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Bu calismada dogal mineraller kullanilarak ii¢ eksenli elektriksel porselen
hazirlanmis olup, porselen yapinin faz gelisimini artirmak icin tileksit minerali farkl
konsantrasyonlarda katkilanmis olup katki sonucu kristal yapidaki degisimler
incelenmis ve bu degisimlerin farkli sinterleme sicakliklarin malzemenin dielektrik

ozelliklerine ne gibi katkilar1 oldugu incelenmistir.

Hazirlanan numunelerin yapilart XRD, SEM ve EDX spektroskopi yontemleri ile
karakterizasyonu yapilmis olup, XRD kirmim analizinden alinan veriler Rietvield
Refinement yontemi kullanilarak faz gecisleri incelenmistir. Farkli sinterleme
sicakliklarinda hazirlanan numuneler empedans spektroskopi yontemi ile analiz edilip,
kristallesmenin dielektrik kayiplara, AC iletkenlige, dielektrik sabitine ve kapasitif

ozelliklere etkisi arastirilmistir.

Anahtar Sozciikler: Dielektrik sabiti, Empedans, Elektro porselen, Kayip tanjanti,

Kondansator.



ABSTRACT

PREPARATION OF TRIAXIAL PORCELAINS BY USING NATURAL
MATERIALS AND EXAMINING THEIR DIELECTRIC PROPERTIES
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Supervisor: Assoc. Prof. Dr. Ertugrul iZCI

In this study, triaxial electrical porcelains have been prepared using natural clay
minerals. In order to induce phase transations, ulexite mineral has been doped with
different concentrations to examine its effects on the crystal structure also pellets with
the highest concentration of ulexite sintered at different temperatures to understand

effect of crystallization on dielectric properties.

Prepared samples have been charactarided using XRD, SEM and EDX
spectroscopy tecniques and phase transitions examined by using datas obtained from
XRD diffraction analysis in Rietvield Refinement method. Dielectric properties of the
samples sintered at different temperatures analyzed using impedance spectroscopy
method in order to understand effects of crystalization on dielectric loss, AC

conductivity, dielectrik constant and capacitive properties.

Keywords: Dielectric constant, Impedance, Electro porcelain, Loss tangent,

Condensator.
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1. GIRIS

Seramik malzemeler, esas olarak iyonik ve/veya kovalent baglarla birbirine baglanan metalik
ve metalik olmayan elementlerden olusan inorganik, metalik olmayan malzemelerdir. Seramik
malzemelerin 6zellikleri biiylik 6lgiide degisiklik gosterse de ¢ogu seramik malzeme, diisiik tokluk
(tokluk, kirilmaya karsi gosterilen direng) ve siineklik (bir malzemenin sekil degistirmeye
yatkinligini) gostermekte, ancak iyi elektriksel ve termal yalitim 6zellikleri ile sert ve kirilgandir.
Ayrica, seramik malzemeler tipik olarak yiiksek erime sicakliklarina ve yiiksek kimyasal dayanima

sahiptir [1, 2].

En karmasik seramik malzemelerden biri olan porselen, seramik kavraminin temelini
olusturmaktadir. Kil, feldspat ve kuvars kompozisyonunun isil islem sonucu camsi ve kristal
fazlarinin olustugu bu karisim ile ilgili kayda deger birgok c¢alisma yapilmis olmasina ragmen,
porselenin sahip oldugu kompleks yapi, 6zellikle dogal ve ham materyal kullanilarak hazirlanan
malzemelerin, faz ve mikro yapilarinin degisimleri ve bunlarin incelenmesinde kullanilacak yeni

yontemler, bu ¢aligma alanina yonelimleri tesvik etmektedir [2].

1.1 Seramik Malzemeler ve Porselen

Seramikler, geleneksel ve ileri teknik (miihendislik) seramikleri olarak iki ana gruba ayrilir.
Geleneksel seramik malzemeler, genel olarak kil, feldspat ve silika (kuvarz) olmak iizere iig
bilesenden yapilirken, ileri teknik seramikleri aliiminyum oksit (Al2O3), silisyum karbiir (SiC) ve
silisyum nitriir (SisN4) gibi saf veya safsizlik oranlari ¢ok diisiik olan bilesiklerden olusur.
Geleneksel seramiklere ornek vermek gerekirse tuglalari, fayanslari ve elektriksel porselenleri
verebiliriz. Tleri Teknik (teknoloji) seramiklerin uygulamalari iginse yiiksek sicaklikta gaz tiirbini
motor bilesenleri i¢in silikon karbiir parcalari, siiper alasimlar1 eritmek i¢in zirkonyum dioksit
potalart ve titanyumdan yapilmis yiiksek performanslhi bilyali rulmanlar1 ve bilezikleri verebiliriz
[1,2,3].

Seramik malzemelerden olan porselen adinin Portekizce "Porcellana" kelimesinden geldigine
inaniliyor. Uretiminde ¢ogunlukla kil, kuvars ve feldspat kullanilan, porselen; seramik grubunun bir

tiyesidir ve ¢ok gesitli geleneksel ve teknik uygulamalara sahiptir [2, 3].



Porselenler iiretiminde agirlikli olarak kullanilan kil minerali, porselen hamurunun kolayca
yogurulmasint ve sekillendirilmesini, kuvars ise iskelet yapict bir hammaddedir ve camsi faz
olusumunu saglayan feldspat i¢inde yiiksek oranda ¢oziinerek, porselen yapinin sert olmasini, 1siya
ve kimyasal tepkilere dayanikli olmasini saglar. Porselenler, cam ve kristal fazlarin bir karigimin
olusturmak igin 1s1l isleme tabi tutulur. Ug eksenli porselen ifadesinin kullanilmasinin temel nedeni,

bu tip porselen yapilarin Kil, feldspat ve silika (kuvars) gibi {i¢ ana bilesenden olusmasidir [3].

Elektrik-elektronik endiistrilerinde seramik malzemeler i¢in elektrik yalitkanlari, kapasitorler
ve yari iletkenler olmak iizere ii¢ temel uygulama alam1 vardir. Ulkemizde iretilen teknik
seramiklerin, yaklasik %80°i porselen izolator ve %15’i elektro-porselen iirtinlerdir. Porselen
izolatorler, elektro-porselen malzemeler ve ileri seramik malzemelerin {iretimini igeren
teknik seramik sektdriinde, liretim yapan iilkemizde yedi firma vardir. Sektoriin izolator
iretim kapasitesi 19.200 ton/yil, elektro-porselen ve teknik seramik iiretim kapasitesi ise
4.400 ton/y1l’ dir. Tirkiye’nin 2019 yil teknik seramik ihracati 1,0 milyon ABD dolari,
ithalat1 ise 33,0 milyon ABD dolar1 olarak gerceklesmistir. Bu alanlardaki ihtiyacin 6nemli bir
kismui ithal edilmektedir [3,4].

1.2 Bentonit Kili, kuvars (silika), feldspat ve iileksit
1.2.1 Bentonit kili

Bu calismada kullanilan bentonit kili, montmorillonit (semektit) grubu kil minerallerindendir.

Oncelikle kil nedir sorusuna cevap arayalim.

Genel olarak kil terimi; dogal, topraksi, ince taneli anlamina gelmekle birlikte yeterli miktarda
su ile karistirildiginda malzemenin plastikligini gelistiren ve tane boyutu 2 pm’ den kiiciik olan
kimyasal bilesiminde aliiminyum silikat ve magnezyum silikat olan materyal olarak ifade
edilmektedir. Burada plastiklikle anlatilmak istenen, belirli basing ve kuvvet altindaki nemli
malzemenin deformasyona ugrayan seklini degistirmesi, baski kalktiktan sonra tekrar eski sekline

donmesi kastedilmektedir. [5,6].

Kil’ in bilimsel olarak arastirilmasi 1930’lu yillarin ortalarinda baslamistir. Kil ve kil
mineralleri, bol bulunmalari, masrafsiz ve ¢evre dostu olmalari ile 21.ylizyilin materyali olarak

taninmaktadir [6].



Kil mineralleri, iki temel yapitagindan olusur. Bunlardan ilki, merkezinde aliiminyum veya
magnezyum gibi atomlardan biri, kdselerde ise merkezde olan atomda esit uzaklikta sekiz oksijen
atomu ile ¢evrelendigi oktahedral (diizgiin sekizylizlii) yapidir. Digeri ise silisyum atomunun dort
oksijen atomu ile ¢evrelendigi tetrahedral (diizglin dortyiizlii) yapidir. Tetrahedral ve oktahedral
tabakalar oksijen atomlari ile birbirlerine baglanmaktadirlar. Paylagilmayan oksijen atomlari ise
hidroksil formunda yapilarin icerisinde bulunmaktadir. Tetrahedral ve oktahedral tabakalarin killerin
biiyiik béliimiinde goézlemlenmektedir. Ornegin kaolinit grubu killerde hem tetrahedral ve hemde
oktahedral yap1 birlikte goriilmektedir. Fillosilikatlar ise iki tetrahedral tabakanin arasinda bulunan
bir oktahedral tabakadan olusur. Killeri tanimlamak olduk¢a gii¢ olmakla birlikte X-1g1n1 kirmnim
analizlerinden yola ¢ikarak bir 6l¢iide siniflandirmak miimkiindiir. Minerolojik 6zelliklerine gore
killer, kaolin grubu, smektit (montmorillonit) grubu, mika grubu, klorit grubu, illit grubu ve

attapulgit grubu kil mineralleri olarak gruplandirilirlar [1,7,9].

Bentonit kilinin i¢inde yer aldigi montmorillonit (semektit), temel olarak, iki silika tetrahedral
tabakanin uglarinin merkezdeki aliimina oktahedral tabakaya dogru yoneldigi ii¢ tabakali bir yapiya
sahiptir. Bu yapi, montmorillonitin karakteristik yapi o6zelligidir. Bu yapida, tetrahedral ve
oktahedral tabakalar icindeki benzer simetri ve boyutlar, tabakalar arasi oksijen atomlarinin
paylagimina izin verir. Her bir silika tetrahedronun ucu, oktahedronun hidroksil katmanlarindan
birisi ile ortak katman olusturur. Bu olusan ortak katmanda, her iki katmanin ortak atomlari,
hidroksil yerine oksijen atomlarini paylasabilir. Bu sekilde ii¢ tabakali bir kil minerali olan
montmorillonit i¢in bir hiicre olusmus olur. Tabakalar, a ve b eksenlerinde (yanal yonde) kendi
kendilerini tekrarlarlar, ¢ ekseninde ise bu birim hiicre yapilarinin istiflenmesi goriiliir. Bu tip,

yaptya Hoffman yapisi ad1 verilir (Sekil 1.1) [8, 10,11].

Silika-aliimin-silika birim diizeni, her bir oksijenin komsu tabakadaki oksijen ile bitisik olmasi,
zay1f baglarin kurulmasini ve bu nedenle diizgiin bir tabaka ayiriminin olusumunu engellemektedir.
Bu tabaka ayrimi (klevaj), montmorillonit minerallerinin en One ¢ikan ozelliklerindendir, bu
ozelliginden dolayi, tabakalar, arasina su gibi polar molekiiller ya da bazi1 organik molekiiller
girebilmekte ve c¢ ekseninde genislemeye de sebep olabilmektedir Sonug olarak, montmorillonit,
(teorik formiild, “(OH)sSigAlsO2n” dir) orgii yapist igerisindeki degisikliklerden dolayi farklilik
gostermektedir. Silisyum yerini fosfor ile degistirip, tetrahedral tabakada yer alabilirken, aliminyum
ise; magnezyum, demir, ¢inko, nikel, lityum vb. atomlarla yer degistirerek, oktahedral tabakada yer
alabilmektedir [8,11].



