hale ve tetragonalitelerini artirmak
i¢in sentezin III. agsamasinda stokiyometri fazlasi BaCOs katkis1 yapilarak dokulu

seramikler i¢in kullanima hazir hale getirilmistir.

4.4. <001> Kiristalografik Dokuya Sahip 0.4PMN-0.25PZ-
0.35PT Seramiklerinin Uretilmesi ve Karakterizasyonu

USM motorun dokulu seramiklerden yapilmasi fikriyle bu boliimde segilen
protip 0.4PMN-0.25PZ-0.35PT (C1) piezoelektrik malzemenin sert karakter
kazandirilmasi (4.2 boliimde) MnO: katkilanmasi ile yapilmist1 ve bir 6nceki boliimde
ise dokulu malzeme iiretimi i¢in kullanilacak olan sablon tek kristal plakasal tanelerin
iiretim sonuglar1 verilmistir. Dokulu seramikler deneysel yontemlerde anlatildig1 iizere
serit donkiim yontemiyle ve bir 6nceki boliimde iiretilen BaTiO3 (bknz Sekil 4.33c)
tek kristal plakasal sablonlarla gergeklestirilmistir. Calismanin bu boliimdeki amaci
secilen ve MnO:z ile katkilama yapilarak sert karakter 6zellik kazandirilan prototip
PMN-PZT seramigine sert karakterinde herhangi bir azalma olmadan yumusak
ozelliklerinin (piezoelektrik yiik sabitinin, diizlemsel bagdagsma katsayisinin)
kristalografik yonlendirme ile artmasini saglamaktir. Bu sayede seramik hem MnO:
katsisiz seramigine gore daha yliksek mekanik kalite faktoriine sahip olurken hem de
taneleri rastgele yoOnlenmis seramigine gore dokulu seramik daha yiiksek

elektromekanik 6zelliklere sahip olacaktir.
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Mangan katkili seramiklerin deneysel sonuglarina gegmeden 6nce optimum
sablon miktarinin belirlenebilmesi i¢i 0.4PMN-0.25PZ-0.35PT seramigi i¢in hacimce
%1, %3 ve %5 BaTiO3 sablonlar kullanilarak doku kalitesinin anlagilmasi igin X-
1isinlar1 kirnimi, mikro yap1 ve dokusal tane morfolojisin goriilebilmesi i¢in taramali
elektron miktoskobu (SEM) analizi ve bipolar polarizasyon elektrik alan (P-E) ,
bipolar gerinme — elektrik alan ve unipolar gerinme - elektrik alan 6l¢timleri 50Kv/cm
alan altinda yapilmistir. Unipolar gerinme- elektrik alan (S-E) egrilerinden % Smax
degeri belirlenmis d3; ve histerisiz hesaplanarak performans dstiinliigiine gore

optimum template miktar1 belirlenmistir.

441. Dokulu Mikro Yapiya Sahip PMN-PZT Seramigin
Faz/Mikroyap1 ve Elektronik/Elektromekanik Karakterizasyonu

Prototip PMN-PZT seramiginin doku analizinde Lotgering faktor ile yonlenme
derecesi (veya yonlenme kalitesi) hesaplanmistir. Bu hesaba gore f degeri yonlenme
derecesi verir ve X-1sin1 piklerinin (001) piklerinin tiim piklerin oranina gére yapilan
basit bir hesaplama seklidir. Yonlenmenin ne kadar kaliteli oldugu hakkinda kabaca
bilgi veren bir yontemdir bununla beraber literatiirde en ¢ok kullanilan doku analiz
hesap yontemidir. Lotgering faktor hesabina gore, (doku kalitesini gosteren) f degeri
1' e ne kadar yaklasir ise yonlenmenin tek kristale dogru gittigini, f degeri 0' a yaklasir
ise numunenin rastgele yonlenmis tanelere sahip oldugunu gosteren bir orandir
[Lotgering, 1959]. Lotgering faktdr asagidaki Esitlik 4.10 ve 4.11' e gore

hesaplanmustir;

__ Pr—Pp
00l = 5

(4.10)

Esitlik 4.10' da PT (Dokulu yapiya sahip olan numunenin X-1sint kirmim
deseninden gelen pik siddetlerinin biiytlikliigii)ve PR (aym1 kompozisyonun taneleri
rastgele yonlenmis numunenin X-1s1n1 kirinim deseninden gelen pik siddetleridir)

degerleri;

oot +!(002)]

411
2 (nkp) 1D
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Sekil 4.34°da 1150°C’de 2 saat, 6 saat ve 10 saat siireyle sinterlenen 0.4PMN-
0.25PZ-0.35PT (Cl) seramiginin %1, %3 ve %5 BaTiOs sablon parcacik iceren
seramiklerden alman X-1s1n1 kirnim deseni verilmistir. Sermaiklerin tlimii yiiksek
derece (100)/(200) (f > %80) yoniinde yonlenmis tanelerden olugmakta oldugu
anlasilmaktadir. Perovskite faz ana piki olan (110) ve diger (hkl) pikleri taneleri rast
gele yonenmis olan (R) seramiklere gore olduk¢a azalmis ve bazilari ise (100)/(200)
piklerinin biiyiikliiklerinden dolay1 tam olarak goriinemeyecek kadar kiigiik kalmistir.
Esasinda Lotgering faktor ile hesaplanan yonlenme derecesi yonlenmenin kalitesi
acisindan tahmin edilebilir bir isaret verir. Sekil 4.34a)’da 1150°C’de 2 saat siireyle
sinterlenmis seramiklerin sablon miktarinin yonlenmelerine etkisini gosterilmistir.
Hacimce %5 sablon igeren PMN-PZT seramikleri 1150°C de 2 saatte oldukga yiiksek
yonlenmeye sahip olmusglardir bunun nedeni sinterleme Oncesi taneler ve sabonlar
arasindaki mesafenin uygunlugu (yani uygulanan sicakliga gére optimmum sablon
miktar1) ve sablon miktarinin uygun olmasindan dolayi ilk yonlenmenin (sinterleme
isleminden Onceki kesme gerilmesine maruz kalan sablonlarin yonlenmesi) yiiksek
olmasindan kaynaklanmaktadir [Messing et al., 2004], [Yan et al., 2011a]. Devaminda
sinterleme siiresi arttikga sablon tanerin biiyiimeleri artar fakat optimum noktadan
sonra ayni sicaklikta artan siireyler birlikte artik taneler birbirine temas etmeye ve
birbini ¢evirmeye zorladik¢a tanelerin yonlenmesi bozularak (impingement) (hkl)
piklerinin artmasina sebep olacaktir [ Yilmaz et al., 2003a], [ Alkoy and Dursun, 2012].
Diger 6nemli bir nokta Sekil 4.34’den goriildiigli gibi ayn1 sinterleme sicakliginda %5
BT sablon igeren seramikler yaklasik % 90 yonlenme derecesine sahip iken, %3 BT
iceren PMN-PZT seramigi % 85, %1 BT sablon igeren seramikler ise % 80 yonlenme
derecesine sahiptirler. Yonlenme dereceleriyle elektriksel 6zellikler arasinda bir iliski
olmasina ragmen yliksek dereceli yonlenmelerde elektriksel 6zellikler birbirne yakin

cikabilir.
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Sekil 4.34: 1150°C’ de hacimce % 1, %3 ve %5 BaTiOsz sablon igeren 0.4PMN-
0.25PZ-0.35PT (C1) seramiginin X-1ginlar1 kirinim deseni. a) 2 saat, b) 6 saat ve c)
10 saat sinterleme islemi yapilan C1 seramigi.

Sablonlu tane biiyiitme yontemi ile dokulu mikroyap1 olusumunda sinterleme
sicakliginin ve siiresinin 6nemi oldukea biiyiiktiir [Alkoy and Dursun, 2012], [Duran
et al., 2000]. Sekil 4.35a,b’de verilen SEM goriintiileri taneleri rastgele yonlenmis
0.4PMN-0.25PZ-0.35PT seramiginin sinterlenmis ve kirik yiizeyinin goriintiistidiir.
Kirik yiizey goriintiisiinde taneleri es eksenli ve uniform dagildigi goriilmektedir.
1150°C” de 2 saat sinterlenmis hacimce %3 BT sablon i¢eren seramiklerin taneleri
sablonlarin iizerinde yonlenme dogrultusunda biiyiidiiginden duvarimsi (“brick wall”)
bir yapida goriilmektedir.

Kirmizi oklarla gosterilen bolgeler yonlenen sablonla ayni dogrultuda biiyiiyen
tanenin i¢inde kalan BT sablonlaridir. Sinterleme siiresi 2 saatten 6 saate ¢iktiginda
tanelerin daha da biiyiidiigii sinterlenmis yiizeyde plakasal tanelerin belirginlestigi ve

bununla beraber kirik yiizey mikro yapisinin degistigi goriilmektedir. Sinterleme
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stiresi 10 saate ¢iktiginda malzeme tasanimi artmasi ile tanelerin kabalastigi ve
bliyiidiigii goriilmektedir. Gergeklesen olay, sinterleme sicakliginda, yeteri kadar
aktivasyon enerjisi saglandiginda BT sablonlarin en diisiik yiizey enerjili diizleminde
hetero-epitaksiyel c¢ekirdeklenme ile PMN-PZ-PT kristalleri olusur. Boylece
sablonlarin tane smirlarinda olusan ara-ylizey c¢ekirdeklenmesi (matrix-template)
(zamanla) polikristalin i¢ine tasinarak kristalografik olarak yonlenmis tane (textured
grain) olusumu gergeklesir [Chang et al.]. Seramikler her biri farkli diizelemde
bliylimiis ¢oklu kristal tanelerinden olusur. Bu tanelerin asir1 biiyiik olmast
seramiklerin mukavemetini ve mekanik kalite faktoriinii diisiiriir. Ince tane yapisina
sahip seramiklerde ise domainler kiigiiktiir ve domain duvar hareketinde enerji kaybi
fazla olmaz aksine tane biiyilidiikkge kayiplar artar ve seramiklerin sert karakter
ozellikleri azalir. Bu nedenle yiiksek gii¢ uygulamalarinda kullanilacak dokulu mikro
yapiya sahip seramiklerin biiyiik tane boyutuna sahip olmasi istenen bir durum degildir
[He and Li, 2000].

Sekil 4.36’de 1150°C’ de 2 saat, 6 saat, 10 saat sinterlenmis hacimce %1, %3
ve % 5 BT igeren 0.4PMN-0.25PZ-0.35PT seramiklerine ait bipolar 50 kV/cm alan
altinda 1 Hz de alinan P-E histerisz egrileri o6l¢iim sonuclar1 verilmistir. Tiim
seramiklerde histerisiz egrilerinin doyuma ulastigir goriilmektedir. Taneleri rast gele
yonlenmis seramigin (R) kalic1 polarizsyon degeri dokulu seramiklerle neredeyse
aynmdir. Hacimce %1 BT 1150C” de 2 saat sinterlenen igeren PMN-PZT seramiginin
kalic1 polarizasyonu sinterleme siiresi arttikca diger seramikler ile ayni diizeye

gelmistir.
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Sekil 4.35: 1150°C’de 6 saat sinterleme iglemi yapilan PMN-PZT seramiklerin SEM
goriintiileri. a,b) sablon igermeyen PMN-PZT seramiklerin sinterlenmis ve kirik
yiizeylerinin 2 saat c,d) 2 saat, e,f) 6 saat, g,h) 10 saat siireyle sinterlenmis SEM

goriintiileri.

Dokulu seramiklerin polarizasyon miktarinin diger Ozelliklere gore
(piezoelektrik, dielektrik) daha fazla artmamasinin sebebi olarak BT sablonlarin
domainleri kilitledigi yani “Domain duvari kilitlenmesine (Domain clamping effect)”
yol agtig1 i¢in dokulu seramiklerin polarizasyon degerinin artmadigi belirtilmistir [ Yan

et al., 2011a], [Chang et al., 2015a]. Bu durumu agiklayabilmek i¢in 6rnek olarak
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secilen 1150°C” de 6 saat sinterlenen seramiklerden sablon igermeyen taneleri rastgele
yonlenmis ve %3 BT sablon igeren dokulu seramikler Quench edilemislerdir. Sekil
4.36d’de 1150°C’de 6 saat sinterlenmis BT sabon igermeyen taneleri rastgele
yonlenmis seramigin kalic1 polarizasyon degeri, Py =39.15uC/cm?, zorlayic1 elektrik
alan degeri ise 8.4kV/cm (E} = 8.41,E; = —8.40), diger taraftan, %3 sablon igeren
dokulu mikroyapiya sahip PMN-PZT seramiklerin kalict polarizasyon degeri Pr
=33.71uC/cm?, zorlayici elektrik alan degeri 8.47 kV/cm (E} = 8.63,E; = —8.31)
olarak belirlenmistir.. Quech edilen dokulu seramik tam karesel ve igsel dipolar
elektrik alan nerdeyse (Ein) yoktur. Quench edilen taneleri rastgele yonlenmis
seramigin ise polarizasyon degeri dokulu seramige gore zorlayici alani ise nispeten
daha disiiktiir. Quench islemi ile domain klitlenmesinin ortadan kalktig1 durumda
(Sekil 4.36d) taneleri rastgele yonlenmis seramigin polarizasyon degeri dokulu
seramige gore daha yiiksek zorlayici elektrik alani ise nispeten diisiik diir. Buradan
¢ikan en dnemli sonug (tetragonal BT sablonlarin matris icine kismi difiizyonu ile Ti**
modifikasyonu ile (Nb>* yerini almasi ile) faz smirinin kaymasina bdylece doyum ve
kalic1 polarizasyonun (ve dilektrik sabitinin) diismesine yol agacagi belirtilmistir [ Yan

etal., 2011a].
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Sekil 4.36: Hacimce %1, %3, %5 BT sablon i¢eren 1150°C’de a) 2saat, b) 6 saat ve
c) 10 saat sinterlenen PMN-PZT seramiklerin, d) 1150°C’de 6saat sinterlenen sablon
igcermeyen ve %3 sablon i¢eren Quench edilmis PMN-PZT bipolar P-E grafikleri.
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Sekil 4.37a,b,c’de 1150°C’ de 2 saat, 6 saat, 10 saat sinterlenmis hacimce %],
%3 ve % 5 BT iceren 0.4PMN-0.25PZ-0.35PT seramiklerine ait bipolar gerinme -
elektrik alan dongiileri verilmistir. Bununla beraber Sekil 4.37d’ de sablon igermeyen
ve %3 sablon igeren Quench edilmis PMN-PZT seramiklerin 50kV/cm alan altinda
olgiilen bipolar gerinme -elektrik alan grafikleri gosterilmistir. Tiim dongiiler doymus
ve tipik “kelebek” egrisi seklindedir. 1150°C” de 2 saat sinterlenen numunelerde
hacimce %5 ve %3 BT i¢eren seramikler hacimce %1 BT igeren seramiklere gore daha
biiyikk gerinmeye sahiptirler. En diisiik gerinmeye sahip olan seramik ise sablon
parcacik icermeyen taneleri rastgele yOnlenmis seramiktir. Sinterleme siiresinin
artmastyla birlikte %1 sablon iceren seramiklerin doku miktarinin artmasina bagl
olarak % gerinme miktar1 artmistir. Dokulu seramiklerin sinterleme siiresi 2 saatten 10
saate ciktiginda % bipolar gerinim degerleri diismistiir bunun Sebebi tanelerin
bliyliyerek birbirini yanlis yonlendirmesi ile agiklanabilir [Yilmaz et al., 2003b].
Quench edilen ve %3 BT igeren dokulu seramik ile sablon igermeyen seramigin %
gerinim degerleri sirasiyla % 0.35 ve % 2.06 dir. Zorlayici elektrik alanlari ise sirasiyla
10.8 kV/ecm ve 9.51 kV/cm olarak belirlenmistir. Negatif elektrik alanda Quench
edilen dokulu seramik ile sablon igeremeyen seramigin % gerinmeleri aynidir (% 0.2).
%3 BT sablon iceren ve Quench edilen seramik, Sekil 4.37a’da verilen Quench
edilmeyen ayn1 seramigine gore (=~1.5 kat) daha fazla gerinmeye sahiptir. Sonug olarak
farkli BT sablon plaklar kullanilarak taneleri kristalografik olarak <00I> yoniinde
yonlendirilmis PMN-PZT seramiklerin taneleri rasgele yonlenmis seramige gore

bipolar % gerinme degerlerinin (= 1.5 — 2 kat) daha yiiksek oldugu belirtilmistir.
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Sekil 4.37: Hacimce %1, %3, %5 BT sablon iceren 1150°C’de a) 2saat, b) 6 saat ve
c) 10 saat sinterlenen PMN-PZT seramiklerin, d) 1150°C’de 6saat sinterlenen sablon
icermeyen ve %3 sablon igeren Quench edilmis PMN-PZT seramiklerin 50kV/cm
alan altinda 6l¢iilen bipolar gerinme - elektrik alan grafikleri.

Dokulu seramiklerin domain duvar hareketlerini (domian wall mobility —
extrinsic contribution) anlamak i¢in farkli miktarlarda BT sablon iceren <001>
kristalografik yonlenmis dokulu ve BT sablon i¢cermeyen taneleri rast gele yonlenmis
seramiklerin unipolar gerinme — elektrik alan (% S-E) o6l¢timleri 50kV/cm alan altinda
yaptlmistir (Sekil 4.37). Kiiciik elektrik alan altinda sadece lattice (intrinsic)
katkisindan dolay1 piezoelektrik degisim (% gerinme) oldukca kiiciiktiir (grafigi
burada verilmemistir). Yiiksek elektrik alanlarda ise piezoelektrik etki Seki 4.36°de
goriildiigli gibi oldukga yiiksektir. Bu degisimin anlami 180° olmayan domain
duvarlarinin hareketinden kaynaklanmaktadir (dissal katki -extrinsic contribution).
Sabolsky uygulanan diisiik ve yliksek elektrik alan altinda optik bir mikroskop
yardimiyla makroskobik domain duvar hareketini gézlemlemistir. Domain duvarlari
<5kV/cm elektrik alanda aktive olur iken, domainler donmesinin (domain
reorientation) <4.5 kV/cm alan altinda gerceklestigi bulunmustur [Sabolsky, 2001].
Bu sonu¢ <001> kristalografik dokulu seramiklerin yiiksek elektrik alan altinda
piezoelektrik 6zelliklerinin domain ¢esitliligi (6zellikle 180° olmayan domainler) ile

arttig1 belirtilmistir [Chang et al., 2015b], [Yan et al., 2011a]. Sekil 4.39a,b,c)’ den
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acikca goriildiigii gibi <001> kristalografik yonlenmeye bagli olarak pieozelektrik %
gernim degerinin artug1 goriilmektedir. 1150°C’de 2 sat ve 6 saat sinterlenen %5 BT
sablon igeren seramigin maksimum % gerinime sahip olurken (% 0.35 ve %0.36), %3
BT igeren seramik ise 2 saat ve 6 saat sinterleme ile %0.28 ve %0. 34 gerinime sahip
olmustur. Bu grafiklerden hesaplanan degerler Tablo 4.13” de verilmistir. %5 BT
iceren PMN-PZT seramigin 1150°C” de 2 saar ve 6 saat siire sonunda d35 degeri (702
pm/V’ dan 732 pm/V a ¢ikmuistir) sinterleme siiresi 10 saati buldugunda ise d35 degeri
596 pm/V’ a diismiistiir. %3 sablon igeren dokulu seramiklerde ise sinterleme siiresi 2
saatten 6 saate ¢iktiginda d35 degeri 556 pm/V’ dan 688 pm/V a ¢iktig1 goriilmiistiir
sinterleme sicakligi artiiginda ise tekrar diisme egilimine girmistir. %1, %3 ve %5 BT
sablonlar i¢in ideal sinterleme siiresi 6 saat olarak belirlenmistir. Sekil 4.38.d)‘de
1150°C’de 6saat sinterlenen sablon icermeyen ve %3 BT sablon igeren Quench
edilmis PMN-PZT seramiklerin 50kV/cm alan altinda Slgiilen unipolar gerinme -
elektrik alan gafikleri verilmistir. <001> kristalografik dokulu PMN-PZT seramiklerin
Quench ile birlikte % gerinme degeri 0.34’den 0.37” ye ¢ikarken, BT sablon igermeyen
dokusuz PMN-PZT seramigin % gerinme degeri 0.16’dan 0.17° ye ¢ikmistir. Daha
once verilen Sekil 4.37, ve Sekil 4.38’de goriildigii gibi Quech edilen seramiklerin
Quench edilmeyenlere gore kalici polarizasyon ve bipolar % gerinme degerlerinin
degerinin yaklasik ~2.5 kat arttigi goriilmiistiir. Fakat Quecnh edilen seramaigin
unipolar % gerinme degeri ise nerdeyse aymi kamistir herhangi biiylik bir artis
goriilmemistir. Ciinkii biplar P-E ve bipolar S-E intrinsic katkidan (lattice
katskisindan) ve 180°lik domaninlerin hareketinden kaynaklanmaktadir, unipolar %
gerinim-elektrik alan ise neredeyse tamami 180° olmayan domain konfrigasyonundan
gelmektedir piezoelektrik katkinin ¢ok az kismi 180°” lik domain katkisindan gelir ki
bu kiiciik artis (=1.08 kat veya % 8 artis) bundan dolayidir [Gao et al., 2007],
[Sabolsky, 2001].
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Sekil 4.38: Hacimce %1, %3, %5 BT sablon igeren 1150°C’de a) 2saat, b) 6 saat ve
c) 10 saat sinterlenen PMN-PZT seramiklerin, d) 1150°C’de 6saat sinterlenen sablon
icermeyen ve %3 BT sablon igeren Quench edilmis PMN-PZT seramiklerin
50kV/cm alan altinda 6lgiilen unipolar gerinme - elektrik alan gafikleri.

Sonug olarak hacimce %1, %3 ve %5 BaTiOzplakasal sablonlar igeren protatip
0.4PMN-0.25PZ-0.35PT (PMN-PZT, C1) seramikler 1150°C’de 2, 6 ve 10 saat
sinterlenmis ve <001> kristalografik dokuya sahip seramikler elde edilmistir.
Optimum sablon orani olarak hacimce %3 BT sablon igeren ve 6 saat siire ile
sinterlenen seramikler segilmistir. Bundan sonraki asamada hacimce %3 BaTiO3
sablon igeren protatip olarak segilen seramikler 0.4PMN-0.25PZ-0.35PT (PMN-PZT,
C1) molce %1, %1.5, %2 MnO: katkilama yapilarak 1150°C’de 6 saat sinterlerleme
islemi yapilarak elektriksel 6zellikleri incelenmistir.

Tablo 4.12’de verilen taneleri rast gele yonlenmis seramiklerin ve dokulu
seramiklerin % Histerisiz ve d3; degerleri unipolar S-E egrisinden Esitlik 4.12 ve

Esitlik 4.13'deki formiiller kullanilarak hesaplanmustir.

S
di3 = = (4.12)

Emax
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S
% Histerisiz = 100 (4.13)

max

Smax. Maksimum elektrik alana (Emax) karsilik gelen maksimum gerinme
degeri. AS: Uygulanan elektrik alanin %50'sine denk gelen gerinme agikligi (ya da

egrideki maksimum agiklik).

Tablo 4.12: 1150°C’de 2 saat, 6 saat, 10 saat sinterlenmis BT sablon pargacik
icermeyen (C1R) ve %1, %3, %5 BT sablon igeren (C1V1,CV3,C1V5) PMN-PZT
(0.4PMN-0.25PZ-0.35PT) sermiklerinin % maksimum unipolar gerinim,
d33(pm/V=pC/N) ve % histerisiz degerleri.

Kompoz!syon Sintrleme (% Hacim)BaTiOs|%Histerisiz| % Smax | d35(pm/V)

Ismi Zamani

CI1R 2h * 6.15 0.13 260
Civl 2h 1 12.08 0.24 480
C1lv3 2h 3 6.47 0.28 556
C1vVv5 2h 5 6.27 0.35 702
CI1R 6h * 7.50 0.16 320
Clvil 6h 1 16.84 0.28 570
Civ3 6h 3 8.72 0.34 688
C1V5 6h 5 6.03 0.36 730
CI1R 10 * 11.18 0.17 340
Civi 10 1 10.14 0.28 572
C1v3 10 3 8.50 0.29 588
C1V5 10 5 10.07 0.30 596

4.4.2. MnO: Katkih Dokulu PMN-PZT Piezoelektrik Seramiklerin
Faz-Mikroyapi ve Elektronik Karakterizasyon Sonuclari

Bir onceki bolimde dokulu PMN-PZT (0.4PMN-0.25PZ-0.35PT -C1)
seramiklerin elektriksel oOzellikleri incelenmistir. Bu bolimde ise PMN-PZT
seramiklere MnO> katkilama yapilarak tezin baslica amaglarindan olan PMN-PZT
seramiklerin hem sert hem yumusak 6zellik gostermeleri saglanacaktir. Hatirlanacagi
gibi bolim 4.3° de Sekil 4.20°’de molce %1.5 MnO2 katkisnin mekanik kalite
faktoriinii 550-600 civrani kadar ¢ikardigini piezoelektrik yiik sabitinin ise pek fazla
degismeyerek ~220 pC/N civarinda oldugu belirtilmisti. Bir 6nceki boliimde (Bolim
4.4.1) ise hacimce %1, %3 ve %5 BT sablon igeren 0.4PMN-0.25PZ-0.35PT
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seramiklerin <001> kristalografik yonlenme ile piezoelektrik 6zelikleri (BT sablon
icermeyen taneleri rast gele yonlenmis seramige gore) ~ 3 kat artirdig belirtilmistir.
Bu boliimde ise iki ¢alisma birlestirilerek 0.4PMN-0.25PZ-0.35PT seramiklerin molce
(%1, %1.5 ve %2) MnO; katkilamadan dolay1 sert karakterde olmasi saglanirken,
hacimce %3 BT sablonlar ile <001> kristalografik dokulu (yumusak karakterde -
silinebilir) tistlin 6zellikli (hem sert (yiiksek mekanik kalite faktorii, diisiik dilektrik
kayip), hem yumusak (yliksek piezoelektrik yiik katsayisi, yiiksek dielektrik sabiti)
ozellikleri bir arada barindiran seramikler iiretilmistir.

Sekil 4.39’de 1150°C’ de 6 saat sinterlenen taneleri rast gele yonlenmis BT
sablon ve MnO» igermeyen PMN-PZT (C1-R) seramiginin ve %3 BT sablon ve farkli
oranlarda MnO katki igeren dokulu PMN-PZT (%1 Mn (C1-3BT-1Mn), %1.5 (C1-
3BT), %2 (C1-3BT-2Mn)) seramiklere ait X-1smn1 kirinim deseni verilmistir. C1-R,
seramigi pseudo kiibik perovskite yapinin tiim piklerini barindirirken %3 BT sablon
iceren seramikler ise giiclii bir <001>¢ pseudo kiibik yonlenme sergilemistir.
Seramiklere MnO: katkisinin yénlenmeye etkisini X-1ginlar1 kirinim deseninde ve
Sekil 40°da verilen SEM goriintiisiinde acikea goriilmektedir. Molce %1 Mn katkilama
yapildiginda doku orani (f) etkili bir sekilde artarak % 96 olarak belirlenmistir Sekil
4.40a’da verilen SEM goriintiisiinden anlagilacagr gibi sablonlarin yonlenme
dogrultusu boyunca biiyiiyen taneler ¢ok agik sekilde ‘brick wall’ seklinde <001>¢
yoniinde Kristalografik olarak yonlenmistir. MnO2 miktari arttikga doku miktari ve
buna bagl olarak da doku oran1 azalmistir. C1-3BT-1.5Mn (hacimce %3 BT ve molce
%1.5 MnO; igeren) 0.4PMN-0.25PZ-0.35PT seramiklerinde Lotgering faktor degeri
0.92 iken, C1-3BT-2Mn (hacimce %3 BT ve molce %2 MnO; iceren) seramiklerinde

0.88 olarak belirlenmistir.
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ekil 4.39: °C’de 6 saat sinterlenen sablon i¢eren ve icermeyen taneleri rast
Sekil 4.39: 1150°C’de 6 1 BT sabl Vi 1
gele yonlenmis PMN-PZT seramiginin X-1s1n1 kirinim deseni.