Bentonit adin1 ilk bulundugu yer olan Ford-Benton (Wyoming, ABD) dan alir. Aliiminyum ve
magnezyumca zengin volkanik kiil ve lavlarin ayrismasindan olusan, montmorillonit grubu killerine
bentonit adi1 verilir. Bentonit olusumunda montmorillonit (semektit) grubu kil mineralleri esastir.

2 2

Smektit, Yunanca sabun anlamina gelen “smektos” ’tan tiiremistir. Bu grup kil mineralleri,
dioktahedral ve trioktahedral kil mineralleri olmak tizere iki alt gruba ayrilirlar. Na- bentonit ve Ca-
bentonit, beydelit ve Nontronit, dioktahedral semektit grubu i¢inde yer alirlar. Saponit ve hektoritde
trioktahedral kil grubunda yeralir. Na- bentonitin kimyasal formiilii, (Al1,e7Nao,33M go,33)Si4010(OH)2

ve Ca- bentonitin kimyasal formiilii de (Aly,67Cao,33Mgo,33)Sis010(OH)2 dir [10, 12].

Sekil 1.1 Montmorillonit yapisinin polihedral (¢cok yiizlii) gosterimi [11]

Genellikle bentonitlerin sinterlesme sicakliklar1 950-1100°C arasindadir. Bu sicakligin
iizerinde ergime noktasina ulasilirken, 1sitilan bentonitin kimyasal ve mineralojik yapisindaki
degismeler goriiliir, bu degisme ile paralel olarak hemen hemen biitiin fiziko-kimyasal 6zellikler de
degisir. 105 °C’de 1sitilan kil minerallerinin ¢ogu kurur, diger bir ifade ile nem uzaklasir. 120-145
°C arasinda ise kil minerallerinin cinsine bagli olsa da absorblanan gézenek suyu yapidan uzaklasir.
Ayrica kil minerali igerisinde CaCO3z ve MgCOs gibi safsizliklar varsa onlarda, 650- 850°C’de

ayrisarak CO2 gazi olarak yapidan uzaklasir. Yine kil mineralinin cinsine bagl olarak 600 -750 °C



sicaklik araliginda, yapida bulunan OH*? iyonlarinin yapidan uzaklagmasiyla bir kiitle kayb1 ve
hacimsel kii¢iilme de meydana gelir. Bentonitin kimyasal bilesiminden ¢ok fiziksel yapist 6nemlidir.
Bentonitin, katyon degistirme kapasitesi, viskozite, plastiklik indeksi, sisme kapasitesi, taneleri
baglama 06zelligi ve agartma yetenegi gibi fiziksel ozellikleri, kullanim alanlarii belirlemektedir.
Fiziksel ozellikleri, kimyasal bilesimden daha 6nemlidir. Bu nedenle bentonit; katyon degistirme
kapasitesinden dolay1 sentetik bentonit elde edilmesinde, agartma yeteneginden dolayr gida
sanayinde agartma islemlerinde, sisme kapasitesinden dolayi, yap1 endiistrisinde, vizkozite
ozelliklerinden dolay1 sondaj ¢amuru katki maddesinde, taneleri baglama 6zelliginden dolay1, dokiim
kumu baglayicist ve pelet yapiminda, ilag, kagit ve plastik sanayinde katki maddesi olarak, hayvan
yemi katkist ve kedi althigr gibi ¢ok degisik alanlarda kullanilmaktadir. Diinyadaki en &nemli
bentonit yataklari, Wyoming (ABD), Ponza (Sardunya adasi-italya), Milos (Yunanistan), Bavyera
(Almanya) ve Almeria (Ispanya)dir. Yurdumuzdaki bentonit yataklar1 ise Resadiye (Tokat), Kalecik
(Ankara), Kursunlu, Eldivan, Ilgaz ve Cerkes (Cankir1), Sungurlu (Corum), Kepsut (Balikesir), Enez
(Edirne), Fatsa ve Unye (Ordu), Giresun, Trabzon ve Konya'da bulunmaktadir [9,10,12].

1.2.2 Kuvars (silika) minerali

Kuvars (silika) minerali, silikat minerallerinin ¢ati yapili grubunun bir iiyesidir. Zincir yapil
silikatlar (6rnegin asbest tiirli minerallerin yer aldigi amfiboller), halka yapili silikatlar (6rnegin beril
minerali), tabakali silikatlar (6rnegin kil mineralleri ve mikalar), ¢at1 yapili silikatlar (6rnegin zeolit
mineralleri, feldspatlar ve kuvars) gibi yapilaria gore gruplandirilan silikat minerallerinin hemen
hemen tliimii, tetrahedral bir yapidadir (merkezinde silisyumun olacak sekilde oksijenin de dort
koseye yerlestigi ortak temel atomik yapi1). Silikat minerallerinin bu tetrahedral dizilimleri, kristal ya

da amorf yapilarda birbirlerinden farklilik géstermektedir [13, 14].

Kuvars mineralinin formiilii SiO; olup, saf halde %46,5 Si ve %53,3 O igerir ve yer
kabugunda bol miktarda bulunur. Kuvars minerali, genel olarak renksizdir, ancak pembe kuvars,
amatist ve sitrin kuvarslarinda oldugu gibi c¢ok farkli renklerde de goriilebilmektedir. Renkli

olusumlar CO2, NaCl, H20 ve rutil gibi kapanimlardan kaynaklanir [14, 15].

Kuvars minerali asitlere ve kimyasallara dayaniklidir. Kuvars mineralini ¢ozen tek asit
hidroflorik asittir. Kuvars minerali, sicaklik degisimleriyle kristal formdan amorf veya camsi

formlara gec¢is yapabilmektedir. Bu gecisler ayni zamanda terslenebilirdir. Yaklasik 573 C



sicakliginda tridimit ve 250°C sicakliginda kristobalit formlar1 olugsmaktadir. Bu gecisler, Si-O
baglar1 kopmadan gerceklesir. Yapisal etkiler tetrahedral yapinin donmesiyle olusmaktadir. Si-O
baglari, uzun siire 1470°C gibi yiiksek sicakliklara maruz kaldig1 takdirde kirilabilir. Bu noktadan

sonra siireg terslenemez. Kuvars mineralinin ergime sicakligi 1785 °C dir [13, 15].

Diizgiin ve saf kuvars kristali, taki olarak kullanildig1 gibi yaygin olarak optik ve elektronik
sanayinde frekans kontrol osilatorlerinde ve frekans filtrelerinde de kullanilir. Kuvars minerali hem
kimyasallara hem de 1s1ya dayanikli oldugu i¢in dokiimhane kumu olarak kullanilir. Atese dayanikli
tuglalar genellikle kuvars mineralinden yapilir. Ayrica, bazi kuvars ¢esitleri de (siit kuvars ve camsi
kuvars gibi) 6gilitme ve cevher hazirlama islemlerinden gegirilerek, 6zellikle cam, detarjan, boya,

seramik, metaliirji, kauguk sanayilerinde asindirict ve dolgu maddesi olarak kullanilir [13, 14, 15].

Kuvars minerali en c¢ok magmatik kayaglarda bulunur. Sedimantasyon yoluyla veya
metamorfizmayla da kuvars minerali olusabilir. Ancak fay ve ¢atlaklarda damarlar halinde olusmus

kuvars kristalleri veya amorf olusumlar ekonomik degere sahiptir [13].

1.2.3 Sodyum feldspat (Albit)

Sodyimm feldspat, aliimino silikatlar grubunun bir iiyesi olan feldspatlar i¢inde yer alir.
Feldspatlar kayag minerallerin en ¢ok bulunani olup yer kabugunun %60- 65’1 olustururlar.
Feldspatlarm, genel formiilii, XAl(1-2Si-2)O) seklindedir (X : Na, K veya Ca). igeriginde %10’ dan
fazla K>O degeri varsa, K-feldispat, %7’ den fazla Na>O varsa Na-feldispat olarak isimlendirilirler.
Feldispatlar; silikatlar grubuna dahil olup, susuz aliimina-silikatlar olarak da tanimlanirlar. Feldspat
icerisinde, potasyum, sodyum veya kalsiyum ya da ikisi birlikte kismen veya tamamen yer
degistirebilirler. Sodyum ve kalsiyum yaklasik olarak ayni atomik yarigapa sahip olduklarindan,
daha biiyiik yari¢ap1 olan potasyuma gore daha kolay yer degistirme kabiliyetlerine sahiptir. [13, 16,
17].

Feldspatlar, yaygin olarak cam, seramik, boya, plastik sanayilerinde ve kaynak elektrotlar

uretiminde kullanilmaktadir.

Feldispat grubu minerallerine albit (NaAlSizOs), oligoklas ((Na,Ca)AlSizOs) andezin
((Na,Ca)AlSiz0s), labrador ((Na,Ca)AlSiz0Og), bitovnit ((Na,Ca)AlSi308), anortit (CaAl2Si20s),



mikroklin (KAISi3Og), sanidin (KAISi3Og) ve ortoklas (KAISizOs) mineralleri ornek olarak
verilebilir [16, 18].

Sodyum Feldspat; yaygin olarak alkali 6zelliginden dolayi ergitici (flaks, eritici 6zellik) olarak
seramik ve cam sanayinde kullanilmaktadir. Karisimin ergime sicakligini azaltarak 1s1 tasarrufu
saglamasi ve aliimina kaynagi olarak ucuz olmast sodyum fekspatin tercih edilmesinin en énemli
nedenlerindendir. Belirli bir sicakliktan sonra silika ile bag olusturarak, silikanin yapisinda

degisiklige neden olur [16, 17, 18].

1.2.4 Uleksit

Uleksit, bor mineral grubu igerisinde yer alan bir mineraldir. Bor elementinin kimyas:
geregi bitmeyen ¢esitlilikte basit fakat fazlasiyla karmasik molekiiler yapilar ve ¢esitli oksijen
bilesikleri olusturmaktadir. Boratlar, B2O3 iceren veya yapisinda bulunduran bilesikler olarak
tanimlanir. Cok sayida mineral borik asit igermekte olup bunlarin arasinda {i¢ 6nemli mineral; boraks
(Na2(B40Os(OH.).8H20, iileksit NaCa(Bs04(0H),).5H,0 ve kolemanit (Ca(B3O4s(OH)3z).H20O dir.
Bor bilesikleri biyiik gesitlilikte kristal yapilara sahiptirler. Bu mineraller dogada 3 farkli formda
bulunmaktadir; genellikle silikat ve demir oksitlerden olusan skarm, denizsel sedimanlarla iliskili
magnezyum oksitler ve karasal sedimanlar ile volkanik aktivite kaynakli sulu sodyum ve kalsiyum
boratlardir [19].

Uleksit yapist ii¢ ana gurup altinda siralandifinda kendi iglerinde capraz hidrojen baglari
olusturan; pentaborat polyanyon, Ca-diizenli polyhedra ve Na-diizenli oktahedral zincirlerden
olugmaktadir. Buradaki iki zincir Na-diizenden farkli olarak, Ca-diizen polyhedra zincir olugturmak
icin koselerini kullanmaktayken, pentaborat polyanyonlar ise benzer iki zincirin arasina sikisarak
birbirine baglamaktadir. Her iki tiir zincir de ¢ eksenine paralel ilerleyip, tileksitin 6nemli bir 6zelligi

olan dogal optik lif eksenini olustururlar [20].