0.4PMN-0.25PZ-0.35PT seramiklerde artan MnO: katksinin doku kalitesini
bozdugu Sekil 4.40°de verilen SEM goriintiisiinde de agik sekilde goriilmektedir.
Bununla beraber %2 MnO> katkili seramigin tane boyutunun biiylidiigii fakat doku
miktarinin azaldig1 goriilmektedir. Kursunlu sistemlerde 6zellikle fazladan PbO iceren
sistemlerde MnO; eklenmesinin tane biiylimesini artirdigi bilinmektedir [Moon et al.,
1993]. Hizl tane biiylimesi sablonlu tane biiyiimesi i¢in faydalidir. Sinterleme 6ncesi
matriks tozuna MnO; katkilanmasinin yapilmasi matriks tanenin tane biiylimesi
hizlandiracagindan dolay:1 sablonlu tane biiyiimesi i¢in itici gii¢ azalir. Bu nedenle
matriks tane biiylirken sablonlu tane biiylimesi daha az gerceklesecegi belirtilmistir

[Poterala et al., 2011].
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Sekil 4.40: 1150°C’de 6 saat sinterlenen, hacimce % 3 BT sablon ve molce a) %1,
(C1-3BT-1Mn) b) %1.5, (C1-3BT-1.5Mn), c) (C1-3BT-2Mn) % 2 MnO: igeren
PMN-PZT seramiklerin SEM goriintiileri.

<001> kristalografik yonlenmeye sahip 0.4PMN-0.25PZ-0.35PT seramiklere
% molce eklenen MnO: katkisinin ferroelektrik ve piezoelektrik ozelliklerini

incelemek i¢in 1150°C’de 6 saat sinterlenen = % 97 goreceli yogunluga sahip
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seramiklerin 40Kv/cm alan altinda bipolar polarizasyon (P-E), bipolar % gerinme
%(S—E) ve unipolar gerinme % (S-E) elektrik alan histerisiz dongiileri Sekil 4.41°de
verilmistir. %1 MnO: igeren seramiklerin doku oranin1 dogrular sekilde ( Lotgering
factor = 0.96) her {i¢ grafikte de yiiksek ozellik gosterdigi goriilmektedir fakat diisiik
mekanik kalite faktoriine sahiptir (Tablo 4.13). Mangan miktari arttikga Mn iyonu alici
(acceptor) iyon olarak davranis sergilemeye basladigindan PMN-PZT seramikler
tizerinde sert karakter etkisi artarken beklendigi gibi ferroelektrik ve piezoelektrik
ozelliklerde azalma goriilmiistiir (Tablo 4.14).

€ 40 i) [
° % 1 €
(a) Q 30 0/4(: 1:5 (b) £ %1
3 % 2 3 o 0.3 4
c o O
% 2 % 0 e % 0
-g < 02 4 % 1.9
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o
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Sekil 4.41: Taneleri rast gele yonlenmis ve farkli miktarlarda molce % MnO2 igeren
dokulu ve dokusuz PMN-PZT seramiklere ait a) bipolar P-E, b) bipolar %S-E, c)
unipolar %S-E histerisiz dongiileri.

Tablo 4.13’de hesaplanan mekanik kalite faktorii (Qm) ve diizlemsel
elektromekanik eslesme katsayisi (kp), radyal titresim modu rezonans (fi) anti

rezonans frekans (fa) pikleri kullanilarak 3. Boliimde verilen Esitlik 3.1 ve 3.2°de
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verilen esitlige gore c¢ap/kalinlik orant minimum 15 olan disk seklindeki seramik
numunelerden hesaplanmigtir. Tablo 4.13’da verilen kristalografik <001> yonlenmeye
sahip molce %1,%1.5 ve %2 MnO: igeren seramiklerin % Histerisiz ve d3; degerleri
40kV/cm alan altinda ¢izdirilen unipolar S-E egrisinden Esitlik 4.12 ve Esitlik

4.13'deki formiiller kullanilarak hesaplanmuistir.

Tablo 4.13: Kristalografik <001> yoniinde yonlendirilmis %3 BaTiO3 igeren
0.4PMN-0.25PZ-0.35PT seramiklerin molce %1 ,%1.5 ve %2 katki oranlarinin
ferroelektrik ve piezoelektrik 6zellikleri tizerinde etkisi. (d33: berlincourt,
d35:yiiksek alan unipolar %S-E egrisinden hesaplanan).

0, * H [} 0,

AK[:'lcz:IC;m[\;In Q| (pc(l:ef‘f\l) (pfr?;V) Um(zgf\;/ﬁ?ax % Histerisiz | K* ékf?)
1 315 | 0.86 | 710 | 895 0.35 9.0 |1850| 0.35
15 550 | 0.78 | 610 | 675 0.27 9.7 |1320] 030
2 500 | 0.72 | 510 | 670 0.27 75 | 1150 | 0.20

BT sablon ve MnO: katkilama iceremeyen taneleri rastgele yoOnlenmis
seramiklerin (saf PMN-PZT) ve BT sablon ve MnO; igeren Kristalografik dokuya
sahip 0.4PMN-0.25PZ-0.35PT seramiklerin sicakliga bagl dielektrik sabiti ve
dielektrik kayip egrileri sekil 4.42°de verilmistir. Sekil 4.42a,d) saf PMN-PZT
seramige (C1-OBT-OMn, veya C1R (isimlendirmeye karar verip hepsinde ayni
kisaltmay1 kullanmam lazim), b,e) saf PMN-PZT seramigin Quench edilmis 6rnegine
(C1-0BT-0Mn-Q), c,f) ise hacimce %3 sablon BT ve molce %1.5 MnO3 katki i¢eren
dokulu seramige ait (C1-3BT-1.5Mn) sicakliga bagh dielektrik sabiti ve dielektrik
kayip grafikleridir. C1-0-BT-OMn ve C1-0-BT-OMn-Q seramigine ~ 195°C ve =
270°C’de agik¢a goriilebilen ait iki adet faz gegisi bulunmaktadir. ~ 195°C’de ki ilk
dielektrik anomali PMN-PZT seramiklere ait rhombohedral tetragonal faz gegis
sicakliginda (Tg_7) pikine ait, diger pik ise (270°C) Cruie sicakligina (Tc) yani
tetragonal kiibik (Ty_.) gecisine ait dielektrik egridir. Dokulu C1-3BT-1.5Mn
seramikde ise sadece bir adet faz gecisi bulunmaktadir bu diektrik egri de 240°C’de
dokulu seramigin Curie sicakligidir. Dokulu seramikte Curie sicakliginin diismesi BT

sablonlarin (T¢ ~ 120°C) [Harwood et al., 1947] diisiik Curie sicakligina sahip olmasi
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ve ayn1 zamanda BT sablonlarin PMN-PZT kompozisyonunu rhombohedral faz
tarafina kaydirmasindan dolayidir [Yan et al., 2012]. Literatiirde 6zellikle PMN-PT
seramikler ile yapilan dokulu seramik c¢alismalarinda Curie sicakliginin eklenen
BaTiOgs, SrTiOs sablon pargaciklar nedeniyle diisiis gosterdigi belirtilmistir. Dokulu
PMN-PT seramiginde SrTiOs sablonlarin kullanilmasi PMN-PT seramiginin de
polarizasyon sicakligin1 60°C’ye kadar diisiirdiigii belirtilmistir [Kwon et al., 2005],
[Richter et al., 2008]. Bununla beraber bu ¢alismada %3 BT sablonlarin BT sablon
kullanilmayan (C1-0BT-OMn veya C1R) seramigine gore Curie sicakliginda devasa
bir diisiisiin olmadig1r hala ¢alisilabilir seviyede oldugu goriilmektedir. Genelde
caligma sicakligi olarak Curie sicakliginin yaris1 dikkate aliir ki bu da dokulu
seramikler i¢in =120°C olarak belirlenmistir. Diger taraftan dokulu seramiklerin
maksimum sicaklikta dielektrik sabiti degerinin ve dielektrik kaybinin azaldig
goriilmektedir bunun nedeni dokulu seramiklerin molce %1.5 MnO: igerdiginden

seramikler sert karakter 6zelligi gostermektedir.

25 1 r 20
Bin

(b)

LA ]
" Sa,

N
o

Quench F 15

-
(&)
L

- 10

Dielektrik Sabiti (KT)

(%) epznA difey upelelq

0 50 100 150 200 250 300 350
Sicaklik (°C)

Sekil 4.42: 1150°C’de 6 saat sinterlenen C1 seramiklerinde dielektrik sabiti ve
dielektrik kayiplarin sicakliga bagh degisimi. a) ve d) C1-0BT-OMn, b) ve e) C1-
0BT-OMn-Quench, c) ve f) C1-3BT-1.5Mn %3 sablon ve %1.5 mol MnOx.

Sekil 4.43’de <001>¢ dokulu taneleri rastgele dagilmis seramiklerin sicakligin
degismine gére Mekanik kalite faktorii (Qm) ve diizlemsel elektromekanik baglagsma

katsayilariin degisimi incelenmistir. Qm ve kp katsayilari seramiklerin radyal
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empedans spektrumlarindan her bir sicaklik i¢in ayr1 ayr1 hesaplanarak (Esitlik 3.1 ve
3.2) egriler gizilmistir. Diisiik (Qm)’e sahip C1-0BT-0Mn (C1-R) seramiginin mekanik
kalite faktorii 225°C’ ye kadar neredeyse sabit iken kristalografik dokuya sahip C1-
3BT-1.5Mn seraminin mekanik kalite faktorii artan sicaklikla beraber diismiistiir. Sekil
4.44b’°de ise artan sicaklikla beraber kararli bir kp degerine sahip olan C1-0BT-OMn
(C1-R) seramigi ~185°C’de Rhombohedral-Tetragonal faz gegisi ile diisme egilimine
girmigtir. Diger taraftan dokulu C1-3BT-1.5Mn seramigi ise yaklasik 75°C’de kp
degerinin diistiigii goriilmektedir. C1-3BT-1.5Mn seramiginin dielektrik -Sicaklik
grafiginde herhangi bir faz gegis sicakliginin olmamasina ragmen kp degerinin
75°C’de diismeye basladig1 goriilmiistiir. Literatiirde PMN-PZT dokulu seramiklerde
yapilan ¢izgisel EDS analizinde ~ 1pm kalinliga sahip BT sablonlarin ve saf PMN-
PZT kompozisyonunun olmadigi, Ba%* difiizyonu ile (Pb,Ba)[(MgsNbzs),Zr, Ti)]Os
olusan perovskite kompozisyonun oldugu’un matris fazinin oldugu ara yiizey bolgesi
(“interface region”)’nin Curie sicakliginin derecesi Ba’un konsantrasyonuna bagli
oldugu belirtilmistir [Yan et al., 2012]. Ara ylizey deki PMN, BMN, BZ gibi olusan
tim bilesimlerin Curie sicakligi BT sablonlarinin Curie sicakligindan diisiiktiir.
Bundan dolay1 Sekil 4.43b’de goriilen kp degerinde 75°C’deki ani diisiisiin sebebi BT
sablonlardan difiize olarak ara bolgeye gegen Ba* iyonlarinin bilesik olusturan yapinin
ferroelektrik-paraelektrik gecis sicakliginin ¢ok daha diisiik olmasindan dolayidir
[Munpakdee et al., 2006], [Cho et al., 2000], [Weber et al., 2001].

(a) 1 oo (b)
600 W C1-3BT-1.5Mn ., ® C1-3BT-1.5Mn
075 1 . e C1-0BT-OMn
_— B C1-0BT-OMn
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Sekil 4.43: Dokulu (C1-3BT-1.5Mn) ve dokusuz (C1-0BT-0Mn) 0.4PMN-0.25PZ-
0.35PT seramiklerinin a) mekanik kalite fakotiiniin (Qm), b) diizlemesel
elektromekanik baglagma katsayisi (Kp)’ nin sicakliga gore degisimi.

Sonug olarak PMN-PZT seramigine uygun miktarda MnO2 katkilamas1 ve %3

BT sablonlar ile sablonlu tane biiyiitme yontemiyle Kristalografik <001>¢ yoniinde
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dokulu hem sert — hem yumusak Ozellikleri birlikte barindiran dstiin 6zellikli
seramikler iiretilmistir. Uretilen seramiklerin Boliim 4.1°den itibaren belirlenen bazi
onemli Ozellikleri ticari PZT4 seramikleriyle karsilagtirmali olarak Tablo 4.14’de
verilmistir. Sablonsuz ve MnO3 katkisiz seramiklerin USM igin istenen mekanik kalite
faktorii ve piezoelektrik yiik katsisi oldukga diisiik oldugu belirlenmistir. Daha sonra
bu PMN-PZT kompozisyonuna MnO; katkilama yapilarak seramigin mekanik kalite
faktorii artinlmistir (Sert karakter). Prototip kompozisyonun elektromekanik
ozelliklerini artirmak i¢in BaTiOs tek kristaller kullanilarak sablonlu tane biiyiitme
yontemi ile <001>¢ yoniinde dokulu seramikler iiretilmistir. Bu sayede PMN-PZT
seramiklerin piezoelektrik o6zellikleri artirilarak USM  motor igin kullanilacak
seramikler {retilmistir. Bir sonraki boliimde seramiklerin USM karakterizasyonuna
gegmeden Once iiretilen seramiklerin farkli titresim hizlarinda performans ol¢imii

yapilarak karakterize edilmistir.

Tablo 4.14: Ticari PZT4, Dokulu (C1-3BT-1.5Mn) ve dokusuz (C1-0BT-0Mn),
molce %1.5 MnO: igeren (C1-0BT-1.5Mn) 0.4PMN-0.25PZ-0.35PT seramiklerinin
mekanik kalite faktoriiniin (Qm) ve diizlemsel elektromekanik baglagsma katsayisi
(Kp)’nin sicakliga gore degisimi.