NaCa(BsOs(OH)g).5

Sekil 1.2 Uleksit polihedral gosterimi [20]

1.3 Dielektrikler

Dielektrikler giinliik hayatta 6nemli bir rol almaktadirlar. Ozellikle her elektronik devre,
devreyi tamamlayabilmek i¢in dielektrik bir ortama ihtiyag duymaktadir. Yiiksek frekanslarda
calisan elektronik devrelerdeki malzemelerin ¢aligma yetileri, 0 malzemenin dielektrik 6zelliklerine
dayanmaktadir. Yiiksek frekansta ¢alisacak cihazlar tasarlamak i¢in; dielektrik sabiti, permitivitenin

reel ve kompleks bilesenleri ve kayip tanjant1 6zelliklerini anlamak dnem arz etmektedir [21].

1.3.1 Dielektrikler ve yahtkanlar

Maxwell’ in iki alan denklemi (Ampere’ in ve Faraday’ in yasalari), elektrik alaninin zamana
bagli degisiminin manyetik alanin zamana bagl degisimi tarafindan eslik edildigini niceliksel olarak
tanimlamaktadir. Bu iki alan, maddenin igerisinde enerjinin depolanmasina ve enerjinin dagilimina
sebep olabilmektedir. Dielektrigin elektromanyetik enerjinin tasiyicisi olarak tanimlanmasi i¢in bu

iki parametre 6nem arz etmektedirler [22].

Dielektrik malzeme ya da dielektrik, bir elektrik alan uygulandiginda polarize olan yalitkan
materyal olarak tanimlanmakta olup, bu gergeklesen kavram ise elektriksel polarizasyon olarak ifade
edilmektedir [21].



Ayrica dielektrik, elektrik alan olusturabilmek i¢in gerekli olan enerjinin tamaminin ya da bir
kisminin elektrik enerjisi formunda geri kazanilmasi i¢in gerekli olan karakteristik 6zelliklere sahip

ortam olarak da tanimlanmaktadir. Vakum, tek miikemmel dielektriktir ve iletkenligi sifirdir [13].

Yalitkanlar, kusurlu dielektrikler olup, bir elektrik alan uygulandiginda; yiiklerin yer degisimi,
sogurma ve elektrik akiminin gecisi s6z konusu olmaktadir. Diger bir degisle, yalitkan ifadesi,
elektrik enerjisinin gegisine etki eden Olgiilebilir kayiplara sahip materyaller i¢in kullanilmaktadir.
Aralarinda ayirict bir nitelik olmamakla birlikte, dielektrik terimi baslica fizikg¢iler tarafindan ifade

edilirken, yalitkanlar tanim1 daha ¢ok miihendislik alanlarinda kullanilmaktadir [13].

Bir dielektrik materyal analiz edildiginde su iki temel karakteristik 6zellik ileri gelmektedir;
permitivite (€) ve iletkenlik (o). Bu nicelikler sicakligin, zamanin ve AC agisal frekansin (w)
fonksiyonlar1 seklinde belirmektedirler. Permitivite ve iletkenlik, analiz edilen materyalin sirasiyla,
elektrik enerjisini depolayabilme ve elektrik yiiklerinin tasinabilmesi yetkinliklerini belirleyen
baslica iki parametreleridir. Bir materyal dielektrik olarak tanimlaniyorsa, bu materyalin kapasitif
akimu (faz dis1), resistif akimini (es fazli) gectigi ifade edilmektedir. Ideal bir dielektrik hicbir serbest

yiike sahip olmaz ve elektrik enerjisini depolayabilme 6zelligine sahiptir [23].

Dielektrik analizi, materyalin iletkenlik ve permitivite Ozelliklerini birlestirip kompleks
permitivitenin parametresi seklinde ele almaktadir. Kompleks permitivite iki parametreden olusup,
reel permitivite ve permitivitenin sanal (imajiner) bileseni olarak sirasiyla dielektrik sabiti (¢') ve
kay1p faktorii (') olarak tanimlanirlar. €' dipollerin dizilimini temsil eden enerji depolama bileseni,
¢''ise iyonik iletim bileseni olarak tanimlanmaktadir. Bu sebeple dielektrik malzemenin elektriksel

davranig1 bir paralel (RC) devresi gibi gozlenmektedir [22, 23].

e =¢ —je" (1.2)

1.3.2 Polarizasyon

Bir kondansator igerisinde bulunan dielektrik malzeme, elektrot yiizeylerinde biriken yiikleri
notrleyerek depolama kapasitesini artirmaktadir. Aksi durumda disarida olusan alana katki saglamasi
gerekmektedir. Dielektrik polarizasyon olarak tanimlanan bu hadiseyi ilk tanimlayan Faraday
olmustur. Bu durum, uygulanan alan altinda ve karsit yiiklerin serbest uglar1 ile metal yiizeylere

baglandigi dipol zincirlerinin hareketi olarak 6zetlenmektedir [22].
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Sekil 1.3 Dielektrik polarizasyonun sematik gosterimi [22]

Bir kondansatore uygulanan voltaj;

_e.1
V=5 (1.2)

seklinde tanimlanirken, Q toplam yik, k' = j— bagil dielektrik sabiti, (Q/k’) serbest yiikii ifade
0

ederken, dielektrigin polarizasyonu tarafindan nétrlenen bagh yik; Q(1— %) olarak

tanimlanmaktadir [22].

Bu kavrami daha agmak gerekirse, bir kapasitor icerisindeki toplam yiik, metal elektrotlarin

yiizey alanina (4) yayilmis olup, s yogunluga sahip dagilan ytikler;

Q=/[, sdA (1.3)

esitligi ile verilmektedir. Toplam yiik yogunlugu, (D) elektrik aki yogunlugu veya diger adiyla
elektrik deplasman vektorii ile verilip, yiizey yiik yogunlugu deplasmanin normal bilesenine denk

olacaktir;

sda=DcosadA=D-NdA=DydA (1.4)
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a, D’nin yiizey ile yaptig1 ac1 olup da difransiyel kesit alan1 ifade etmektedir. D ve n vektorlerinin
skalar ¢arpiminin pozitif degeri pozitif yiikii ifade etmektedir. Serbest yiikk yogunlugu (s/k’),

elektrik alan (E) ve g, boslugun permitivitesi cinsinden verilmek tizere;
= da =g - N dA = gEydA (1.5)
oluyorsa buna benzer olarak bagil yiik yogunlugu, polarizasyon (P) ile;
s(1-=)da=P-NdA = PydA (1.6)
ifade edilir. (1.4) ve (1.5) ifadelerinden elektrik aki yogunlugu ve elektrik alan iliskisi;
D=¢E 1.7)
ile gosterilmek tizere (1.4) ve (1.6) ifadelerinden;
P=D—¢E = (¢ —&)E (1.8)
iliskisi elde edilebilmektedir [22,23].

d mesafesi ile ayirilmis farkli kutuplu iki elektrik yiikii arasinda bir dipol moment olugsmakta

VE;

p=0Qd (1.9)

esitligi elektriksel dipol momenti temsil etmekte ve negatif kutuptan pozitif kutba dogru yonlii bu
vektorel niceligin biyiikligii |u| ifadesi ile verilmektedir. Elektrot yilizeyinde dielektrik tarafindan
kutuplanan yiizey ytklerinin yogunlugu, P vektoriiniin biiyiikliigiine karsilik gelmekte olup, yoni
uygulanan alanin yoniini isaret etmektedir. Dielektrik materyalin hacim basmna elektrik dipol

momenti, polarizasyonu vermektedir [22, 23].
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Sekil 1.4 Elektrik dipol momentin sematik gosterimi [22]

1.3.3 Elektriksel polarizasyon cesitleri

Incelenen materyale uygulanan elektrik alanin frekansina bagl olarak, polarizasyon gesitlilik
gostermektedir. Polarizasyon, THz frekans bolgesinde elektronik ve atomik o6lcekte elektron
bulutlarinin ¢ok kiiciikk mesafelerdeki yer degistirmesi, kHz-MHz frekans araliginda daimi polar
molekiillerin rotasyonel momentiyle olusan yonelimsel veya dipolar deplasmani ve Hz-kHz

araliginda iyonlarin birbirlerine istinaden yer degistirmeleri seklinde gerceklesmektedir [23].

1.3.3.1 Elektronik ve atomik polarizasyon

Elektronik polarizasyon, elektronlarin atom c¢ekirdegine istinaden yer degistirmesiyle
gerceklesir ve ~10° Hz gibi yiiksek frekanslarda relaksasyon durumana geger. Atomik polarizasyon

komsu pozitif ve negatif iyonlarin uygulanan elektrik alan altinda gerinimleri ile olusur. Yapisinda
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su molekiillerinden yoksun bir¢ok kati i¢in, elektronik ve atomik polarizasyonlarin her ne kadar
gercek rezonansi yiiksek frekanslarda gergeklesse de bu tip yapilar i¢in mikro dalga frekans
bandinda da baskin bir sekilde rezonansin olustugu goriilmektedirler. Rezonans frekans araliginda
olusacak osilasyonlarin genligi, rezonans frekansinin disindaki tiim frekanslardakinden ¢ok daha
yiiksektir. Burada gergeklesecek olan osilasyonlar, (¢*) kompleks permitiviteye olan etkisi ve (¢*)’
nin maksimum absorbsiyon piki ile tanimlanip, bu frekans araliginin {izerinde olusan katkilar yok

denecek kadar azdir ve kayip olarak goriilmektedirler [21].

1.3.3.2 Iyonik polarizasyon

Iyonik polarizasyon iyonik malzemelrde olusur. Uygulanan elektrik alan anyonlar1 ve
katyonlar1 farkli yonlere oteler. Negatif ve pozitif iyonlarin birbirlerine kars1 yer degistirmesi ile
gerceklesir. 10° ile 10! Hz frekans aralifinda gerceklesip, 1012 ile 1013 Hz frekans araliginda
relaksasyon durumana gegerler. Bir molekiil veya kristal yapi igerisindeki farkli atomlar pozitif ve
negatif yiikleri olustururlar. Bu yiiklerin merkezleri degistirilebilir. Merkezlerin yer degisimi,
dagilim simetrisini etkilemektedir. Merkezler uyum saglayamadiginda polarizasyon molekiiller

arasinda gerceklesmeye baglar. Bu hadise iyonik polarizasyon olarak tanimlanir [21].

1.3.3.3 Yiizeyler arast (yerel yiik) polarizasyon

Elektronik, atomik ve dipolar polarizasyonlar, yiikler yerel olarak atoma veya molekiile bagh
oldugunda gerceklesmektedir. Yiik tasiyicilari, diisiik frekanslarda bir elektrik alan uygulandiginda
materyal igerisinde go¢ edebilmektedirler. Belli mesafeleri kat etmeye calisan yiiklerin hareketi,
materyalin yiizeyleri arasinda kisitlanip engellenmektedir. Hareketi kisitlanan yiikler elektrot
yiizeyinde hareket edemez hale gelip desarjin1 gerceklestiremediginde yiik birikimine ve dolayisiyla
yiksek kapasitans etkisine yol acar. Yiizeyler arasi1 gerceklesen bu durum yerel yiik polarizasyonu
olarak tanimlanmaktadir. Bu tip polarizasyon ¢ogunlukla heterojen malzemelerde 10™2 Hz frekans

civarinda meydana gelir [21].
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1.3.3.4 Dipolar (yonelme) polarizasyon
Su gibi bazi molekiiller asimetrik yapilarindan dolay1 dipol momente sahiptirler. Dipolar
polarizasyon sadece kendiliginden kalict momente sahip olan malzemelerde goriiliir ve bu kalici

dipol momentler, elektrik alan etkisiyle molekiillerin 1s1l hareketlerinin diizenlenmesi ile ortaya ¢ikar

[21].

1.3.4 Paralel plakali kondansator

A

Sekil 1.5 Dielektrik kayiph kondansator, A= 1, = jwCV ve B= I, = GV, gii¢ faktorii acist B < 90° ve & kayip agist [22]

C, vakumun kapasitansi olup, plakalar arasi bir ortamla dolduruldugunda kapasitans;

!

C == Coj_o = C()KJ, CO == %80 (110)

seklinde ifade edilmektedir.

w = 2nf (1.11)
14



acisal frekansli,

V =V,elt (1.12)
sinlizoidal voltaj kaynagina bagl bir kondansatoriin dielektrigi vakum ise toplam yiik;

Q =Cy)V (1.13)
ve besleme akimi,

_do

I =2 = juCV = /@2 (1.14)

==
90° faz acis1 ile voltaja onciiliik etmektedir. Plakalar arasinda dielektrik materyal bulunan
kondansator i¢in besleme akimina ek olarak kayip (sizint1) akimi da olusmakta olup;

I, =GV (1.15)

voltaj ile es fazli, (G) dielektrigin kondiiktansini ifadesi ile verilmektedir. O halde kondansatérden

gegen toplam akim;
Ir =1.+1, = (jjwC + G)V (1.16)

olacak sekildedir [22].

Sekil 1.6 Paralel plakali kondansator [23]
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1.3.5 Kayip tanjant, iletkenlik ve empedans

Paralel (RC) devresi davranis1 gosteren bir dielektrik malzemenin parametrelerini frekansa

bagl degisimi kayip akimi ile besleme akiminin orani ile ifade edilebilmekte ve bu oran dagilim

faktoriine veya kayip tanjantina esit olmaktadir;

I 1
tand =+ = —
Ic wRC

Toplam akimi kompleks permitivite ifadesi ile tanistiracak olursak;
Ir = (jwe' + a)e”)?V = jwCok™V
0

burada kompleks bagil permitivite;

seklinde gosterilmektedir. Oyleyse kayip tanjanti;

1

tand = 8—, = K—,,,
& K
seklinde ifade edilebilmektedir [22].

Vakumun sigas1 C;, olan bir kondansatérden gegen akim yogunlugu;

] = (jwe' + we")E = s*z—f
seklinde olacaktir ve bu ifadeden dielektrik iletkenlik;
0= we

acisal frekans ve dielektrik kaybin iiriinii olarak verilmektedir [22].

(1.17).

(1.18)

(1.19)

(1.20)

(1.21)

(1.22)

Elektriksel empedans konsepti ilk olarak 1880°li yillarda Oliver Heaviside tarafindan 6ne

stiriilmiis olup genel kavraminda giris voltaji ile ¢ikis akimi arasindaki faz farkini ele almaktadir.

Empedans, voltaj ve akim arasinda bir oran olup; reel empedans bileseni, elektrik akiminin gegigine

diren¢ gostermekte ve empedansin sanal bileseni, elektrik enerjisinin depolanmasini yoneterek bir

devre gibi davranis gostermektedir [23,24].
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VAN

S
)

I 1/v = déngi siiresi

N
AR

i = faz farka

N

q

Sekil 1.7 Empedans deneyi, tek bir frekansta siniizoidal giris voltaji ve buna karsilik gelen ¢ikis akimi [23]

Elektriksel empedans dlglimleri deneysel durumlarda kiigiik genlikli agisal frekansa sahip AC

voltaj sinyali (V,) uygulanarak yapilmaktadir. Uygulanan voltaj zamanin bir fonksiyonu olacak
sekilde;
V(t) = Vysin (2nvt) = Vysin (wt) (1.23)

ile ifade edilmektedir. Lineer veya gercekiistii bir sistemde, sistemin karakteristigine bagli olarak
giris voltaji ile ¢ikis akimi arasinda (+¢) faz farki olusmaktadir. Bu fark ¢ikis akimindaki kapasitif
ve resistif bilesenlerin orani ile tayin edilmektedir. Faz farki ¢ olan ve zamanin fonksiyonu olacak

sekilde AC voltaja karsilik gelen akim;
I(t) = Isin (wt + ¢) (1.24)

seklinde gosterilmektedir. Resistif bileseni R olan bir materyalin kompleks empedanst Ohm

yasasindan (R = %, J = oF) yola ¢ikarak;

. _ m _ Vgsin(wt) sin (wt)
- I(t) - I 4sin (wt+¢) ~ “Agin (wt+9)

(1.25)

Z, = |Z| mutlak empedansi tanimlarken, biiyiiliik cinsinden ifade edilmektedir [23].
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Euler’ in denklemini kullanarak ( e/? = cos¢ + jsing ) zamanin fonksiyonu olan voltaj ve

karsilik gelen akim;
V(t) = Vet 1(t) = [,e/@tT¢ (1.26)
seklinde yazilirsa kompleks empedans;
z" = % = ZAej¢ = Z,(cosp + jsing) = Zpeer + jZsanar (1.27)
ile gosterilebilmektedir. Oyle ise;
_ Zsanal — -1 Zsanal
tanp = =—"=, ¢ = tan™ (=) (1.28)
ZReel ZReel

seklinde ifade gosterilebilmektedir. (Zgeer = Z') Ve (Zsgnar = Z"') ile verildiginde;

Z*=27'+j7"ve|Z| = J(Z) + (Z2")? (1.29)

sirastyla empedansin kompleks ve mutlak degerleri daha sade bir sekilde ifade edilmektedir [23, 24].

1.4 Amag

Bu tez c¢alismasinda dogal mineraller kullanilarak hazirlanan iic eksenli elektriksel
porselenlerde {ileksit katkisinin kristallesmeye ve faz degisimlerine etkisi arastirilmis olup, %5
katkili 6rneklerin sinterleme sicakliklarinin artigi ile elektriksel 6zellerin degisiminin incelenmesi

amaclanmustir.
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2. NUMUNE HAZIRLAMA VE OLCUM iCiN KULLANILAN SISTEMLER
2.1 Numunelerin hazirlanmasi

2.1.1 Porselen ve seramikler

Seramikler birbirine kimyasal olarak (iyonik ve kovalent baglarla) bagli olan kompleks
bilesikler ve metal ve metal disi elementlerin ikisini de iceren malzemelerdir. Sahip olduklari
ozelliklerden dolay (sertlik, kirillganlik, diisiik elektriksel ve 1sil iletkenlik vb.) bir¢ok endiistriyel
kullanim alanina sahiptirler. Porselen ise genellikle silik, kil ve feldspat igeren ii¢ eksenli seramik
malzeme olarak tanimlanir.  Cesitli elektriksel 6zelliklere sahip seramik malzemelerin olusmalari
icin kil gibi yogunlastiric1 plastik ozellikleri gelistiren plastik killer adin1 verdigimiz, dogal
malzemelere hemen hemen ihtiya¢ yoktur. Ancak, sinterleme Oncesi yas seramik kiitlenin
sekillendirilmesi i¢in organik plastik yapicilara gerek duyulmaktadir. Bu durumda yogunlasma
(densifikasyon) siireci, silisli porselenlerde oldugu gibi yiiksek miktarlarda eriyebilir fazlara bagl
olmayacaktir. Bunun yerine yogunlastirmanin gerceklesmesi, sivi faz sinterlenmesi, kati hal
difizyon sinterlenmesi veya bunlarin kombinasyonlar1 gibi mekanizmalar1 tetikleyecek az miktarda

s1v1 faza/fazlara ihtiyag olacaktir [25].

Elektriksel porselenlerin yogunlastirilmasi, ana bileseni olan feldspatik mineraller gibi eritken
maddelerden gelistirilen camsi fazlarin formasyonlarina bagli olarak gerceklesmektedir. Bu siireg
genel olarak sinterleme (firinlama diger adiyla atesleme) siireciyle gerceklesir. Sinterleme
sicakliginda olusturulan camsi faz kati fazin yiizeyini 1slatir. Vitral faz boyunca daima sikigsmis
gazlarin olusturdugu poroziteler mevcuttur. Yiizey gerilim kuvvetleri pargacik kiitlelerini bir araya
getirip porozitenin biiylik bir boliimiinii camsi faz ile doldurur. Yalitimin énemli oldugu elektriksel
porselenler gibi malzemeler i¢in bu olusan camsi fazlar bir hayli 6nem arz etmekte olup, bu fazlar

olusabilecek dielektrik kayiplarini dogrudan etkilemektedir [25].
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2.1.2 Ug eksenli sistemler

Sekil 2.1. U¢ eksenli sistemler icin esitlik diyagram gésterimi [13]

Ug eksenli porselenler diisiik elektrik kayiplar1 ve yiiksek direnglerinden dolay1 uzun yillardir
gii¢ iletimi ve dagitim hatlar1 gibi birgok alanda kullanilmaktadir. Tercih edilmelerinin muhtelif
sayida sebebi olmasiyla birlikte 6ne ¢ikan 6zelligi sicaklik, nem ve korozyona ugratabilecek

ortamlarin etkisi altinda mekaniksel dayanimlarint uzun siire koruyabilmeleridir [26].

Elektriksel porselenler genel olarak kuvars, feldspat ve bir kil minerali kullanilarak
olusturulurlar. Bu minerallere sahip kompozisyonlar 1sil islem gordiiklerinde camsi bir yapiya
doniismektedirler. Olusacak yapi, elektriksel 6zellikleri dogrudan etkileyecegi icin TiO2 ve Fe203
gibi metal oksit konsantrasyonlarinin az oldugu uygun malzemelerin se¢imi bir hayli 6nem arz

etmektedir [26].

Bu calismada ti¢ ekseni olusturacak yapilar, kil minerali montmorillonit grubundan Sodyum
Bentonit (Mario Pilato Blat SA, Ispanya), silikat guruplarindan Kuvars (Kaltun madencilik) ve
Sodyum Feldspat (Kaltun madencilik, triiniin adi: Ceratun) ve eritken madde olarak Borat

minerallerinden Uleksit (Mario Pilato Blat SA, Ispanya) secilmistir.

20



NaCa(BsOg(OH)g).5

n

Sekil 2.2. Katkilanan eritken madde iileksit polihedral gosterimi [20]

2.1.3 Ogiitme

Ogiitme islemi parcacik boyutlarimi kiigiilterek, kiimelesmeleri 6nlemek igin yapilmakta olup
atesleme siirecinde olusabilecek bilesik formasyonlarini ve komsu parcaciklarin birbirleri ile

etkilesim ve difiizyon siirelerini dogrudan etkilemektedir [25].

Bu c¢aligmada (Tablo 2.1) her 6rnegin hazirlanmasi igin kullanilacak minerallerin miktarlari,
Sartorius marka CP225D model terazi kullanarak tartildi. Hazirlanan 6rnekler, RETSEM marka
MM400 model degirmen kullanilarak 8 saat boyunca 20 Hz frekansta etanol ile karistirilarak
ogiitiildii. Ogiitme, degirmenin haznesine konulan 2 adet zirkonyum bilye ile yapildi. Ogiitme islemi
tamamlandiktan sonra, camur halinde bulunan 6rneklerin (etanol karisiminin) kurutulma islemi i¢in
1sitma islemi yapildi. Ornekler, NUVE marka FN400 model etiiv icerisinde 22° C dan 110° C ye
kadar 1sitildi. Numuneler, bu sicaklikta, 2 saat boyunca isil isleme maruz birakilarak kurumalart
saglandi1 ve sonra da oda sicaklifina kadar sogumalar i¢in etiivde birakildilar. Oda sicakligindaki

ornekler, agat havanda 6giitiilerek toz haline getirildi.
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Tablo 2.1 Hazirlanan érneklerin mineral 6l¢ekleri ()

Ornek No Na-Bentonit Kuvars Na-Felspat Uleksit
PO 2,5 1,25 1,25 0

P1 2,5 1,25 1,2 0,05
P2 2,5 1,25 1,15 0,1
P3 2,5 1,25 1,1 0,15
P4 2,5 1,25 1,05 0,2
P5 2,5 1,25 1 0,25

2.1.4 Kalsinasyon

Kalsinasyon bilesenlerin iyonlar1 ile i¢ diflizyon etkilesimlerini saglamakta ve sinterleme
stirecinde homojen bir yap1 elde edebilmek icin buradaki diflizyon siiresinin kisalmasina yardimei
olmaktadir. Bu sebeple kalsinasyon 0Ogiitme ve karistirma siirecinin bir pargast olarak da
goriilmektedir. Kalsinasyon kosullar1 sinterleme esnasinda olusabilecek olan hacimsel kiigiilmelerin
kontroliinde 6nemli bir rol iistlenmektedir. Tam olarak istenen son iiriin bu siirecin hedefi olmamakla
birlikte kalsinasyon siireci sonrasinda elde kalan yeni {iriin sinterleme sonrast edinilmek istenen

kararli tiriine yardimc1 olmaktadir [25].