. P (uC/cm?)
Kompozisyon tan & r
k d C/N T

ismi Q, p 33(pC/N) (%) K (30kv)
C1-0BT-OMn 135 0.35 180 1.23 860 17
C1-0BT-1.5Mn 550 0.53 210 0.45 850 22

PZT4 600 0.62 360 0.5 1280 -
C1-3BT-1.5Mn 550 0.78 610 0.3 1320 22.5

4.5. <001> Kiristalografik Dokuya Sahip Seramiklerin
Yiiksek Gii¢ Karakterizasyon Sonuclari

Dokulu PMN-PZT seramiklerin yiiksek gili¢ karakterizasyonu TUBITAK
2214/A “Doktora sirast yurt disi arastirma bursu” kapsaminda A.B.D’ nin
Pennsylvania Devlet Universitesinde Prof. Kenji Uchino denetiminde ICAT (

International Center for Actuators&Transducers) merkezinde yapilmistir.
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Yiiksek gii¢ piezoelektrik malzemeleri ultrasonik motor, transformator, ve
transduser uygulamalarinda genis bir alanda kullanilmaktadir. Seramigin yiiksek ¢ikis
giicline sahip olabilmesi i¢in piezoelektrik malzemenin yiiksek titresim hizina
(vibration velocity, v,) sahip olmasi istenmektedir. Yiiksek titresim hiz1 malzemenin
mekanik ve elektromekanik oOzellikleriye dogrudan iliskilidir. Yiiksek giic
uygulamalarinda piezoelektrik malzemelerin basarim Olgiisii (figure of merit),
mekanik kalite faktorii (Qm) ve elektromekanik baglasma katsayisint (Kij)

icermektedir. kizj malzemeye uygulanan mekanik gerileme/elektrik alana karsilik

malzemede depolanan elektriksel/mekanik enerji ile orantilidir. Qm’in tersi ise
piezoelektrik malzemenin yiiksek titresim altinda yiiksek 1s1 olusumu ile ilgilidir.
Bununla beraber kij ve Qm piezoelektrik malzemelerde birbirini tiiketen
biiyiikliiklerdir. Titresim hiz1 ile (kij ve Qm) arasinda ki iliski asagida denklem
(4.14.°de veilmistir). v: titresim hiz1 (m/s), E; : ise stiriicii elektrik alan, p: yogunluk’
dur [Lee et al., 2012]. Tezin 6zgiin degerlerinden bir tanesi de yeni bir yaklagim ile
hem sert hem yumusak 6zellik gosterecek sekilde tasarlanan ve tiretilen piezoelektrik
seramigin cihaz yapimi oncesi yliksek gii¢ karakterizasyonu ile 6zelliklerinin ortaya

konmasidir.

T
vo == |22 (ka1 " Qm) " E; (4.14)

W=4mm L= 20mm b=1mm

Sekil 4.44: Yiiksek gii¢ karakterizasyonu yapilan ksi titresim moduna sahip
seramiklerinin seramiklerin boyutlari.

ICAT merkezinde dokulu ve taneleri rastgele yonlenmis 20mmx4mmxlmm
boyutlarinda k31 titresim moduna sahip seramiklerin (Sekil 4.44) yiiksek gii¢
karakterizasyonu i¢in Sekil 4.45 verilen yeni ve giincel “Yiiksek Gii¢ Karakterizasyon
Sistemi (High Power Characterization System, HiPoCS) kullanilarak sabit titresim

hizi (constant vibration velocity method - RMS ) altinda  seramiklerin
138



karakterizasyonlar1 yapilmistir [Lee et al., 2012] (Deney diizenegi Deneysel Boliimde

ayrintili olarak anlatilmistir).

Program

Sekil 4.45: HiPoCS’ sisteminin 6l¢iim alindig1 sirada ¢ekilmis goriintiisii.

Boliim 4.1 - 4.2 ve 4.4’ de mekanik kalite faktorii (Qm) Denklem 4.3 de ki IEEE
standartlarindaki formiile gore hesaplanmigtir. IEEE standartinda Qm hesaplanirken
Empedans spektrumunda rezonans ve anti-rezonan pik genislikleri esit olarak kabul
edilir fakat gercekte rezonans ve anti-rezonans pik genislikleri birbirinden farklidir.
Mekanik kalite faktorii Butterworth Van Dyke esdeger devresinden Empedans
spektrumunda 3dB metodu ile Sekil 4.46 gosterildigi gibi hesaplanabilir. Burada IEEE
Olctimiinden farkli olarak empedans spektrumunun rezonans ve anti-rezoanans
piklerinden Qa ve Qo olmak iizere iki ayr1 mekanik kalite fakotorii hesaplanir. Ik
olarak Zmin degerine karsilik gelen rezonans frekansi bulunur (f1). Afl ise Zmin
degerinin 3dB altina (yani Zmin*v/2 ) karsilik gelen sag1 ve solundaki frekanslarin
farki dir. Rezonans frekansindan hesaplanan Qa degeri ise f1/Af1 dir (baz1 makalelerde
Qm diye adlandirilir). Qb ise yine ayni sekilde bu defa Zmak degerinin 3dB
yukarisindaki frekans degerlerinin farki bulunarak hesaplanir [Uchino et al., 2011],
[Liu et al., 2015b]. Yiiksek gii¢ karakterizasyonu sonucu asagida verilen grafiklerde
Qa degeri verilmigdir. Qp degeri ise dokulu seramiklerin kayip mekanizmalari

kisminda verilecektir.
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EMPEDANS (Ohm)

FREKANS (kHz)

Sekil 4.46: Butterworth Van Dyke esdeger devresinden tiiretilen 3dB methoduna
gbre Rezonans/Anti rezonans frekanslarindan hesaplanan Qa ve Qb degerleri.

ka1 titresim moduna ait PMN-PZT esashi seramiklerin yiiksek gii¢
karakterizasyonuda siirekli ve 6lgiim esnasinda sabit titresim hizlarinda (continous
constant vibration velocity) olglim alinarak tiim seramiklerin empedans-rezonans
spektrumlart ¢gikarilmistir. Titresim hiz1 (vibration velocity) genelde her bir dl¢limde
bir oncekinden 0.050 m/s arttirilarak (0.025 m/s, 0.075 m/s, 0.125 m/s, 0.175 m/s,
0.225 m/s, 0.275 m/s ve 0.300 m/s) 6lgtim alinmistir. Sekil 4.47a’da R-OMn (C1-0BT-
OMn) dokusuz ve b)’de ise T-1.5Mn (C1-3BT-1.5Mn) dokulu mikroyapiya sahip
seramiklerinin farkli titresim hizlarinda aliman Empedans-Frekans spektrumlari
verilmistir. R-OMn seramiginde ¢ok diisiik titresim hizinda bile rezonans ve anti
rezonans frekansi degisirken %1.5Mn katkili dokulu T-1.5Mn seramigi neredeyse
0.125m/s titresim hizinda bile rezonans anti rezonan degerlerinin ¢ok fazla
degismedigi goriilmektedir. Titresim hiz1 0.15 mm/s oldugunda R-OMn seramiginin
empedans frekans spektrumu ¢ok zayiflarken T-1.5Mn seramiginde rezonans, anti
rezonans frekansina ait faz kaymasinin daha bariz oldugu goériinmektedir. Bu
seramiklere verilen voltaj ile titresim hiz1 arttikca seramiklerin empedans
spektrumunda elektriksel olarak yumusamaya basladiklari anlagilmaktadir, ¢iinkii sola
dogru kayan ve basiklasan piklerden hesaplanan mekanik kalite faktorii oldukca
azalacaktir (Sekil 4.47) kayiplar ise artacaktir [Gurdal et al., 2013].
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Sekil 4.47: ka1 titresim moduna ait PMN-PZT esash seramiklerin farkli titresim
hizlarinda empedans-frekans spektrumu a) R-OMn (C1-0BT-OMn) b) T-1.5Mn (C1-
3BT-1.5Mn).

Sekil 4.48°de PMN-PZT ve PZT4 seramiklerine mekanik kalite faktOriiniin
(Qa) titresim hizna gore degisimi verilmistir. Karsilagtirmanin daha net yapilabilmesi
icin Sekil 4.48a’da dokulu ve dokusuz PMN-PZT ve PZT4 seramiklerine ait b)’de ise
farkli MnO2 igeren dokulu seramikler ile MnO2 icermeyen dokusuz seramigin titresim
hizina gére mekanik kalite faktoriiniin degisim sonuglart verilmistir. Seramiklerin
mekanik kalite fakorleri Sekil 4.47°de ki gibi titresim hizinin degisimine gore her bir
titresim hizinda 6lglilen empedans — frekans spektrumundan hesaplanmistir. Mekanik
kalite faktorii en yiiksek olan R-1.5Mn (C1-OBT-1.5Mn) seramigi titresim hiznin
artmasiyla birlikte mekanik kalite fakotoriiniin de hizla azaldigr belirlenmistir. Fakat
%1.5 MnO> igeren dokulu T-1.5Mn (C1-3BT-1.5Mn) seramigin 0.075 m/s de ve % 2
Mn igeren T-2Mn (C1-3BT-2Mn) seramigin 0.125 m/s de bile mekanik kalite
faktorlerinin degismedigi goriilmektedir (Sekil 4.48b). Titresim hizi daha da
artirildiginda ise seramiklerin 1sisinin artti§indan MnO2 katkili dokulu seramiklerin
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mekanik kalite faktorii diismiistiir [Lee et al., 2012]. Ticari PZT4 (sunny tech. Taiwan)
seramiginin ise 0.05 m/s ‘den hemen sonra diisiis tirendine girdigi goriilmektedir.
MnO:> katkisiz ve taneleri rast gele yonlenmis (R-OMn (C1-0BT-0Mn) seramigin ise
hali hazirda diisiik olan mekanik kalite faktorii ¢ok kiigiik titresim hizinda bile
beklendigi gibi mekanik kalite faktorii diismiis ve 0.15 m/s titresim hizinda sicakligi
artarak seramik kirilmistir (Thermal kamerandan gordiigiim kadariyla kirilmadan
hemen 6nce 80°C ye kadar 1sinmist1). %1 MnO2 katki igeren dokulu (T-1Mn (C1-3BT-
1Mn) seramik daha soft karakterde oldugu i¢cin mekanik kalite faktorii titresim hizinin
artmasindan daha fazla etkilendigi goriilmiistiir. I¢eriginden Mn katkis1 olmasina
ragmen artan titresim hiziyla beraber 1sinma dan dolayr mekanik kalite fakotiiriide
diisme egilimine girmistir. Grafiklerden anlasildigi gibi MnO> katkis1 ile %1.5Mn ve
%2Mn katkili dokulu seramiklerin sert karakter 6zelliklerinde ticari PZT4 tozuyla
yarigabilecek yumusak karakterde ise daha iistiin 6zellik (bknz Tablo 4.15) gosterdigi
icin cihaz uygulamasinda dokulu seramiklerin performans artigina katki yapacagi

sOylenebilir [Hejazi et al., 2014].
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Sekil 4.48: Piezoelektrik seramiklerin sahip oldugu mekanik kaite faktorlerinin
titresim hizina gore degisimi. a) Dokulu PMN-PZT ve ticari PZT4, b) dokulu ve
dokusuz PMN-PZT karsilagtirilmasi.

Sekil 4.49°da MnO; katkili ve katkisiz dokulu/dokusuz PMN-PZT esash
seramiklerin ve PZT4 seramiginin farkli titresim hizlarina gore rezonans frekansinin
degisimini vermektedir. Titresim hiznin artmasiyla birlikte tiim seramiklerin rezonan
frekanslar1 diismiistiir. Rezonans frekanslarinin diismesinin sebebi yiiksek elektrik
alan altinda (veya yiiksek voltaj altinda) doman duvarlarinin ve histerisiz etkinin
olusumuyla enerji kaybindan ve 1s1 agiga ¢ikmasi sonucu yumusama olaymdan
dolayidir (softening phenomenon) [Gaoa et al., 2007], [Uchino et al., 2006], Benzer
durumlar kursunlu ve kursunsuz seramiklerde de goriilmiistiir [Nagata et al., 2010],

[Gurdal et al., 2011]. Sekil 4.50°de ki pik kaymasmnin PZT4 ve MnO: katkili
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seramiklerde daha az, MnO; katkisiz R-OMn seramiginde ise en fazla gergeklestigi
goriilmektedir.

MnO: katkis1 PMN-PZT esasli piezoelektrik seramikte domain stabilizasyonu
(hardening effect) yaratarak yapinin sert karaktere biiriinmesine neden olmus ve

boylece siirme performansini artirmistir (high drive performance) [Liu et al., 2015b].
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Sekil 4.49: PMN-PZT ve ticari PZT seramiklerinin artan titresim hiz1 ile rezonans
frekansinin kaymasi.

Sekil 4.50’de <001> yoniinde kristalografik olarak yonlenmis T-1.5Mn (C1-
3BT-1.5Mn), % 1.5Mn katkili sablonsuz R-1.5Mn (C1-0BT-3Mn), BT sablon ve
MnO: igermeyen R-OMn (C1-OBT-OMn) ve ticari PZT4 seramiginin basarim
Ol¢iisiliniin titresim hizina gore degisim grafikleri verilmistir. Prototip olarak segilen ve
USM uygulamasinda kullanilacak olan T-1.5Mn(C1-3BT-1.5Mn) seramigi en yiiksek
basarim Olclisiine sahipken mekanik kalite faktorii en yliksek olan R-1.5Mn
seramiginin basarim Ol¢iisii PZT4’ilin de lizerinde dir. Taneleri rastgele yonlenmis ve
mangan katskis1 igermeyen R-OMn seramigi ise en diigiik basarim katsayisina sahiptir.
Burada en dikkat g¢ekici sonuglardan biri R-OMn seramiginde diger boliimlerde
sonuglar verildigi gibi, MnO> katkilama ve kristalografik <001>¢ yoniinde doku
olusumu sebebiyle diisiik titresim hizinda yaklasik 5 kat performans artis1 gozlenmis

olmasidir.
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Sekil 4.50: Se¢ilmis bazi seramiklerin basarim 6l¢iisiiniin (Figure of merit) FOM
farkli titresim hizlarina gore degisimi.

Genellikle yumusak piezoelektrik malzemeler sert malzemelere gore
barindirdig1 6zellikleri daha dnce kaybederler o nedenle sert malzemele yiiksek giic
uygulamalarinda kullanilmaktadir. Sekil 4.51a’ da Mekanik kalite faktoriiniin
seramiklerin mekanik enerji yogunluguna gore degisimin grafigi verilmistir.
Genenllikle farkli piezoelektrik malzemeleri titresim hizlarinin fonksiyonuna gore
karsilagtirilirken kullanilan bu biiyiikliik dokulu ve dokusuz seramiklerin ticari PZT4
ile karsilastirilmasi igin verilmistir. ka1 tipi dikdortgensel plakanin mekanik enerji
yogunlugu, yogunlugunun (p) ve titresim hizinin karesinn (V&) c¢arpimina esittir ve
Esitlik 4.15°de verilmistir. Mekanik enerji yogunlugu seramigin yogunlugu ve titresim
hizi ile dogrudan ilgilidir [Takahashi et al., 1994].