Bu calismada hazirlanan Po.s numarali numuneler porselen kurozelerin igerisine yerlestirilip
20° C den 800° C a kadar dakikada 10° C artacak sekilde 2 saat boyunca Nabertherm marka
Controller B 170 model firin igerisinde kalsinasyona tabii tutuldular. Daha sonra firin kapatilarak,

numuneler, firin igerisinde oda sicakligina kadar sogumaya birakildilar.

2.1.5 Presleme

Kuru presleme, kalip icerisinde hareket edebilen, aralarina toz 6rnek konulan, alt ve {liste

bulunan iki silindirden {ist silindire pres mekanizmasinin basing uygulamasiyla yapilir [25].

Kalsinasyonu tamamlanan kiimelenmis kiitleler agat havanda o6giitiilerek toz numune formuna

getirildi. Her preslenecek ornek icin 0,25 g tartildi ve &rnekler, 490 MPa (5000 kg/cm?) basing
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altinda 3 dakika boyunca Space marka Atlas model manuel pres ile silindir tabletler formuna

getirildiler.

Sekil 2.3 Presleme yontemi sematik gosterimi [25]

2.1.6 Sinterleme (katilastirma)

Sinterlenme kati yapilarin tamamen eritilmeden uyumlu bir sekilde yeniden kristallesmesi
seklinde aciklanabilmektedir. Yeniden kristallesme siirecinde, kristal atomlar1 bulunduklarindan ¢ok
daha dengeli konuma ge¢mektedirler. Sicaklik bunun gerceklesmesi icin bir hayli onem arz etmekte
olup pargaciklarin temas yiizeylerini artirmaktadir. Bu siire¢ ince pargaciklarin yigilmalarini
yogunlastirip, tanecik sinirlarint genigletmeyi ve bilyilitmeyi amaglamaktadir. Bilylime esnasinda alti
ve altidan fazla kenara sahip tanecikler genisleyip, altidan az kenara sahip olanlar ise kii¢lilmeye
baslayacaklardir. Tanecik biiylimesini porozite ve ikincil olusacak fazlar etkilemektedirler. Yekpare
tanecik boyutlu yeniden kristallestirilmis bir kiitlenin mukavemeti 6nceki formundan daha yiiksek
olmaktadir. Fakat olusabilecek ikinci fazlar sinterleme siiresinin uzamasina ve tanecik biiylimesine

engel teskil etmektedirler [13].

Bu calismada kalsinasyon siirecinde kullanilan ayni 1s1 mekanizmasi kullanilip, preslenen

silindir numuneler Pos 20° C den 1100° C ye kadar dakikada 5° C artacak sekilde 1sitilip 2 saat bu
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sicaklikta bekleyip sogumaya birakilmistir. Sekil 2.4 ve 2.5” de elde edilen numunelerin gorselleri
goriilmektedir. Kalsine edilmis Ps numarali numuneden daha 6nceden hazirlanan tabletlerle ayni
sekilde yeni kiitleler olusturulup ayni artis miktar1 ve siire boyunca fakat farkli sicakliklarda sirsiyla

1050° C, 1000° C ve 950° C sinterlenmistir.

PO ri

11 mm 11 mm

P2 P3

11 mm 11 mm

P4

11 mm

Gorsel 2.1. PO, P1, P2, P3 ve P4 numunelerinin él¢ekli gérselleri
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P5-950° C

12 mm

P5-1000°C P5-1050°C

11 mm : 11 mm

P5-1100°C

11 mm

Gorsel 2.2. 950T, 1000T, 1050C ve 1100C derecelerde sinterlenen P5 numunesinin olgekli gorselleri
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2.2 Empedans 6l¢iim sistemi

Empedans olgiimleri Eskisehir Teknik Universitesi Fizik béliimiinde Agilent 4294A
Precision Impedance Analyzer cihazi ile 16451B dielektrik test aparatin1 kullanarak 1 kHz — 1Mhz

frekans araliginda |Z|-¢ ve |Z|-Cp (paralel kapasitans) olacak sekilde islenmemis verileri alinmistir.

2.3 X 1511 kirinimai 6l¢iim sistemi

Orneklerin XRD analizleri, Eskisehir Teknik Universitesi Malzeme Bilimleri ve Miihendisligi
boliimiinde bulunan Rikagu Miniflex 300/600 serisi cihaz (CuK« 1,54060 A, 15 mA, 40 kV, tarama
hizi 1,2024°/dakika) ile 3° < 206 < 74,98° Bragg kirinim agis1 araliginda islenmemis verileri

alind1.

2.4 Taramal elektron mikroskobu (Scanning Electron Microscope) él¢iim sistemi

SEM blgiimleri Eskisehir Teknik Universitesi Malzeme Bilimleri ve Miihendisligi boliimiinde
bulunan 5000X biiyiitme giicii bulunan Gemini marka ZEISS Supra 50 VP model taramali elektron
mikroskobu ile geri sagilan elektron yontemi kullanilarak yapilmistir. Bolgesel yiik birikmesini

onlemek i¢in 0rnekler Sputter yontemi kullanilarak altin ile kaplanmustir.
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3. KARAKTERIZASYON YONTEMLERI
3.1 X-1s1m1 kirinimi analizi (X-Ray Diffraction)

XRD, yikicilig1 ve zarar1 en az olan kullanilabilecek en yaygin karakterizasyon yontemidir.
Yontemde kullanilan kisa X-isinlar akigkan, toz ve kristal gibi bir¢ok tiirde yapmin analiz
edilmesinde olanak saglamaktadir. Kimya, jeoloji, kat1 hal ve bir takim miihendislik dallarinda
calisan bilim insanlar1 materyallerin kristal yapilarimin ve simetrilerinin tayini i¢in bu yOntemi

kullanmaktadir [27].

X-iginlart ilk olarak 1895 yilinda Wilhelm C. Rontgen tarafindan Almanya’ da kesfedilmis
olup 1901 yilinda ilk Nobel fizik ddiiliine nail olmustur. Elektromanyetik yayinimla alakali deneyler
yaparken kazara oldukga kiiciik dalga boylu olan bu isinimlari kesfedip, bilinmeyen anlamina gelen

X 1g1n1 (diger adiyla Rontgen 1s1n1) olarak tanimlamistir [27].

X-1gmlarmin bulundugu dalgaboyu aralig1 oldukca genis olup, 102 — 10! nm &lgegi arasinda
bulunmaktadir. Diger bir deyisle X-i1sinlar1 dalga boyu; UV isinlarindan kisa, y-i1sinlarindan da
uzundur [27].

3.1.1 X-1silarimin olusturulmasi

X-1gmlart elektromanyetik dalgalardir ve biitiin elektromanyetik dalgalar, kendi dalga boyu
veya frekansi kullanilarak ya tanecik karakteri (foton tanecik) ya da dalga karekteri ile karakterize
edilir.  Bu 1sinlarda elektromanyetik polarizasyon gergeklesmektedir. X-ekseninde yol alan bir
monokromatik veya tekbir X-1isminin y-ekseni boyunca etkisi olan bir E elektrik alan1 ve buna dik
olan z-eksenindeki H manyetik alani olacaktir. xy-diizleminde yol alan bu dalga diizlemsel polarize

olmustur denir [28].

Diizlemsel kutuplanmis bu dalganin elektrik alam1 E, +y ve -y ekseninde maksimumlarina

ulagmakta olup herhangi bir t = 0 aninda, A genlikli f frekansli;

E = Asin2n (% —ft),A==,c=299 x 108(?) (3.3)

<
f )

olacaktir [28].
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X-1511 gibi bir elektromanyetik radyasyon, enerji tasimaktadir ve dalganin hareket yoniine
dik olan birim yiizeyden gecen enerji akis orant | siddet (yeginlik) olarak tanimlanmaktadir. Siddetin
ortalama degeri genligin karesi ile orantilidir. Mutlak degerler 6lgeginde | siddet birimi (joules/m?/s)
olarak verilmektedir. Fakat bu degisimin Ol¢limiin tutarligi nadiren karsilasildigr i¢in genelde keyfi

veya ihtiyari birimler (arbitrary units “a.u.”) seklinde ifade edilmektedir [28].

X-1sinlart genel olarak kinetik enerjiye sahip elektrik yiiklii pargaciklarin ani sekilde
yavaslatilmasi ile olugmaktadir. Bu islem icin genellikle elektronlar kullanilmakta olup X-1smlarini
olusturacak olan kaynak 1s1n tiipii ve iki metal elektrottan olusmaktadir. Elektrotlar arasinda bir hayli
yliksek voltaj olusturulup yiiksek hiza sahip elektronlar anoda g¢arptirilir. Carpma noktasinda X-
1sinlart olusur ve her yoéne dogru yayilip, sacilirlar. Elektronun yiikii e (1,619x10%° coulomb) ve
elektrotlar arasi voltaj V, elektronun hizi v (m/s) ve elektronun kiitlesi m (9,11x102° kg) olarak kabul

edildiginde ¢arpisma esnasindaki elektronlarin kinetik enerjisi KE;

KE =eV = %mv2 (3.4)

olacaktir. Carpan elektronlarin kinetik enerjisinin yalnizca yiizde biri X-1sinlaria doniisiip kalanin

biiyiik bir boliimii 1s1ya dontismektedir [28].

Hedeften (anot) gelen 1sinlar analiz edildiginde farkli dalga boylarinin bir karisimi oldugu ve
bu degisimin tiip voltajina bagl oldugu tanimlanmaktadir. Belirli bir dalga boyuna kadar siddetin
sifir oldugu limit, kisa-dalga boyu limiti (Axa) olarak tanimlanmaktadir. Tiip voltaji artirildiginda

siddet de artmakta ve kisa-dalga boyu limiti kisalmaktadir [28].

Elektrottaki atomlarla ¢arpisma esnasinda tiim kinetik enerjisini aktarip X-1gin1 olusturan
elektronlarin enerjisi, olusan fotonun enerjisi cinsinden ve kisa dalga boyu limiti, voltajin bir

fonksiyonu seklinde yazilacak olunursa;

eV = hfmaks (35)
_ _ ¢ hc_ (6626x1073%)(2,998x10%) _ 12,4x103
Akar = Amin = Fmaks eV (1,602x10-19)V - v (3.6)

dir [28].