1
Unar = 3 pV3 (4.15)

Seramiklerin domain duvar hareketleri kararli olmadigindan ve nispeten diisiik
zorlayict alana sahip olduklarindan dolay: diisiik mekanik enerji yogunlugunda dahi
mekanik kalite fakotorleri hizla diismiistiir. Buna benzer davranig yiiksek mekanik
kalite faktoriine sahip APC PZT841 (Qm =1200) seramiginde de gozlemlenmistir
[Gurdal, 2014]. Yukarida bahsedildigi gibi titresim hiz1 arttikga malzemenin 1s1 agiga
¢ikarip yaymasindan dolay1 (heat genaration and dissipation) sert karakter 6zellikleri

diismiistiir. Seramik malzemelerin sicaklig1 Sekil 4.45°da verilen deney diizenegindeki
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termal kamera ile 6l¢iilmiis ve 6lgiim sonuglar1 Sekil 4.51b)’de verilmistir. En fazla
sicaklik artist MnO; katkisi olmayan PMN-PZT seramiginde (R-OMn) gerceklesirken
MnO: katkili seramikler titresim hizinin artmasina bagl olarak sicaklik artisina daha

direncli bir davranis gostermislerdir [Hejazi et al., 2014].

~2800 7 (a)
]
= PZT4
.5 600 -I
z T-1.5Mn
&
o 400 R-1.5Mn
;CU ®R-0Mn
2 200
c
S e
o) ®e e o
= 0 T T ,
0 100 200 300
Mekanik Enerji Yogunlugu (J/m3)
50 - (b)
g 45 4
E 40 A
_.5 T-2Mn
Ei 35 - T-1.5Mn
‘é’_ T-1Mn
30 A
@ PZT4
o5 | -e-R-0Mn
R-1.5 Mn
20 r . s
0 0.1 0.2 0.3

Titresim Hizi (m/s)

Sekil 4.51: PMN-PZT ve PZT4 seramiklerinin a) degisen titresim hizlarina gore
sicaklik 6l¢ciimii, b) Mekanik kalite faktoriiniin mekanik enerji yogunluguna gore
degisimi.

4.6. Ultrasonik Motor Tasarimlarmin ve Siirme Islemlerine
Iliskin Sonuclar:

Bu calismada tezin en temel amagclarindan biri olan dokulu seramiklerin
ultrasonik motor uygulamalar1 (USM) da yapilmistir. Boliim 2’de verilen literatiir

taramasinda bahsedildigi gibi hem donme hem de lineer harekete sahip USM
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tasarimlar iizerinde ¢alisitlmistir. Ilk olarak Mashimo ve Toyoma tarafindan (2010)
tasarlanan 14 mm boyutlara sahip kiibik prizma geometrisinde donme ve dogrusal
harekete sahip (“rotary-linear ultrasonic motor - Boliim 2) motorun ¢alisma prensibi
incelenmistir. S0z konusu ¢alismada motorun déonme ve dogrusal harekete sahip
olabilmesi i¢in 8 adet piezoelektrik plaka kullanilmis motora dogrusal ve donme
hareketini verebilmek igin iki farkli siirme islemi uygulamistir [Mashimo and Toyama,
2009]. Motorun yapisi oldukga basit olmasina ragmen dogrusal ve donme hareketi elde
etmek icin kullanilan 8 adet piezoelektrik seramik plakanin baglanis sekli birbirinden
farklidir. Bununla beraber aynmi anda iki adet siniis dalga kaynagina (fonksiyon
jeneratorii) ve bu kaynaklardan alinan dalganin voltajinin yiikseltilmesi igin iki adet
de voltaj yiikselticiye (amplifier) ihtiya¢ vardir. Motorun ¢alisma prensibi agiklanacak
olursa; stator’ un 4 tarafina Z- ekseninde saat yoniinde A’dan D’ye, Z- ekseninin
pozitif yoniinde olan plakalara “p”, negatif yoniinde olan plakalara ise “n” ismi
verilmistir (Bknz Sekil 4.53). AC voltaj uygulanan 8 adet piezoelektrik seramik Z
eksenin pozitif tarafinda “Eap”, “Esp”, “Ecp”, “Epp”, Z ekseninin negatif yoniinde ise
“Ean”, “Een”, “Ecn”, “Epn” olarak isimlendirilmistir (Sekil 4.52). Dénme ve lineer
hareket i¢in ayr1 ayr1 baglantilar ile siirme islemleri yapilmistir [Mashimo and Toyama,

2009]. Motora donme hareketi verebilmek i¢in 7T/z faz farkina sahip da 4 ayr1 AC

voltaj uygulanmastir;

Eup = Egn = Asin(2nf; t) (4.16)
Egy = Epn = Asin(2nfpt +7/5) (4.17)
Ecp = Ecp = Asin(2nf,t + 1) (4.18)
Epp = Epn = Asin(2nfot + 37/,) (4.20)

Verilen esitliklerde A uygulanan voltajin genligi, f, ise frekansi dir. Dogrusal
(-6telenme — translation) hareketi i¢in ise farkli baglanti kullanilarak pozitif yonde ki
piezoelektrik seramikler ile negatif yondeki seramiklere 90°’lik faz farki ile iki adet

AC voltaj uygulanmistir. Uygulanan voltajlar agsagida ki esitlikler de verilmistir;
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EAp = EBp = Ecp = EDp = ASln(Zﬂftt) (421)
EATL = EBTl = ECTL = EDTl = ASln(ZT[ftt + 7-[/2) (422)

Esitlik 4.21 ve 4.22°de A uygulanan voltajin genligi, f;ise 6telenme hareketinin dogal
frekansidir. Deneyde uygulanan A voltaj 42Vms olarak belirtilmistir.

(b) Dénme ve dogrusal harekete

sahip USM ozellikleri (Mashimo
ve Toyama, 2009)

Mil malzemesi: Paslanmaz gelik
Mil uzunlugu : 150 mm

Mil agirhgi : 93¢

Mil ¢api :9.998 mm
Govde (stator) malzemesi: Bronz
Stator gap :10.009 mm

p yonu

C Tarafi

Sekil 4.52: Mashimo ve Toyoma tarafindan (2010) tasarlanan 14 mm boyutlara sahip
kiibik prizma geometrisinde donel ve dogrusal harekete sahip motorun tasarimi ve
kullanilan malzemelerin tablosu.

Motor ¢ok basit geometride olmasina ragmen siirme islemi daha karmasik dir.
Bu calismada dokulu seramiklerin USM uygulamas: yapilacagi i¢gin USM de
kullanilacak seramik sayisinin azaltilmasi1 6nemli bir 6ncelikdir. Bu ayn1 zamanda tez
caligmasiin bir ¢iktis1 olarak ileride ticari bir uygulamaya doniistiigiinde maliyet
acisindan da 6nem arz etmektedir. Bu nedenle dokulu seramiklerin USM uygulamast
yapilirken donme ve dogrusal harekete sahip basit yapisinin yaninda siirme igleminde
basit olacagi daha seramik kullanimina uygun tasarimlar {izerinde ¢alisilmistir.

[lk tasarrm Mashimo ve Toyoma (2010) tarafindan tasarlanan yukarida
anlatilan motorun ayni govde geometrisi kullanilarak fakat 8 adet piezoelektrik
seramik yerine 4 adet piezoelektrik seramik kullanilan tasarim gelistirilmeye
calisilmistir. Daha sonra ise altigen prizma govdesine sahip 6 adet piezoelektrik
seramik malzemenin kullanilacagi tasarim bu ¢alisma da 6zgiin olarak tasarlanmistir.

Tasarimin amaci ustin Ozellikli seramikler kullanilarak literatir deki benzer
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tasarimlara gore daha basit siirme kosullarina sahip ve daha az seramik kullanarak
donme ve dogrusal hareket kabiliyetinde olan bir USM motor tasarlamaktir.

Bunun icin ATILA sonlu elemanlar analiz programi ile prototip cihazlarin
yapilmadan 6nce seramiklerin polarizasyon yonlerine ve seramiklere uygulanan farkli
AC voltaja gore empedans-frekans spektrumundaki degisikliklerin incelenmesi buna
bagl olarak seramiklerin hangi frekans da hangi harekete (donme ve ya dogrusal)
sahip olduklarint belirlemek igin yapilmistir. Farkli bir deyisle USM’lerin hangi
frekansta hangi hareket moduna sahip olduklarinin belirlenmesi amaciyla yapilmaistir.
Sonlu elemanlar analiz programinda program i¢inde bulunan PZT4 seramiginin
piezoelektrik ozellikleri kullanilmis ve daha sonra motor yapimina gegilmistir.
Tasarimlar1 asagida verilen kiibik ve altigen motorlardan 3 er adet taneleri rast gele

yonlenmis, dokulu PMN-PZT ve PZT4 seramiklere ait motorlar yapilmistir.

4.6.1. Kiibik Geometrili Motorun Sonlu Elemanlar Analiz (SEA)
Sonuclar

Yukarida anlatildig1 gibi USM uygulamasina ilk olarak Sekil 4.53’de 4 adet
piezoelektrik seramigin bulundugu stator ve seramiklerin boyutlari verilen kiibik

geometrili stator secilerek baslanmistir.

4 Adet Seramik Igeren Kiibik Geometrili USM Ozellikleri

Ozellikler Stator Seramik
Malzeme Cinsi Piring PZT4
Elastik Modulus (GPa) 92 78
i 3
21.21 mm :\ Density (g/cm?®) 8.2 7.5
. Poisson orani 0.33 0.31
Boyutlar(mm)
(YikseklikxEnxKalinlik) 15x15x15 1 15x10x1
Delik Capi (mm) 10

Sekil 4.53: 4 adet PZT4 piezoelektrik seramik kullanilan kiibik geometrili statoriin ve
lizerine yapistirilacak piezoelektrik seramiklerin ¢izimi ve 6zelliklerini gosteren
tablo.
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Sekil 4.53’de 4 adet PZT4 plakanin kullanilmasiyla olusturulan kiibik
geometrili USM motor tasarimina iliskin ¢alisma verilmistir. Seramiklerin
polarizasyon yonleri Sekil 4.53a’ da gosterildigi gibi iki ardisik seramigin
polarizasyon yonleri ayni olacak sekilde secilmis dizaynedilmistir daha agik

anlasilabilmesi i¢in Sekil 4.54b’de verilmistir. AC voltaj genligi ise 7T/Z faz farki ile

uygulanmistir. ATILA ile siirme islemi yapildiginda motorun empedans-frekans
grafiginden 72 kHz ‘de donme hareketi moduna sahip oldugu diger piklerin ise bu
pikin harmonikleri ve farkli titresim modlarina ait oldugu bildirilmistir. [Mashimo,
2014]. Bununla beraber Sekil 4.54c’de verilen Empedans-Frekans egrisinde ¢ikan 72
kHz’deki ilk pik hareketli dalga (travelling wave) moduna ait pik dir.

DN 2"

10.00 -
&
=
o 1.00 -
c
T
o)
8_ 0.10 1. Donme
= Modu
wl 72 kHz
0.01 T T T T T v
60 70 80 90 100 110 120
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Sekil 4.54: ATILA sonlu elemanlar analizi ile tasarlanan Kiibik geometrili
PZT4 Seramiginden yapilan USM motor. a) Stator gévdesi, b) polarize yonleri sekil
iistiinde gosterilmistir, ¢) empedans — frekans grafigi.

Di1s yiizeyleri birbirine gore zit yonde kutuplanan (pozitif yonde) PZT1 ve
(negatif) PZT3 piezoelektrik seramigine yeteri kadar AC voltaj (V1) uygulandiginda

PZT1 seramigi daralirken, PZT3 seramigi ise genisler (veya PZT1 seramigi
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genislerken, PZT3 seramigi daralir). Bu sekilde tekrar eden hareket sekli stator’e 3°1i
dalga hareket modu (three-wave mode) verir (Sekil 4.55a). Diger taraftan dis yiizeyi
birbirine zit kutuplu PZT2 ve PZT4 seramikleri de ”/2 faz farkl ile uygulanan AC
voltaj (V2) ile birlikte ikinci 3’lii dalga hareket modu (three-wave mode) na sahip olur.
Bu sekilde tasarlanan USM’nin siirme islemi uygulandiginda stator hareketli dalga
(travelling wave ) iiretir.

Nitekim FEM analizinden elde edilen ve sekil degisiminin zamana bagli olarak
gelisimi incelendiginde; Sekil 4.55’de lizerine say1 yazilan noktalara bakildiginda ve
sekilleri 1’ den 4 e takip edilince statorun hareketli dalga (travelling wave ) iireterek
eliptik bir yoriingede donme hareketin meydana geldigi bu hareketin de siirtiinme
kuvveti ile mil’e aktarilarak donme hareketinin olustugu bildirilmistir. Uygulanan

voltaj PZT1 ve PZT3 seramiklerine uygulanan AC voltaj Vk ise;
VKl — AKSLTL(ZTL'fKt) (423)

Esitlik 4.23°de verilen Ay uygulanan AC voltajin genligi, fy ise siirme
frekansidir. PZT2 ve PZT4 seramigine uygulanan voltaj Vk2 ise ayni1 genlik ve frekans

da olup ¢ uygulanan Vki ve Vk voltaji arasindaki faz farkmni ("/,) gostermektedir.

90° faz farkina sahiptir. Esitlik 4.24 ile ifade edilmistir.

Va2 = Agsin(2rfxt + @) (4.24)
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Sekil 4.55: Sonlu elemanlar analizi ile a) 15 mm kiibik geometrili 4 adet PZT
seramigin kullanildigi USM motor gévdesi ve b) 72 kHz'de donme hareketinin
gosterimi.

Sekil 4.56’da verilen tasarimda ise ayn1 boyutlardaki statorun ve ayni sekilde
kutuplanan PZT piezoelektrik plakalarin faz farki (Esitlik 4.24, $=0° ) uygulamadan
stirme islemi sonucunda belirlenen sonlu elemanlar analizidir. Uygulanan (E1 ve E2)
voltajlari ile olusan 1. 3’lii dalga hareket modu (three-wave mode) ile 2. 3’li dalga
hareket modu (three-wave mode) arasinda faz farki olmadigindan titresim modlarinin
karigtig1 bu nedene Empedans — Frekans grafiginde rezonans frekanslariin bir miktar
bozuldugu goézlenmistir. Bu nedenle dogru bir tasarim olarak Sekil 4.54’de verilen

tasarim USM yapiminda ve siirme igleminde kullanilmistir.
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Sekil 4.56: ATILA sonlu elemanlar analizi ile tasarlanan Kiibik geometrili PZT4
Seramiginden yapilan USM motor. a) Polarize yonleri, b) plakalar aras1 polarizasyon
yonii ve ¢) empedans — frekans grafigi.