Eger bir elektron tam olarak durdurulamadiysa, yalnizca hizim1 yavaslatacak bir ¢arpismaya
maruz kaldiysa, o halde enerjisinin kiigiik bir pargasi yayinim gerceklestirir ve tiretilen fotonun
enerjisi hf,,.xs dan az olacaktir. Dalga hareket terminolojisiyle frekansi fmaks dan diisiik ve dalga

boyu Akl den biiylik olan X-1sinlar siirekli spektrumu olusturacaklardir [28].
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Bir X-1s1m1 demeti olusturmak i¢in gerekli olan ii¢ temel bilesen; elektron kaynagi, yiiksek
voltaj kaynagi ve metal hedeftir. Elektron enerjisinin biiyiik boliimiiniin 1s1ya doniistiigli géz 6niine

alindiginda, sogutma sistemi erimeyi dnlemek igin sistemde bulunmalidir [28].

X- s tipleri iki gesittir: ilk defa Rontgen tarafindan kullanilan ve gilinlimiizde
kullanilmayan gaz tiipleri ve filament tiipler. Filament tiipler; camdan bir tiip igerisinde, anot (hedef
metal) ve katot (negatif yiiksek potansiyel) elektrotlarin birbirinden vakum ile izole edildigi, katot
tungsten filamentten ve anot su sogutmali bakir bloktan olusmaktadir. Yiiksek voltajin bir ucu
filamente diger ucu ise topraga baglidir. Anodun topragi ise soguma suyu lizerinden baglanmaktadir.
Uzerinden akim gegirilerek 1sitilan flament elektron sagmaya baslar ve elektronlar kars: tarafta
bulunan hedefteki yiiksek voltaj tarafindan gekilirler. Flamenti ¢evreleyen, kiigiik metal hiicre de
ayn1 negatif yiiksek gerilime sahip olup, olusturulan elektronlar: itip hedefin dar alanina odaklar.
Odak noktasindan yayilan X-iginlar tiip igerisinde bulunan X-iginlarinin rahatca gecebildigi iki

kiigiik pencereden ¢ikarlar [28].

Balar - Valom

Sogutucu su

Beritum  X-igmlan Odaklayict Metal Hiicre

pencere

Sekil 3.1 X-1s1n1 direten tiiptin sematik gosterimi [28]
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3.1.2 Bragg kirinim

Kristal katilarin atomik yapist X- 1sinlart kirmmim teknikleri kullanilarak belirlenebilir. X-
isinlart difraktometreleri Bragg kirinim yasasi temel prensipleriyle ¢aligmaktadirlar. W.L. Bragg ve
W.H. Bragg a gore bir kristal i¢erisindeki atomlar paralel diizlemler halinde siralanmis olup sikica ve
diizglince paketlenmis halde bulunmaktadirlar. Bunun akabinde X-1sinlarinin ayni 1sikta oldugu gibi
kirmim gergeklestirebilecegini one siirmislerdir. Sekil 3.2 de ¢izim diizlemiyle normal, atomlar1
birbirine paralel olan A, B, C, D, ... diizlemlerinde ve diizlemler arasi mesafe (d’)olacak sekilde
siralanmig bir kristalin pargasini temsil etmektedir. Dalga boyu A olan miikemmel oldugu farz
edilen bir monokromatik x-1s1nlari, Bragg acisi olarak adlandirilan, birbirine tamamen paralel
oldugu farz edilen kristal diizlemine bir 8 acis1 yapan demet gelmektedir. Kirinim olayi; atom
ile 151n arasinda bash basina bir etkilesim olmayip, karsilikli olarak birbirlerini giiglendiren ¢ok
fazla sagcinmis 1sinlardan olusan bir demetin sa¢cinimi durumudur. Atomlar tzerlerine gelen x-

1sinlarini tiim yonlerde sagar, bunlardan tamamen es fazl olanlar1 kirinan demetleri olusturur

[28].

1 X diizlem normali Y

Sekil 3.2 X-isinlarinin bir kristal tarafindan kirmiminin gosterimi [28]
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Sekil 3.2 de gelen demetin (1) ve (1a) 1silarim ele aldigimizda; birinci diizlemdeki K ve P
atomlarma c¢arpmakta ve tim yonlerde saginmaktadirlar. Sadece (1°) ve (1a’) yonlerinde saginan
1sinlar tamamen es fazli; birbiri ile girisebilen demetlerin XX’ ve YY’ dalga cepheleri arasindaki yol
uzunlugu farki (QK — PR = PK cos 6 — PK cos 0 = 0) sifirdir. Benzer sekilde birinci diizlemdeki tiim
atomlardan saginan ve (/’) yoniine paralel tiim iginlar, kirinan demete katkida bulunmaktadirlar.
Diger tiim diizlemler i¢in de benzer sekilde gecerli olan bu duruma ek olarak farkl iki diizlemdeki
atomlarin girisimleri s6z konusu oldugunda; K ve L atomlarindan saginan, yol farki (1K1”) ve (2L2)
isinlart i¢in (ML + LN = d’ sin @ + d’ sin 0) olacaktir. Bu ayn1 zamanda S ve P den saginan
gosterilen yonde Ortiisen 1sinlarinin da yol farki olmasinin yani sira, ayni diizlemde olan S ve L veya
P ve K dan sa¢inan 1sinlar arasinda bir yol farki olmayacaktir. Saginmis (/) ve (2°) 1sinlar1 tamamen

es fazli olmasi halinde yol farki n (n =1,2,3, ..., “kirinimin derecesi”) sayida dalga boyuna esit

olacaktir (Esitlik 3.1) [28].
2 d' sinf = ni 3.1)

Bu esitlik ilk olarak W.L. Bragg tarafindan formiile edilmis ve Bragg yasasi olarak
bilinegelmistir. Bu yasa kirmimin gerceklesmesi i¢in gereken kosullari ifade etmektedir. Kirinim
derecesinin sin@ ile denk alacagi herhangi bir integral degeri, toplam degeri gegmez ve komsu
diizlemlerce saginan 1s1nlar ile yol farkindaki dalga boylariin sayisina esittir. Bu sebeple, n =1,2,3,
... kirnim derecesine denk gelen, 1 ve d’gibi sabit degerler i¢in birden fazla gelen 151n agis1 64, 65,
05,... olabilmektedir. Sekil 3.2” deki birinci dereceden yansimada (n = 1) saginan (/) ve (2°) 1sinlari
yol uzunluklarinda ve fazlarinda “bir”, (1) ve (3°) 1sinlant “iki”, (/) ve (4°) isinlart “ii¢” ve bu
sekilde devam ederek kristal diizlemleri boyunca dalga boyu cinsinden farklilik gosterirler. Boylece
tim dlizlemlerdeki tiim atomlar tarafindan saginan 1sinlar tamamen es fazli olur ve birbirlerine
katkida bulunarak girigken etkilesim (yapici girisim) gerceklestirirler. Uzayin diger tiim yonlerinde
sacinan 1ginlar ise faz dis1 olup birbirlerini soniimler ve yikici etkilesim gergeklestirirler. Kirinan
demet ayn1 yonde kirinan tiim 1sinlarin toplamina kiyaslandiginda, dalgalarin girisimi s6z konusu
oldugundan daha giicliidiir fakat gelen 151n ile karsilastirildiginda kristalin gelen demetin enerjisinin

kiigiik bir boliimiinii sagtig1 hesaba katildiginda son derece giigsiizdiir [28].

[k bakista, X-1gmlarmin kristallerdeki kirinimi, gériinen 15181n aynadaki yansimastyla bir hayli
benzerlik gostermektedir. Bu benzerlikten dolayi, atomlarin olusturdugu diizlemler kiictlik birer ayna
gibi davranmakta ve X-iginlarini yansitmaktadirlar. Fakat kirmmimm ve yansima olaylar1 temel
kavramda farklilik gostermektedirler. Yansityan goriinen 151k, yalnizca yansidigi ylizeyin yalnizca

ince bir katmaninda gerceklesirken kirman demet, gelen demetin glizergahindaki kristalin her
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atomundan sa¢inan 1sinlardan olugmaktadir. Monokromatik x-iginlarinin kirmmimi yalnizca Bragg
yasasinin kosullarint saglayan belirli acilardaki etkilesimlerde gerceklesmekte, goriiniir 1518in
yansimasi herhangi bir acida gerceklesmektedir. Gorlniir 1518 1yi bir aynadan yansimasi
durumunda neredeyse yiizde 100 verimlilik elde edilirken, kirinima ugramis bir x-1sininin siddeti
gelen 1s1na kiyasla ¢ok daha diistiktiir. Bu farkliliklara ragmen kirici diizlemler ve kirinan demetler
tanimlandiginda yansitict ve yansiyan demetler terimleri kullanilmaktadir. Kisaca ozetlemek

gerekirse, kirmim esas olarak, bliyiik sayilarda atomlarin is birligiyle gerg¢eklesen sa¢inma olayidir

[28].

Iki geometrik gercegi hatirlamakta fayda vardir, Syle ki; birincisi, kirimim diizlemine normal
olan gelen demet ile kirman demet daima ayn1 diizlemdedir. Ikincisi, kirinan demet ile iletilen demet
arasindaki ac¢1 daima 2 @ kadardir. Bu ayn1 zamanda kirinim agisi olarak bilinmekte ve deneysel

olciimlerde @yerine daha ¢ok bu ag1 kullanilmaktadir [28].

Kirinim genel olarak, dalga hareketinin dalga boyu saginim merkezleri arasinda tekrar edilen
yolun biiyiikliigiiyle aym katta oldugunda gergeklesmektedir. Bu durumda siné toplamdan kiigiik

olacag igin,

ni ;
Y — sinfd <1 (3.2)

seklinde gosterilebilir [28].

Boylece nA, (2d°)’ den kiigiik olmak zorundadir. Kirmim i¢in n’ nin en kii¢iik degeri 1° dir.
(n = 0) iletilen demet ile aym1 yonde kirinan demete tekabiil etmektedir ve bu gozlenemez. Bu

sebeple gozlenebilecek her ac1 (268) i¢in kirinim kosulu,
A<2d’ (3.3)
olmaktadir [28].

Birgok kristal diizlemleri i¢in &, 3A’ un kat1 ya da daha kiigiiktiir. Bu ayni zamanda A’nin
6A’ dan daha biiyiik olamayacagl anlamina gelmektedir. Bir kristalin yaklasik 500A dalga
boyuna sahip ultraviole bir 1s1tmay1 kirmasi miimkiin degildir ve diger bir yandan A’ nin ¢ok
kiiciik olma durumunda kirinimin 6lciimii ¢ok 6zel ekipmanlar gerektirmektedir. O halde

Bragg yasasi su sekilde,

1= 2% sing (3.4)
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Yazilabilir [28].

A’ nin kat sayisi tek olduguna gore, aralarindaki bosluk bir 6ncekinin 1/n kadar1 olan
diizlemlerden gerceklesen herhangi bir dereceden yansima, birinci dereceden yansima olarak

distintilebilir. Bu durumda d = d’/n olarak tanimlandiginda,
A = 2d sinf (3.5)

seklinde yazilabilmektedir [28].