Sekil 4.53” de verilen tasarim ve literatiirde Mashimo tarafindan gelistirilen
tasarimin sonlu analiz sonuglar1 6rtiismektedir [Mashimo, 2014], [Mashimo, 2015].
Bununla beraber Sekil 4.53’den daha basit geometriye ve siirme sartlarina sahip kiibik
motor tasarimi Sekil 4.55°de verilmistir. Fakat tasarimda sadece donme hareketi elde

edilirken dogrusal bir hareket elde edilememistir.

4.6.2. Altigen Geometrili Motorun Sonlu Elemanlar Analiz Sonuclari

Altigen geometriye sahip stator ve bu stator e yapistirilmis 6 adet seramikten
olusan tasarimin ATILA sonlu elmanlar analizi ile ¢izimi ve tasarlanan USM’un
ozellikleri Sekil 4.57°de verilmistir. 6M-PZT olarak isimlendirilen tasarimda 6M-
altigen motor, PZT ise motorun 6 ylizeyine yapistirilan seramiklerin PZT4 esasl
oldugunu belirtmektedir. Stator ve seramik boyutlar1 iiretim imkanlarina gore secilmis
olup herhangi bir optimizasyon ¢alismasi yapilmamistir. Altigen prizma geometriye
sahip USM yukarida anlatilan Mashimo (2010), (2014), (2015) tarafindan tasarlanan
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Kiibik motorun calisma prensibine benzer olmakla birlikte basit yapida donme ve
dogrusal hareket kabiliyetine ve en 6nemlisi daha basit siiriilme 6zelligine sahip olarak
tasarlanmigtir. Kiibik motorlarda yapildigi gibi altigen govdeli USM’ da da
piezoelektrik seramiklerin kutuplama yonlerine ve seramiklere uygulanan voltajin faz
farkina gére ATILA sonlu elemanlar analizi yapilmis ve empedans -frekans grafigi
cizdirilerek titresim modlar1 aragtirllmistir. Sekil 4.57°de 15mm yiiksekliginde 6mm
genisliginde ve 1 mm kalinliginda PZT4 piezoelektrik seramik plakalarin kullanildig:

altigen stator tasarimlar1 goriilmektedir.

6 Adet Seramik iceren Altigen Geometrili
USM Ozellikleri

Ozellikler Stator Seramik

Malzeme Cinsi Piring PZT4
Elastik Modiiliis
(GPa) 92 78
Density (g/cm?) 8.2 7.5
Poisson orani 0.33 0.31
Delik Capi (mm) 10

Sekil 4.57: 6M-PZT4 motor gévde ve PZT4 seramiklerin boyutlarini gésteren
sekil ve tablo.

Sekil 4.58. de verilen tasarimda PZT1-PZT3-PZT5 seramikleri negatif yonde,
PZT2-PZT4-PZT6 seramikleri ise pozitif yonde kutuplu olarak isaretlenmistir (Sekil
4.58b). Negatif yonde kutuplanan seramiklere uygulanan AC voltaj (AV1) ile pozitif
yonde kutuplanan seramiklere uygulanan voltaj (AV2) arasinda $=90°’1ik faz fark ile
ATILA sonlu elemanlar analiz programi ile siirme iglemi yapilistir. Empedans- frekans
grafiginde rezonans ve anti rezonans piklerinin tam olarak ¢ikmamasindan dolay1
hareket modalar1 ortaya ¢ikmamistir (Sekil 4.58c). Bu nedenle bu tasarim tiim
seramiklerin dig yiizeyi pozitif yonde kutuplanmis olarak degistirilerek yeni bir

tasarim yapilmistir.
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Sekil 4.58: 6M-PZT motorun- piezoelektrik seramik plakalar arasi faz farki 90
derece oldugunda ki empedans-frekans grafigi. a) polarize yonleri, b) plakalar arasi
polarizasyon yonii ve ¢) empedans — frekans grafigi.

Sekil 4.59°da verilen tasarimda ise ayni polarizasyon yonlerine sahip (tiim
seramikler pozitif kutuplama yoniine sahip) olan PZT plakalarin ardisik seramikler
aras1 faz farki 0 derece olarak belirlenmistir. Seramikler kutuplama yoniine gore
iceriden disartya dogru olarak secilmistir yani tiim seramiklerin dis yiizeyi (+),
stator’lin degdigi ylizeyler ise (-) olarak isaretlenmistir. Ayn1 zamanda bu yiizeyler
toprak baglantisidir. Bu dizaynin ATILA da siiriilmesi ile ortaya ¢ikan empedans —
frekans grafiginde yine rezonans ve anti rezonans piklerin tam olugmadig: buna bagl

olarak hareket modlarinin tam ortaya ¢ikmadigi goriilmektedir.
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Sekil 4.59. 6M-PZT motorun- piezoelektrik plakalar arasi faz farki 0 derece. a)
Polarize yonleri, b) plakalar arasi polarizasyon yonii ve ¢) empedans — frekans
grafigi.

Sekil 4.60°da verilen 6M-PZT4 tasarimda ise ardisik PZT4 plakalar aras1 faz
farkinin 0 derece, kutuplama yonleri ise yine ardisik plakalar arasi igeriden disartya ve
disaridan igeriye olmak lizere tasarimi yapilmistir. Yani ardigik iki plakadan birinin
kutuplama yonii dis yiizeyde (+) ise digerininki (-) olarak belirlenmistir. Yine stator
toprak olarak belirlenmistir. Bu tasarimin FEM ile elde edilen Empedans-Frekans
grafigine bakildiginda 120kHz’e kadar iki adet rezonans ve anti rezonans pik
goriinmektedir. Rezonans- frekans spektrumunda ki ilk rezonans (70.5 kHz) ve anti
rezonans (71.5kHz) piklerinin hareket modlarini tam olarak yansittigi goriilmiistiir.
70.5 kHz frekansinda ¢ikan ilk rezonans modu dénme modu dur. Bu moda ait stator
hareket sekli ATILA FEM simiilasyonu olarak Video 1.” de (rezonans frekansinda) ve
Video 2.’de (antirezonans frekansinda) verilmistir. Goriildiigii gibi altigen stator kiibik
motorda oldugu gibi 3’lii dalga hareket modu (three-wave mode) ile eliptik yoriinge
de dairesel hareket ettigi goriilmektedir. Videolardan goriildiigii gibi dis yiizeyi pozitif
kutuplu PZT1-PZT3-PZTS5 piezoelektrik seramiklerin stator’e verdigi hareket sekli ilk
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mod da (70.5 kHz)’de daralirken (veya genislerken), ayn1 anda PZT2-PZT4-PZT6
seramikler de genislemekte (veya daralmakta) dir. Boylece t zamana bagli olarak stator
eliptik yoriingede dairesel hareket cizmektedir. Tiim PZT seramiklere faz farki

olmadan uygulanan voltaj Va ise;

V) = Agsin(2mfyt) (4.25)

Esitlik 4.25°de Aa seramiklere uygulanan voltajin genligi, f, ise motorun
caligma frekansi, t ise zamandir.

Daha yiiksek frekansta ¢ikan rezonans anti rezonans ise i¢ ice gegmis donme -
dogrusal hareket moduna aittir. Bu moda ait stator hareket sekli ATILA FEM
simiilasyonu olarak rezonans (102.8 kHz) (Video 3. ve Video 4.) ve anti rezonans
(103.8 kHz) (Video 5.) hareket moduna ait gorseller verilmistir. Burada i¢ ice gegmis
iki hareket oldugu icin yeteri kadar uygulanan voltaj ile birlikte seramikler ayn1 anda
iki hareketi birden gerceklestirir. Burada ki hareket PZT1-PZT3-PZT5 piezoelektrik
seramikleri uzama ve egilme hareketi yaparken (veya kisalma ve diizelme) (bknz
Video 3.), PZT2-PZT4-PZT6 seramikleri ise tam tersi hareket yaparak stator’e donme
ve Otelenme hareketini verir siirtiinme kuvveti ile de stator de ki hareket rotor miline

iletilir.
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Sekil 4.60. Altigen geometrili PZT4 seramiklere sahip USM- plakalar aras1 faz farki
0 derece. a) Polarize yonleri, b) plakalar arasi polarizasyon yonii ve ¢) empedans —
frekans grafigi.

Sonug olarak ATILA sonlu elemanlar analiz yontemiyle kiibik gdvdeye sahip
AM-PZT ve altigen govdeye sahip 6M-PZT motorlarin, gdvdenin geometrine ve
seramiklerin baglanma sekillerine gore hareket sekilleri incelenmistir. Tez kapsaminda
gelistirilen altigen motor (Sekil 4.60), Bolim 4.6’da Sekil 4.52°de verilen 8 adet
seramige sahip donme dogrusal hareket kabiliyetine sahip Kiibik motora [Mashimo

and Toyama, 2009] gore ayni hareket kabiliyetinde fakat daha basit yapida ve daha

basit siirme kosullarina sahiptir.

4.6.3. Ultrasonik Motor Prototiplerinin Siiriilmesi ve Performans
Olc¢iimleri

Bir onceki boliimde ATILA sonlu elemanlar analizi ile tasarlanan kiibik ve
altigen govdeye sahip USM’lerin dogrulanmasi amaciyla bu boliimde ilk olarak
prototip USM’lerin empedans frekans spektrumlart dl¢iilmiistiir ve 6l¢iim diizenegi
Sekil 4.61°de verilmistir. Ik olarak PZT4 kullanilarak kiibik geometrili USM’ler
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hazirlanmistir. Bunun amaci stator ile mil arasindaki davranisi anlamak, stator ¢api ile
mil arasindaki tolerans farkinin hangi hareketlere sebep oldugunu gérmektir. Stator
eliptik yoriingede dairesel hareketini siirtlinme kuvvetini ile mil’e aktaracagi i¢in mil
capi ile stator ¢apinin Olgiilerinin de ¢ok hassas sekilde olmasi gerektigi belirtilmigtir
[Mashimo and Toyama, 2010]. Daha sonra Sekil 4.60°da tasarimi verilen altigen
geometrili USM’ nin prototipleri hazirlanmis ve performans dlgiimleri i¢in hazir hale
getirilmistir.

Sekil 4.62°de 6rnek bir prototip USM motorun ol¢iimii sirasindaki gorseli
verilmistir. Piezoelektrik seramiklerin dis elektrotlarina bagli kablolar ile HIOKI LCR
metrenin numune tutucu (fixture) kanalina baglanmistir. Diger bir kablo ile LCR
metrenin diger kanali toprak olarak kullanilmistir. Prototip USM’lerin empedans
frekans spektrumlart ¢ikarilarak hem ATILA sonlu elemanlar analizi sonuglari bir
bakima dogrulanmis hem de prototip motorlarin ¢alisma frekanslar1 belirlenmistir.
Ciinkii ATILA sonlu elemanlar analizinde tasarlanan motorlarin rezonans ve anti
rezonans frekanslart ideal durumlar i¢in gecerlidir. Mesela gercekte seramikler stator
izerine yapistirilarak tutturulmustur fakat bu programda ihmal edilmektedir. Yine
baska bir 6rnek olarak programda ¢izilen statorun mitkemmel karesel veya altigen
geometrili oldugu varsayilmaktadir fakat gercekte dyle degildir. Bunun gibi bir¢cok
sebepten dolay1r sonlu elemanlar programi ile belirlenen frekanslar ile USM’lerin

gergek calisma frekanslari arasinda farkliliklar olmaktadir.

‘\:

A . N
Pl T e I

‘ ‘ L____—=

Hioki Fixture

Sekil 4.61: Prototipleri yapilan USM” lerin HIOKI LCR metre ile empedans-frekans
ve faz agisi — frekans grafiklerinin alinmasini gosteren 6l¢iim diizenegi.
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HIOKI LCR metre ile calisma frekanslar1 belirlenen USM prototiplerin siirme
islemi Sekil 4.62°de kurulan deney diizenegi ile gergeklestirilmistir. Siniizoidal sinyal
cift kanalli Rigol fonksiyon jeneratdriinden yiliksek giic amplifikatoriine
gonderilmistir. Gonderilen sinyal amplifikatorden yiikseltilerek direk USM’ ye
verilmistir. Devrenin topraklamasi ise direk USM’nin standi ile yapilmistir (toprak
olarak belirlenen stator ile stant birbirine temas halinde oldugu i¢in). USM

prototiplerinin hiz 6l¢iimleri ise temassiz hiz 6l¢iim cihazi ile gergeklestirilmistir.

Yiksek Gug Amplifikatori
(NF High Power Amplifier)

= =)

essee /0
,)E!"'f" :EL
Fonksiyon Jeneratorij

(Rigol Function Generator) M i
> . yF & Bos A

Sekil 4.62: Kiibik ve Altigen govdeye sahip USM’ lerin siirme (drive) islemlerinin ve
performans dl¢limlerinin yapildig: diizenek.

Motorlarin ¢izimi iki boyutlu olarak Z-ekseninden goriiniisiine gore Sekil
4.63’de verilmis Kiibik ve Altigen stator’e sahip USM’lerin siirme islemi ig¢in
seramiklerin baglanti sekilleri gosterilmistir. Yukarida anlatildig: gibi 4.63a’da 4M-
PZT motorunun siiriilmesi i¢in piezoelektrik seramik plakalarin karsilikli dis yiizeyleri
z1it yonde kutuplanmis ve karsilikli iki seramik birbirine baglanmistir. Bu sekilde 4
adet seramigi siirmek i¢in iki sinyal kullanilirken Sekil 4.63b’de verilen 6M-PZT
motorunda tiim seramikler birbirine baglanarak tek sinyal kaynagi kullanilmistir.
Topraklama i¢cin USM’lerin govdeleri kullanilmistir. 4M-PZT ve 6M-PZT gorselleri
ornek olarak verilmistir. Asagida verilen boliimlerde kiibik motorlar (4M) ticari PZT4

seramiklerden (4M-PZT) ve hacimce %3 BT ve molce % 1.5 MnOz i¢eren dokulu C1
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seramiginden (4M-T) yapilmistir. Diger taraftan altigen govdeli USM’ler ise ticari
PZT4 (6M-PZT), dokulu C1 seramigi ile yapilan USM (6M-T) ve taneleri rastgele
yonlenmis mangan icermeyen C1 seramiginden USM (6M-R) yapilmistir seramiklerin

ozellikleri Tablo 4.15° de verilmistir.