S
¥

S0 ,
3 1 fl
2’ 2 '
>X / v
b i ‘
C

s~ ]
- ~ | (200)
AX D\ /F |

b (100) e e N

2

i+1

(a) (b)

Sekil 3.3 Birinci ve ikinci dereceden yansimalarin gosterimi () ikinci derece 100 yansimasi (b) birinci derece 200
yansimast, gelen ve kirman demet swrasiyla Sqve S, i, (i+1/2) ve (i+1) diizlem katmanlarinin siralarini temsil etmektedir

[28]

Basit kiibik bir madde i¢in sekil 3.3 (a)’ da gosterilen ikinci dereceden 100 yansimasi
ele alindiginda (100) diizleminde komsu olan i ve i+1 diizlemlerinden yansiyan, saginan
1sinlar arsindaki yol farki ABC iki tam dalga boyuna tekabiil edecektir. Basit kiibik yapinin
kafes noktalarinin hepsi, (100)’ dan birinin iistiinde ve aralarindaki mesafe d = a/(1% + 0 +
0)%> = a’ dir. Eger sekil 3.3 (b) deki kesik cizgi ile belirtilen 7 ve (/+1) diizlemleri arasinda
sa¢inim yapacak bir diizlem olsayds, i ve (/+1) diizlemlerindeki atomlardan faz dis1 olan bir
dalga boyu sacgarlardi. O halde, j (i41/2) ve (i41) diizlemleri, kirlnan demetin es fazh
konumlaridirlar. ikinci dereceden 100 kirmmimminin bu periyodikligi, (“a/2”), dy ile

belirtilmektedir. 4=2, k=0 ve /=0 i¢in d-araligr formili kullanildiginda d,y,0 = a/2’ yi

33



vermektedir. (100)’ 1n katlar1 olan 300, 400, ... dizlemlerinin ugiincii, dordiincii dereceden
yansimalari i¢in de benzer durumlar gegerlidir. Genel haliyle, araligi d’ olan (hkl)’ nin n’ inci
derece kirimimi, araligt d =d'/n olan (nhnknl) nin birinci derece kirimimi olarak

dusiintilebilmektedir [28].

3.2 Elektron mikroskobu

Ilk elektron mikroskobu Ernst Ruska tarafindan de Broglie’ nin 1924 teki kesfinden dokuz yil
sonra yapilmistir. Optik mikroskoplara kiyasla goriinen 1s18in kisitli dalga boyu skalasi yerine
elektron demetlerini goriintillemek icin kullanan elektron mikroskoplart bir goriintiiyli 14 kat
biiylitebilmektedir. Yapilan deneylerde elektron mikroskoplarinin optik mikroskoplardan 200 kez
daha fazla biiyiiltebilme 6zelligine sahip oldugu goriildiigi belirtilmektedir [27].

Sekil 3.3 de elektronlarin kat1 yiizeyler ile etkilesimlerinin bir 6zeti gdsterilmektedir. Iletilen
ve sagilan demetler kullanilarak muhtelif araclar gelistirilebilmektedir. ~ Transmisyon elektron
mikroskobu (TEM) bugiin kullanilan Auger ylizey analizor ve geri sa¢ilimli analizorler gibi bir¢cok
cesit elektron mikroskobunun temelini olusturmaktadir. Taramali elektron mikroskobu (SEM) geri

sagilan elektron prensibi ile ¢alismaktadir [27].

Elektronlarin bir ylizey ile temas1 esnasinda bir kismi absorblanirken bir kismi gegis veya kati
icerisinden iletilebilirler. Yiizeye temas eden elektronlar yiiksek enerjili demetler halinde carpmakta
ve sonug¢ olarak absorblanan demetler kat1 cismi 1sitmaktadirlar. Elektronlar belirli bir sinira kadar
niifuz edebileceklerinden iletimin gerceklesmesi icin numune kalinlig1 6nem arz etmektedir. Iletilen
elektronlar (TEM) in temelini olusturmaktadir. Olusan geri sagilimlar goriintiilemeye, Auger
elektronlar1 yiizey analizi yapilmasina ve ylizeye ¢arpan yiiksek enerjili elektronlarn bir kismi X-

1isinina doniiserek numunenin kimyasal analizine olanak saglamaktadirlar [27].

Hem iletken hem de yalitkan numuneler (SEM) araciligi ile goriintiilenebilmektedir. (SEM) ile
nanometre skalasinda goriintiileme miimkiindiir. Hizlandirma voltaj1 genelde 20-30 kV civarindadir.
Elektronlar, elektromanyetik bobin araciligiyla muhafaza edilip odaklandirilirlar. Odaklanan
elektronlar donebilen bir platform tizerinde bulunan Ornek {izerine yonlendirilirler. Numune
iizerinden yayilimi tespit edilen ikincil elektronlar numune yiizeyini taramalari i¢in yonlendirilirler.

Numuneler geri saginan elektronlarin dar bir demetine maruz kalirlar ve bu demet numune ylizeyini
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hizlica tarar. Olusturulan demetin yiizey ile niifuzu gergeklestiginde numunenin karakteristik

ozelligini tastyan elektronlar veya fotonlar yayimlanirlar ve bu veriler ile goriintii elde edilir [27].

Gen sagmey elektronlar
Auger elektronlar
w’ C&UO&

Taramak elektron
mekroskobu (SEM)

Sekil 3.4. Elektron-kat: etkilesimleri ve kullanilan elektron mikroskoplari [27]

Manyetik lensler
Geri sagilm elektron 1]
dedektori s ikincil elektron

Numune

Sekil 3.5. Taramali elektron mikroskobu sematik gosterimi [27]
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3.2.1 SEM icin numune hazirlama

Yalitkan fazlar igeren numuneler absorlanan elektronlar1 topraklayabilmek i¢in ince metal bir
yiizey ile kaplanmaktadir. Bu islem i¢in atom numarasi yiiksek iletken elementler tercih
edilmektedir. Yiiksek atom numarali elementler daha diisiik hacimlerde etkilesirler bu sebeple daha

yiiksek sinyaller tiretebilmektedirler [27].

Kaplama islemi, buharlastirma ve sigratma yoOntemleri olarak iki farkli sekilde yapilabilir.
Buharlagtirma yontemi, vakum kosullarinda kaplanacak olan metal buharlastirilarak numune
yiizeyine kaplanir. Sigratma yoOnteminde iyonlar yliksek hizlara ulastirilip numune yiizeyine

carptirilir [27].

3.2.2 Sicratma (sputter) yontemi

Numune anot iizerine yerlestirilip katoda negatif yliksek gerilim uygulanir. Katottan ayrilan
elektronlar plakalar arasina olusturulan argon gazi ortamini iyonlastirirlar. Argon iyonlar1 hedefteki

metal atomlarini sokerler ve sokiilen metal atomlari numune yiizeyini kaplar [27].

Bu ¢alismada si¢ratma yontemi kullanismis olup kaplanacak metal altin olarak se¢ilmistir.
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4. SONUCLAR VE YORUMLAR
4.1 XRD sonuclari

Rikagu Miniflex cihazindan elde edinilen XRD verileri Rietveld Refinement yontemi igin
Maud Versiyon 2.8, faz tanmimlamalar1 i¢in High Score Xpert Plus ve Qualx Versiyon 2.0
programlar1 kullanilarak analiz edildi. Rietveld Refinement (R.R.) yontemi igin kullanilan
hesaplanmis veriler Kristalografi acik veri kaynagi (COD) dan Cif (Crystallography Information
File) dosya formatinda alindi. R.R. yonteminde kullanilan cif dosyalarin gorselleri VESTA
(Visualization for Electronic and Structural Analysis) Versiyon 3.5.7 programi ile elde edilip Sekil

4.19, Sekil 4.20 ve Sekil 4.21 de gosterilmekte olup kaynaklar1 belirtilmistir.

Sekil 4.2 de Po numunesinin en siddetli fazinin (10-1) diizlemine sahip Kuvars fazi oldugu
goriilmekte ve spektrum boyunca baskin faz oldugu goézlenmektedir. Bunun sebebi her ne kadar
kuvars sicaklikla degisip amorf ve kristal yapilar olustursa da ergime sicakligir 1700°C civarlarinda
olmas1 ve porseleni olusturan diger iki eksenin de SiO2 yap: ve tiirevlerince zengin olusu, bu fazin

kiitle boyunca yayilmasina olanak sagladigi gozlenmektedir [13].
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Sekil 4.1 PO numunesinin Rietveld Refinement analiz grafigi
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P: numunesi %1 eritken madde Uleksit (NaCa(BsOs(OH)s).5H20) katkili kiitleye sahiptir.
Erime sicakligr 850°C olan ve birden farkli safsizlik i¢eren iileksit, i¢erisinde ¢ikarildig1 yataklara
bagl olarak lityum ve fosfat igerebilmektedir. Faz tanimlamasi esnasinda Koz dekapelaj islemi
uygulanarak bu safsizliklarin kristal yapilara dahil oldugu R.R. yontemi ile birden fazla kez
rafine edilip hesaplandi ve bu fazlarin varlig1 dogrulandi. Yapilan rafine sonrasi LiAlSiO4 (LAS)
yapisinin kuvars fazi ile ¢akisik oldugu ve sicakligin yiikselmesiyle bosalan atomik valans
degerlerine safsizliga ait katyonlarin yerlestigi ve es fazl olarak bulundugu goézlemlendi. Li*
gibi katyonlarin yapisal kanallara yerlesip B-kuvars fazim stabilize edebilmekte ve bu %1-5 katki
icerisinde bulunan safsizlik miktar1 bunun gerceklesmesi i¢in gerekli olan esik degerini gecmeye
yeterli oldugu gozlense de a-kuvars fazinin da karkas igerisinde yer bulabildigi R.R. analizinde

gozlendi (Sekil 4.3 ve 4.4) [19, 30,31,32].

Bununla beraber B(PO4) fazinin kalsit (CaCOs3) ile ¢akisik oldugu ve faz icerisinde bulunan
bor atomunun kalsit kristalinin oktahedral tabakalarini sikistirip tanecik biiytimesine katkisi oldugu
gozlendi. Feldispatin ergime sicakliginin yiliksek olmasi, saf sodyum-feldispat “albit”
(Na20-Al203-6Si02) oldugu sekliyle faz tanimlamalarinda gézlenmektedir. Bentonit iceriginden
oldugu diisliniilen ve bentonit minerallerinde ¢ok yaygin bulunan kalsiyum-feldispat “anortit”

(Ca0-Al203-2Si02) albit ile cakisik diizlemdeki bir safsizlik oldugu gozlenmektedir [13,33,34].
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Sekil 4.5 P2 numunesinin Rietveld Refinement analiz grafigi



P> numunesinde eritken madde katkisinin artmasiyla (101) diizleminin bulundugu fazin
siddetinin arttig1 Sekil 4.6 da goriilmektedir. Burada katki miktar1 arttikca B®*, AI** katyonlarmin B-
kuvars fazinin korunmasinda ve o-kuvars fazinin olusumunun yavaslattigi ve bu sebeple pik

siddetlerinde artis gozlendigi diistiniilmektedir [30,35].
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Sekil 4.6 P2 numunesi icin XRD grafigi
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{713 ¥PPIS

00

e e




P3 numunesinde tleksit katkisinin artmasiyla kalsit fazindaki tanecik biiylimesi kristalin (104)

diizleminde siddetini artirdig1 gézlemlenmektedir.

v I v | v I v | v | v I
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2500 .
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T T T T T T T T T T T T
10 20 30 40 50 60 70

26 (derece

Sekil 4.8 P3 numunesi icin XRD grafigi
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Sekil 4.9 P4 numunesinin Rietveld Refinement analiz grafigi
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26 (derece)
Sekil 4.10 P4 numunesi i¢in XRD grafigi

P4 numunesinde iileksit artis1 kalsit disindaki diger fazlarda da kristallestirmeyi artirdig
kristobalit fazinda (111) diizleminin olustugu, SiO2 basit kimyasal kompozisyonuna sahip olmasina

karsin, yapmin yar1 kararli olmasi, faz gecislerinin termodinamik sartlar altinda birden fazla

opsiyona sahip olmasina sebep olmaktadir.