(a) (b)

Cift Cikish Fonskiyon
Jeneratori I

Fonskiyon Jeneratorii I

Voltaj Amplifikatoru-2 | [Voltaj Amplifikatoru-1] [ Voltai Amplifikatoru | e

6
igh Power Ampifier)

< il

'_
(+ [ &

|||—

Sekil 4.63: Siirme islemi i¢in seramiklerin baglant1 sekilleri. a) 4M-PZT, b) 6M-PZT.

4.6.3.1. Kiibik Geometrili USM’un Siirme Sonuclari

Ilk prototip, Mashimo’nun tasarimimi temel alan [Mashimo, 2014] kiibik
geometrili 4M-PZT motorudur. ATILA Sonlu elemanlar analizi ile hareketin modunun
dénme modunda oldugu teyit edilmistir. Ticari PZT4 seramikler kullanilarak (PZT 4),
SEA c¢alismasinin  sonuglar1 1s1ginda  Sekil 4.54’de belirlenen boyutlarda
piezoseramiklerin 15 mm wuzunlugunda 10mm genisliginde 1mm kalinliginda
dretilmistir. Plakalarin iki paralel yiizeyi elektrotlama isleminden sonra 20kV/cm DC
elektrik alan altinda 120°C’de 15 dakika siire boyunca elektriksel olarak
kutuplanmistir. Kutuplanan PZT seramikler Sekil 64'de verilmistir. PZT plakalar
pozitif yonde kutuplanmis ise (+) ile isaretlenmistir. Stator montaji boliim 4.6.1' de
verilen Sekil 4.54’e gore yapilmustir. Sekil 65b'de PZT seramikler stator'e iletken bir
epoxy/glimiis karisimiyla yapistirilmis ve kablo baglantilart yapilmistir. Bu ilk

prototipde piring stator govdesi ve mil gubugu hizmet alimi yoluyla yaptirilmustir.
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Sekil 4.64: Kiibik ultrasonik motorun temel bilesenleri a)15 mm'lik kiibik (4M-
PZT4) USM nin PZT seramikler, b) stator ve c) stator i¢gende rahatga hareket
edebilen mil (rotor) goriintiileri ve d) USM nin Empedans (kQ) - Frekans (kHz)-
grafigi.

Baglantilar1 yapilan USM motorun LCR metre (Hioki E.E. Corp., Nagano,
Japan) ile Empedans (k) -Frekans (kHz) spektrumu Sekil 65d'de verilmektedir.
Beklendigi gibi donme modu frekans degeri SEA ile modellenen motordan (72 kHz)
daha farkli ¢ikmistir. Bunun sebebi olarak SEA programi veri tabaninda bulunan sert
PZT degerleri ile tez galismasinda kullanilan PZT bilesiminin elektriksel ve mekanik
ozellikleri arasindaki farklardan ve yine piyasadan alinan piring stator' iin elastik
katsayilar1 ile SEA programinin veri tabanindaki degerler arasindaki farklardan
kaynaklanmaktadir. Ayrica seramikleri yapistirmanin yaratacagi farkliliklardan da bir
onceki bolimde bahsedilmistir. Rezonans piklerinin deneysel olarak elde edilen
sonuglarda keskin ve siddetli olmamas1 ise yine SEA’da kayipsiz bir malzeme ve
miilkemmel birlesmis bir yap1 varsayilirken, gercekte kullanilan malzemelerin
dielektrik ve mekanik kayiplara sahip olmast ve yapismanin milkemmel
olmamasindan kaynaklanmaktadir.

Ik prototipin (4M-PZT4) siiriilmesi icin Sekil 4.62’de verilen cihazlardan
olusan sistem kullanilmis ancak motoru sabitlemek i¢in farkli bir tutucu kullanilmistir.
Stirme sinyali siniis dalgast ile 88 V,,,,s (250 V,_,, ) altinda yapilmistir ve milin hareketi

82 kHz civarinda meydana gelmistir. Milin hareket sekli Video 6.’da verilmistir. Video
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da ki harekete bakildiginda hem dénme hem de dogrusal ilerleme hareketinin oldugu
goriilmektedir. SEA sonuglar1 bu frekanslarda donme hareketine isaret etmekle birlikte
dogrusal ilerleme hareketinin gozlemlenmesinin nedeninin stator ile rotor mili
arasindaki boslugun toleransinin ¢ok fazla olmasindan kaynaklandigi diistiniilmiistiir.
4M-PZT motorunun ilk prototip’in de stator i¢ cap biiylikliigli 9.7 mm iken mil ¢ap1
10 mm dir. Bu aradaki bosluktan dolay1 statorun titresim modlari tam olarak mile
aktarilamamakta ve mil donme hareketi yerine titresim ile kayma hareketi
yapmaktadir. Bu kayma ile ilerleme hareketi kontrol dis1 gelismektedir ve istenmeyen
bir durumdur. Bu sonuglarin 1s18inda stator i¢ capi ile rotor mil ¢api1 arasindaki
toleransinin miimkiin olan en kiiclik sekilde yapilmasi gerektigi anlasilmistir.
Literatiirde de stator ¢api ile mil ¢ap1 arasinda 0.010 mm’lik fark oldugunu belirtmistir
[Mashimo and Toyama, 2009], [Mashimo and Toyama, 2010]. 4M-PZT motorunun
yapilan ilk prototipinde bu fark 0.300 mm mertebesindedir. Stator ve mil arasindaki
tolerans farkini indirmek icin robotik/mekatronik iizerine c¢alisan firmalarla
goriisiilmiis ve hizmet alimiyla 0.010 mm’lik (% 1°lik) bir tolerans ile stator ve milin
islenmesi  istenmistir. Ancak goriisiilen firmalar bu hassasiyette metal
isleyemeyeceklerini ifade etmislerdir. Bunun iizerine stator ve rotor mili kendi
imkanlarimiz kullanilarak boliimiimiizde bulunan torna cihazi ile hazirlanmistir.

4AM-PZT motorunun ikinci prototipinde stator c¢api ile mil capr arasindaki
tolerans 0.300 mm den 0.075 mm kadar diistiriilmiistiir. Bunun neticesinde Video 7.’de
verilen kiibik stator’iin USM prototipi hazirlanmistir. Bu prototip ile 88 V}.,,,s (250 V-
p) voltaj altinda 73 kHz de donme hareketinin gerceklestigi ve rotor milinin 72 rpm hiz
ile dondiigli saptanmigtir.

PZT4 seramikleri ile yapilan ilk prototiplerden sonra dokulu mikro yapiya
sahip PMN-PZT seramikler kullanilarak kiibik geometriye sahip 4M-T USM
prototipleri, ikinci 4M-PZT prototiple bire bir ayni boyut ve ozellikte bir USM
hazirlanmistir. HIOKI LCR metre ile dl¢iilen empedans — frekans grafigi Sekil 4.65’de
verilen. 4M-T motorunun USM 06l¢iim standina sabitlenmis ve rotor mili motora
monteli olmadiginda rezonans frekansi 78.1 kHz iken (Sekil 4.66a), monteli
oldugunda ise 77.6 kHz olarak belirlenmistir (Sekil 4.65b). Rotor milinin uzunlugu 20
cm ve agirhigr ise 124.5 gramdir. Dokulu seramiklerden yapilan 4M-T motor’un
88V,..s voltaj altinda 77.3 kHz de 130 rpm hiz ile dondigi saptanmistir. Dokulu

seramiklerin kiibik statorde hiz artigina sebep oldugu goriilmektedir. Kiibik yapili
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stator’de piezoelektrik plakalar arasi faz farki 90 derece oldugu icin siirme islemi ¢ift
kanaldan yapilmaktadir. Bu durum hem o6l¢iim, hem de siiriicii devre tasarimi
acisindan bir dezavantajdir. Bunun yaninda kiibik stator’iin rotor miline verdigi

hareket donme hareketiyle sinirlt kalmistir. Kontrol edilemeyen gii¢ diismeleri ve

Olctim sirasinda keskin koOselerden kaynaklanan ark atmalar1 performans
degerlendirmesi agisindan sorunlara yol agmaktadir.
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Sekil 4.65: Dokulu seramiklerden yapilan Kiibik geometrili USM’ nin Empedans-
Frekans grafigikleri. a) 4M-T-standa bagli-mil yok, b) 4M-T-standa bagli-mil.

4.6.3.2. Altigen Geometrili USM’lerin Siirme Sonuglari

Boliim 4.6°da Sekil 4.52°de verilen kiibik stator kullanilan donme ve 6telenme
(lineer) harekete sahip motorun siirme kosullarinin zorlugundan bahsedilmisti. Bu
boliimde ise SEA c¢alismasinin 1s1ginda bu zorluklara bir ¢oziim olarak tasarlanan ve
siirme islemleri i¢in baglanti semas: Sekil 4.63b’de verilen altigen stator’e sahip
prototip motorlarin siiriilmesi ve performans Ol¢limleri gergeklestirilmistir. Altigen
geometrili 3 adet prototip USM yapilmistir. Bunlar; dokulu PMN-PZT piezoelektrik
seramikler kullanilarak (6M-T), dokulu olmayan normal (taneleri rast gele yonlenmis)
PMN-PZT piezoelektrik seramikler kullanilarak (6M-R) ve ticari PZT4 (6M-PZT)
seramikleri kullanilarak yapilan USM’lar dir. Altigen geometrili USM’lerin 6l¢iileri
tasarim boliimiinde verilmistir. Motorlara ait stator hacmi, stator ¢api, rotor mili ¢ap1
gibi bilgiler béliim sonunda Tablo 4.16°da verilmistir. Ilk olarak tez ¢alismasinin temel
amaclarindan biri olan dokulu PMN-PZT seramiklerinden yapilan altigen geometrili
motorun performansi arastirilmis, daha sonra bu sonuglar random PMN-PZT ve ticari

PZT4 ile yapilan motorlar ile kiyaslanmustir.
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Sekil 4.66’de dokulu yapiya sahip seramiklerin altigen stator {izerine
yapistirilmasi ve seramiklerden kontak alinmasiyla hazirlanmis prototip USM’ler den
biri goriilmektedir. Altigen USM’larda rotor mil boyu 20 cm (124.56 gram) olarak

secilmistir.

Sekil 4.66: Dokulu seramiklerden prototipi yapilan Altigen USM’ nin kablo
baglantilar1 yapilmis mili yerlestirilmis siirme islemi i¢in hazir goriintiisii.

USM’ un ¢alisma frekansini belirlemek i¢in 6ncelikle HIOKI LCR metre ile
6M-T prototipinin empedans — frekans 6l¢iimii almmustir. Olgiim alinirken stator
icindeki milin pozisyonuna gore frekansin degisimi incelenmistir. Sekil 4.67°de
goriildiigii gibi milin ortada, sagda ve solda olmasi ilk rezonans pikini ¢ok az etkilerken
2. rezonans pikinde yaklasik 1 kHz’lik degisimler belirlenmistir. Bu da bazi
durumlarda USM’ de ciddi hiz degisimlerine hatta aniden durma gibi problemlere yol
acmaktadir. Bu frekans degisiminin en biiyiik sebebi mil ile stator arasindaki tolerans
farkidir (bknz Tablo 4.16). Boliim 4.6.2 de verilen tasarim sonuclarina gére 70.5 kHz
civarindaki ilk pikin donme hareketine, daha biiyiik frekanslardaki pikin (103 kHz) ise
ilerleme ve donme hareketine ait olmasi beklenmektedir. Sonlu elemanlar tasarim
sonuclari ile gergek arasinda farkin olmasi normaldir. Bunun en 6nemli sebeplerinden
biri tasarimda motor sabitlenmemis ve i¢inde rotor mil yok iken gergekte Sekil 4.67°de
ki kiiciik resimde goriildiigli motor sabitlenmis ve i¢inde 20mm uzunlugunda 124.56
gramlik rotor mili bulunmaktadir. Bununla beraber LCR metre ile empedans — frekans
Olctimii (1 Volt) ¢ok kii¢iik voltaj altinda yapilmaktadir. Motorun siiriilmesi esnasinda
yiiksek voltaj uygulandiginda (88 Vims) motorun calisma frekans1 da degisecektir.
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Stirme isleminden 6nce LCR metre ile yapilan empedans frekans 6lgiimii motoru

siirebilmemiz i¢in tahmini bir frekans araliginda ¢alismamiza yardim eder.
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Sekil 4.67: Motor i¢indeki milin pozisyonuna gére motorun rezonans/anti rezonans
piklerinin degisimini gosteren grafik.

Sekil 4.68’de verilen grafik dokulu altigen motorun (6M-T) yiikleme
yapilmadan sadece on yiik ile (124.5 gr agirliginda ve 20 cm uzunlugunda milin
kullanilmas1 ile) 88Vrms (250 Vpp voltaj) da 74.8 kHz de 300 rpm dondiigiini
gostermektedir. On yiik ile 300 rpm dénme hizinda 1.65mNm tork’a sahip oldugu
hesaplanmistir [Mashimo and Toyama, 2010], [Nakamura et al., 1991]. Bu grafige ait

gorsel Video 8.’de verilmistir.
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Sekil 4.68: USM un dénme hizi olcumu. a) 6M-T dokulu altigen motorun mil ile
frekansa bagli donme hiz dl¢tim grafigi, b) donme esnasinda alinan fotografi.

Yine dokulu altigen ultrasonik motora (6M-T) o6n yiikleme ile beraber
toplamda 398.76 gram yiikleme yapilarak hiz 6l¢iim performansina bakilmigtir. Video
9.’da da gosterimi yapilan yiikleme ile siirme testinde motor hiz1 354 rpm olarak
Ol¢iilmiistiir. Bu 6l¢time ait gorsel Sekil 4.69°de verilmistir. 354 gram yiikleme yapilan
motorun 88Vrms’de ki 354 rpm’de ki torku 6.1 mNm olarak hesaplanmuistir.
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Sekil 4.69: Yiikleme ile siirme islemi yapilan dokulu seramiklere sahip altigen USM.

Ultrasonik motorlarin anahtar ag/kapa (switch off /on ) seklindeki kullanima
verdikleri tepkiler geleneksel motorlara gore ¢ok iistlindiir. Laboratuvar kosullarinda
manuel olarak anahtar agma ve kapama islemi yapilmistir ve USM nin anlik olarak
durmas1 Video 10.’da verilmistir. Videodan da goriildiigii gibi USM’lerin genel
ozelliklerinde motorun agma kapaya cevap verme zamani (response time) geleneksel
motorlara gore oldukca kisadir.

Dokulu USM ile diger bir siirme deneyi yiiksek frekanslarda yapilmistir. 81-83
kHz arasinda mil hareketi sola dogru (Video 11) iken yaklagik 89 kHz civart mil tam
dengede durmaktadir saga ve sola hareket yapmamaktadir (Video 12) daha yiiksek
frekansa cikildiginda 91 kHz USM i¢indeki milin saga dogru hareket ettigi
goriilmektedir Video 13. 80 kHz civarinda yapilan siirme isleminde ise milin spiral
hareket (hellical motion) yaptig1 goriilmektedir bu siirme islemine dair gorsel video
ekinde (Video 14.) de verilmistir. Cihazin prototip asamasindan gec¢ip {irlin haline
getirilmesi agamasinda uygun elektronik devre ile igindeki mili anlik ve ¢ok hassas
olarak ileri geri hareket ettirebilme kabiliyeti goriilmiistiir. Bu cihaz tek kanaldan
stiriilmektedir ve piezoelektrik plakalar arasi1 faz farki yoktur. Cihazin bu 6zellikte
olmasi cithazin sahip oldugu hareket modlarinin kolay bir sekilde disartya aktarilmasini
saglayacaktir. Ornegin uygun bir devre ile bu cihaz ¢ift kanal ile beslendiginde ve anlik
anahtarlama yapildiginda cihazin mili ileri geri hareket edebilecek kabiliyete sahip

olacaktir.
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Dokulu/dokusuz (6M-T, 6M-R) ve ticari PZT4 (6M-PZT4) seramiklerden
yapilan prototip USM’lerin performans karsilastirilmasi amaciyla ilk énce HIOKI
LCR metre ile empedans — frekans spektrumu ¢ikarilmis daha sonra uygun frekans
araliginda siirme islemi yapilarak frekans degisimine gore donme hizlart (rpm)
Olclilmiistiir. Sekil 4.70°de farkli seramiklerden yapilan USM prototiplerinin
Empedans —Frekans grafigi verilmistir. ilk dénme mod piki ii¢ motorunda beklendigi
gibi 67.5 kHz — 68 kHz civarinda ¢ikmustir, fakat ilk donme modunun ve ikinci donme-
ilerleme ve dogrusal hareket modunun rezonans/anti rezonans pik biiytlikliigiine ve
Sekil 4.70b’de verilen faz agis1 — frekans grafigine bakinca dokulu seramiklerden
yapilan altigen motorun pik biiyiikliikleri bariz bir sekilde goze ¢carpmaktadir. Bunun
nedeni kullanilan seramiklerin digerlerine gore {stiin 6zellikli olmasindan

kaynaklanmaktadir (bknz Tablo 4.16.).
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Sekil 4.70: 6M-T, 6M-R, 6M-PZT4 prototip USM’lerin HIOKI LCR metre ile
Olgtimleri sonucunda faz agisi- frekans grafikleri ve faz agilari. 8) 6M-T ve b) 6M-T,
6M-R, 6M-PZT4
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Sekil 4.71 ve Tablo 4.16’de tezin nihai amac1 olan {istiin 6zellikli piezoelektrik
seramiklerin cihaza uygulamasinda ki performans artis1 gorilmektedir. Tez
onerimizde kavramsal olarak diisiindigiimiiz sonucun deneysel olarak da
dogrulandigini gosteren USM’ donme hizi- frekans 6l¢iim grafigi verilmistir. Random
ve PZT4 seramiginden yapilan USM’lerin ilk déonme modu frekansinda o6lgiim
almirken déonme hizi oldukga diisiik oldugu icin frekans degisimine gére donme hizi
Ol¢iimii yapilamamustir. Fakat ¢alisma frekansinda ve maksimim hizda 6l¢tim alinmis
ve 75.4 kHz de dokulu seramiklerden yapilan USM 305 rmp donme hizina ulasirken,
Ticari PZT 4’ den yapilan altigen USM 120 rpm’e, dokusuz random seramikten
yapilan ise 58 rpm hiza ulastifi saptanmistir. Donmenin en hizli oldugu frekansin
hemen asagisinda ve yukarisinda milde durma meydana geldigi igin ilk donme modu
frekans araliginda dokulu seramiklerden alinan donme hizi ile karsilastirillamamastir.
Bunun yerine daha biiyiik frekanslarda yani dénme ve ilerleme hareket modunun
bulundugu 100 kHz civarinda PZT4 ve random seramikten yapilan motorlarin
frekansa bagli donme hiz dl¢timleri alinmistir. Dokulu seramikten yapilan motordan
ise 100kHz civarinda déonme ve dogrusal hareket gergceklesmektedir fakat ¢ok biiyiik

titresimlerden dolay1r seramikler hasar aldigindan frekansa baglhh hiz 6l¢liimi

yapilamamustir.
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Sekil 4.71: Dokulu ve dokusuz PMN-PZT ve ticari PZT4 den yapilan USM’lerin
donme hizlarinin frekansa gore karsilastirilmasi.
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Bu calismanin en nihai amaci olan dokulu iistiin 6zellikli seramiklerden
ultrasonik motor yapilmis ve prototip cihazlarin 6zellikleri ve performans dlgtimleri
Tablo 4.15°da verilmistir. Tablodan da anlagilacag: iizere stator ¢api ve rotor mil
capinin toleransit % 0.4 olmasina ragmen dokulu seramiklerden iiretilen USM f{istiin
piezoelektrik 6zellikleri sayesinde diger seramiklerden yapilan USM’lere gore yiiksek
performans gostermistir. USM’leri ¢alistirmak i¢in gerekli voltajin literatiire’e gore
daha yiliksek olmasinin sebebi USM’lerin tolerans farkinin biiylik olmasindan
kaynaklanmaktadir. Seramiklere verilen diisiik voltaj da piezoelektrik elementlerin
titresim bliytikliikleri stator’ii yeterli derecede haraket ettiremediginden stator i¢indeki
milde donme hareketi veya ilerleme hareketi meydaba gelmemistir. Voltaj miktar: 88
Vrms (250 Vpp) ciktiginda ise seramiklerde yiiksek titresim yaratilmig ve donme ve

dogrusal hareket elde edilebilmistir.

Tablo 4.15: Altigen stator’e sahip hazirlanan prototip motorlarin ve performans
Ol¢timlerinin karsilastirilmasi: C1-T : C1-3BT-1.5Mn, C1R-: C1-0BT-OMn.

USM Ozellikleri 6M-PZT 6M-R 6M-T 1f;;rf"
Stator Hacmi (mm3) 1637.5 1637.5 1637.5 1644
Rotor Mili Agirhgi (g) 124.5 124.5 124.5 93
Rotor Mili Uzunlugu (mm) 200 200 200 150
Rotor Mil Gapt (mm) 10.000 10.000 10.000 9.998
Stator Capi (mm) 10.041 10.039 10.043 10.009
Caplar arasi % tolerans 0.41 0.39 0.43 0.11
D&nme Frekansi (kHz) 74 74.3 75.4 70
Maksimum Dénme Hizi (rad/s) 12.5 6.0 32.0 16.7
Maksimum Dénme Hizi (rpm) 120 58 305 160
Tork (mil ile birlikte) (mNm) 0.645 0.310 1.650 2.500
Maksimum Voltaj (V) 88 88 88 42
Seramik Malzeme PZT4 C1-R C1-T C82-Fuiji
Ceramic
Piezoelektrik Yk Sabiti (pC/N) 348 185 590 600
Mekanik Kalite Faktord (Q,,) 600 150 610 65
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5. GENEL SONUCLAR VE ONERILER

Tez calismasinda literatiir de ilk kez dokulu seramikler kullanilarak ultrasonik
motor uygulamas: yapilmis ve sonuclar tartisilmistir . Tez calismasi kompozisyon
seciminden seramiklerin retimine ve dretilen seramiklerin elektronik ve
elektromekanik ozelliklerinin incelenmesi daha sonra yiiksek gii¢ karakterizasyonun
yapilmasi ve son olarak sonlu elemanlar analizi ile cihaz tasariminin yapilarak
dogrulanmasi bakimindan literatiirde 6zgiin bir yere sahiptir.

Calismanin ilk asamasinda kompozisyon sec¢imi yapilmis Ve segilen
kompozisyonlardan seramikler diretilmistir. Uretim asamasinda gerceklestirilen
sinterleme isleminin yiiksek sicakliklarda yapilmasindan dolay1 buharlagsma sicakligi
diisiik olan PbO’nun yapidan ugmasi sebebiyle Vg, —V{" hata ¢ifti dipollerinin olustugu
ve bu hata giftlerinin acceptor dopant — oksijen boslugu benzeri etki gosterek seramikte
dogal olarak yaslanma davranis1 gosterdigi belirlenmisti. Yaslanma davranisi gosteren
seramiklerin Curie sicakligi civarina kadar 1sitilarak hizla sogumasi (Quech) saglanmis
boylece seramikler kendi karakterine biiriindiigi goriilmiistiir (yaslanma olmayan
hali). C1(0.4PMN-0.25PZ-0.35PT ) seramigine % 0.2 ila 0.5 arasinda MnO; eklenerek
Mn3* ve Mn?" iyonlarmin tercihli olarak A-site pozisyonuna yerlestigi
diistiniilmektedir bundan dolay1r molce % 0.2 -%0.5 aras1 Mn eklenmesi Seramige
yumusak karakter kazandirmistir. Secilen 0.4PMN-0.25PZ-0.35PT kompozisyonuna
molce % 1.5 MnO: katkilamasi yapilarak mekanik kalite faktorii yiikseltilirken
dielektrik kayip azaltilmis piezoelektrik 6zelliklerde azalma meydana gelmemistir.

NBT ve BT plakasal sablonlar ergiyik tuz ¢ozeltisi ve topokimyasal mikro-
kristal doniisiim islemleri ile 3 asamada iiretilmistir. Asamada BiT sablonlari, II.
asamada NBIiT pseudo perovskite tek kristal parcaciklari ve son asamada NBT
sablonlar iiretilmistir. Stokiyometri fazlas1 Na2COs katkis1 yapilarak NBT sablonlarin
morfolojik analizi yapilmistir. NBT sablonlarin EBSD analizi ile tek kristal pargaciklar
oldugu dogrulanmis perovskite kristal yapis1 ve kafes parametresi SAED ve HR-TEM
ile dogrulanmistir. BT plakasal sablonlarin iiretilmesinde I. Asamada BiT, II. agamada
BaBiT ve son asamada ise BT sablonlar {iretilmistir. BT sablonlar1 saf olarak elde
etmek icin HNOg3 asit ¢ozeltisi ile yikama g¢alismalar1 yapilarak hacimce %15°1ik
HNO3 asit ¢ozeltisi ile yikamanin saf BT fazi i¢in yeterli oldugu bulunmustur. BT

sablonlarin morfolojik olarak kararli hale ve tetragonalitelerini artirmak i¢in sentezin
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II1. asamasinda stokiyometri fazlas1 BaCOzs katkis1 yapilarak dokulu seramikler i¢in
kullanima hazir hale getirilmistir.

PMN-PZT seramigine molce %1.5 MnO; katkilamasi ve hacimce %3 BT
sablonlar eklenerek sablonlu tane biiyiitme yontemiyle kristalografik <001>¢ yoniinde
dokulu hem sert — hem yumusak Ozellikleri birlikte barindiran tstiin 6zellikli
seramikler iiretilmistir. Uretilen seramiklerin elektrik ve elektromekanik 6zellikleri
belirlenen bazi 6nemli 6zellikleri ticari PZT4 seramikleriyle karsilastirmali olarak
verilmistir. Sablonsuz ve MnO3 katkisiz seramiklerin USM igin istenen mekanik kalite
faktorli ve piezoelektrik yiik katsis1 oldukga diisiik oldugu belirlenmistir. Daha sonra
bu PMN-PZT kompozisyonuna MnO; katkilama yapilarak seramigin mekanik kalite
faktorii artirilmistir  (Sert karakter). Prototip kompozisyonun elektromekanik
ozelliklerini artirmak i¢in BaTiOs tek kristaller kullanilarak sablonlu tane biiyiitme
yontemi ile <001>¢ yoniinde dokulu seramikler iiretilmistir. Bu sayede PMN-PZT
seramiklerin piezoelektrik Ozellikleri artirilarak USM  motor igin kullanilacak
seramikler tretilmistir. Bir sonraki boliimde seramiklerin USM karakterizasyonuna
gegmeden Once iiretilen seramiklerin farkli titresim hizlarinda performans ol¢imii
yapilarak karakterize edilmistir.

Tezin nihai amaci olan istiin Ozellikli piezoelektrik seramiklerin cihaz
uygulamast ile prototip cihazda dénme hizinda artig goriilmistiir. Random ve PZT4
seramiginden yapilan USM’lerin ilk donme modu frekansinda 6l¢tim alinirken donme
hiz1 olduk¢a zayif oldugu i¢in frekans degisimine goére donme hizi oOlglimil
yapilamamistir. Fakat calisma frekansinda ve maksimim hizda 6l¢tim alinmis ve 75.4
kHz de dokulu seramiklerden yapilan USM 305 rmp donme hizina ulasirken, Ticari
PZT 4’ den yapilan altigen USM 120 rpm’e, dokusuz random seramikten yapilan ise
58 rpm hiza ulastigi saptanmistir. Donmenin en hizli oldugu frekansin hemen
asagisinda ve yukarisinda milde durma meydana geldigi icin ilk donme modu frekans
aralifinda dokulu seramiklerden alinan donme hizi ile karsilastirilamamistir. Bunun
yerine daha biiyiik frekanslarda yani donme ve ilerleme hareket modunun bulundugu
100 kHz civarinda PZT4 ve random seramikten yapilan motorlarin frekansa bagh

donme hiz dl¢timleri yapilmaistir.
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