Po-s aras1 numunelerin kiitlelerinde SiO» fazlariin farkli konsantrasyonlarda oldugu ve
konsantrasyon artiginin iistel olmadigi, sinterleme sicakliginin diisiirtiliip tileksit katkisinin
artirtlmasinin bu durumun ¢6ziimii olacagi diisiiniilmektedir. Fakat bu ¢alismada i¢in %5 katk1

miktarindan sonra yalnizca sinterleme sicakligi diistirtiliip katki miktar1 %S5 tleksit eritken madde

olarak sabit tutulmustur [13,32,36].
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Sekil 4.11 P5 (1100) numunesinin Rietveld Refinement analiz grafigi
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SIDDET (b

Uleksit katkisinin artisi ile kalsit fazinin (104), (2-10), (2-13), (202) ve (10-8) diizlemlerindeki
siddetin artig1 Sekil 4.11 ve 4.12 de goriilmektedir.
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26 (derece)

Sekil 4.12 P5(1100) numunesi i¢in XRD grafigi
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Sekil 4.13 P5(1050) numunesinin Rietveld Refinement analiz grafigi
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Sekil 4.13 de (104) diizleminin siddetinin arttig1 fakat diger kalsit piklerinin azaldig1 gézlenip,
eritken maddelerin sicaklikla tanecik biliylimesine katkisinin azaldigi ve sinterleme sicakliginin

diistiriilmesinin polikristal kiitle i¢erisinde kiimelenmelere sebep olacagi disiiniilmektedir [37].
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26 (derece)

Sekil 4.14 P5(1050) numunesi i¢in XRD grafigi
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Sekil 4.15. P5(1000) numunesinin Rietveld Refinement analiz grafigi
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P5 (1000) numunesinin sinterleme sicakliginin diismesiyle beraber eritken madde iileksitin
kalsit fazindaki tanecik biiylimelerine etkisinin (104) diizlemine ait pikte gozlemlenmektedir. Bunun
sebebinin {ileksit yapisinda bulunan H>,O molekiillerinin buharlagsmasi ve OH baglarinin kopmasi
esnasinda olusturdugu porozitelerden kaynaklandigi ve bu porozitelerin tanecik temaslarina

dolayisiyla tanecik sinirlarinin biiyiimesine engel oldugu gézlenmektedir [32].
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Sekil 4.16 P5(1000) numunesi i¢in XRD grafigi
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Sekil 4.17 P5(950) numunesinin Rietveld Refinement analiz grafigi
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Sekil 4.18 P5(950) numunesi igin XRD grafigi

Sinterleme sicakliginin diismesiyle B-kuvars fazinin silikat guruplarinin igerdigi safsizliklarin
katyonlarinca stabilize edildigi (10-1), (100), (20-1) ve (2-12) piklerinde SiO> guruplarinin etkin faz
oldugu gozlemlenmektedir. Ozellikle (10-1) pikinde B-kuvars fazi, saf halde bulunduklarin cakisik
fazda bulunmalari nadir bir durum olmakla birlikte a-kuvars fazinin tam olarak formunu
olusturamadigr Sekil 4.17° de gorilmektedir. B(PO4) kristali yerini yeni olusan Bi12024H12
(metaborik asit) kristaline biraktig1 ve bor atomlarinin kalsit biiyiimesine katki saglamaya devam

ettigi sekil 4.17 deki R.R. analizinde gézlemlenmektedir [38].
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Albit Anortit

Kalsit-CaCO;3 B(PO:)

Sekil 4.19 Rietveld Refinement (R.R.) yontemi icin kullanilan (Cif) verilerin VESTA ile hazirlanmis polihedral
gosterimleri [35,39,40,41]

L1AISiO4 B12024i2

Sekil 4.20 Rietveld Refinement (R.R.) yontemi i¢in kullanilan (Cif) verilerin VESTA ile hazirlanmuis polihedral
gosterimleri [30,42]
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Knstobalit-11

Kristobalit-T @3

a-Kuvars - Kuvars

Sekil 4.21 Rietveld Refinement (R.R.) yontemi i¢in kullanilan (Cif) verilerin VESTA ile hazirlanmuis polihedral
gosterimleri [36,43,44,45]
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4.2 SEM sonuclan

Spectrum 2

Spectrum 2

60um A Electron Image 1 ull Scale 1955 cts Cursor; 30358 (12 cts)

Sekil 4.22 PO numarali numunenin 500x ve 3000x yakinlikta SEM gériintiisii ve EDX 6l¢timii

Sekil 4.22 da gorildigi tizere katkisiz Po numunesinin bir hayli camsi-amorf yiizeye sahip
oldugu goriilmektedir. Goriintiide gbzlenen beyaz bolgelerin EDX sonuglarin beliren bentonit kil

minerali igerisinde yapiya etkisi azimsanmayacak miktarlarda bulunan Fe;Os safsizligindan ve
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benzeri metal safsizliklardan kaynaklandigi ve elektron demetlerinin bu bolgelerde yiiklenmelere

sebep oldugu i¢in daha parlak ve belirgin oldugu gézlenmektedir [34, 46].

Spectrum 1

100pm ' Electron Image 1 ull S IR Oy Cursor, 064 (19 ds) te

Sekil 4.23 P1 numarali numunenin 500x ve 2000x yakinlikta SEM gériintiisii ve EDX 6l¢imii

Numunenin yilizey alan1i boyunca belirgin sekilde gozlemlenen siyah bdlgelerin tleksit
katkisinin artisiyla biiyiiyen kalsit kristali oldugu diisliniilmekte, P1 numunesi i¢in bu fazin, katki

miktarinin az olmasindan dolay diizgiin yayilim gostermedigi sekil 4.23 de gozlemlenmektedir.
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a 1 2 3 4
ol Soale M55y Cursor 1409 (doin)

80pm ' Electron Image 1

Sekil 4.24 P2 numarali numunenin 500x ve 2500x yakinlikta SEM goriintiisii ve EDX 6l¢iimi

Katki miktarinin artisiyla birlikte kuvars ve kalsit fazlarinda olusan kiimelenmeler ve

yigilmalar sekil 4.24 deki P2 numunesinin (SEM) goriintiisiinde gozlenmektedir.
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.'s i 3 ” s ' o 1 3 1 F
T00pm ' Electron Image 1 ull Soads TES cbs Curgor: 3439 (2 chg)

Sekil 4.25 P3 numarali numunenin 500x ve 2000x yakinlikta SEM gériintiisii ve EDX dlgtimii
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L 1 2 3 2

f BOpm ' Electron Image 1 ulll Semle iR os Diridre 49D (3 S8 iy

Sekil 4.26 P4 numarali numunenin 500x ve 2500x yakinlikta SEM gériintiisii ve EDX dlgtimii
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Spectrum 258

.| i i [ 8 10
1 80pm ' Electron Image 1 ol Cioale 2001 cis Cursor: 11 AR (Dicls) e

Sekil 4.27 P5 numarali 1100 T de sinterlenen numunenin 500x ve 2500x yakinlikta SEM gériintiisii ve EDX 6l¢timi

P3, P4 ve Ps numuneleri i¢in katki miktarinin artmasiyla kuvars, albit ve kalsit fazlarinda
diizgiin dagilim oldugu, tanecik boyutlarinin biiyiimesiyle homojen bir yapt numunelere ait (SEM)

goriintlilerinde gézlemlenmektedir.
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1 2 1 L]
i 80pm T Electron Image 1 ‘il Scales 830 cix Dursor: 3248 !El.'-l'l-!

Sekil 4.28 P5 numarali 1050 T de sinterlenen numunenin 500x ve 2500x yakinlikta SEM gériintiisii ve EDX 6l¢timi

1050°C sicakliginda sinterlenen Ps numunesinin sekil 4.28 teki gorselinde az da olsa porozite

olusumlar1 gozlenmektedir fakat yigilma ve kiimelenmelerde bir artis olmamustir.
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| k| L]

7oHm Electron Image 1 Sombs SE Oln Qursor 6274 (D ola)

Sekil 4.29 P5 numaral 1000 <C de sinterlenen numunenin 500x ve 2700x yakinlikta SEM gériintiisii ve EDX dlgtimii
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§ E ]
' 3o ] Electron Image 1 Pl Scmte 1530 s Sarsor 3110 £ ki)

Sekil 4.30 P5 numaralr 950 T de sinterlenen numunenin 500x ve 5500x yakinitkta SEM gériintiisii ve EDX 6lgtimii

1000°C ve 950°C de sinterlenen numunelerde bentonit ve iileksit mineralleri igerisinde
bulunan H20 ve OH molekiillerinin sebep oldugu porozitelerin artigi, taneciklerin temaslarinda

azalma oldugu ve safsizliklardaki kiimelenmelerde artiglar gozlenmektedir.
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i

P5 (1100)

WAEY

P5 (950)

\

P5 (1050) P5 (1000)

A

Sekil 4.31 Pg.s ve Ps (1100°-950°) numarali numunelerin Fiji ImageJ programi kullanilarak olusturulan yiizey goriintiisti

Sekil 4.31 da goriilen yiizey degisimi goriintiileri sahih olmamakla birlikte yiizey morfolojisi
hakkinda elektron demetlerinin yansima siddetine bagli degisimleri gostermekte ve bu degisimler
yiizeyin dagilim formu hakkinda bilgi vermektedir. P1 numunesinin yiizey goriintiisiinde porozite
benzeri olusumlarin, kalsit yigilmalarinin {izerine gelen 1sin demetlerinin geri yanmamasi sonucu
olustugu gozlenmektedir. Bunun yaninda katki ve sinterleme sicaklik degisimlerinin, yiizeyin

homojen dagilimina porozite olusumlarina ragmen major bir etkisi gozlenmemektedir [47,48].
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4.3 Empedans ol¢iimleri sonug¢lari

Diisiik frekanslarda birbiri ile tamamen ayni1 yonde yonelmis polarize molekiiller AC alanin
her dongiideki yon degisimine, yiiksek frekanslarda uyum saglayamaz. Yiiksek frekanslarda
molekiiller relaksasyon durumuna gegtiklerinde enerjiyi depolayamaz hale gelirler. Polar olmayan
biiylik molekiiller oryantasyonlarini genellikle algak frekanslarda kaybeder ve relaksasyon siireleri
saniye cinsindendir. Polarlanmis daha kiiclik iyonik tiirler kHz-MHz frekans bandinda milisaniye
veya mikrosaniye siirelerinde relaksasyon gosterirler. Bir 6rnegin bilesenleri, diisiik frekanslarda
yiiksek permitivite degerleri baska bir degisle kapasitif 6zellik gosteritken daha fazla sayida
birbirinden farkli dipoller, uygulanan alan ile ayni yonde yonelir ve miimkiin olan maksimum
enerjiyi depolar. Bu durumda 6rnegin bilesenleri dielektrik dipol yiiklenmesi olaymi gergeklestirir.
Frekans yiikseldik¢ce ya da yiiksek frekanslarda bu durum yerini diisiikk permitivite ve kapasitans

degerlerine yerini birakir [23].

Sekil 4.32 de gosterilen permitivitenin reel kismi sinterleme sicakligi ile orantili olarak artis
gostermekte ve bunun sebebi tanecik siirlarindaki temasin artmastyla yiizeyler arasi polarizasyonun
gergeklestigi ve yiiklerin ayirimina olanak sagladigi anlasilmaktadir. PS5 (950°) numarali 6rnegin
permitivitesinin reel kisminda algak frekanslarda kismen daha sert bir diisiis oldugu gozlenmektedir.
Bu durum cam formasyonunun azalmast ile yigilmalarda biriken Na*, Ca*, Fe*vb. iyonlarin sebep

oldugu diistintilmektedir [37,49].
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4,5

P5(1100=C),
P5(1050°C),
P5(1000°C),

oo

g' (F/m)

Sekil 4.32 Farkli sicakliklarda sinterlenen numunelerin permitivitelerinin reel fragmanmn frekansa bagh logaritmik
degisimi
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O  P51100°C)
107 O PH1050°C)
% P5(1000°C)

W PS(950°C)

g" (F/m)

log f (Hz)

Sekil 4.33 Farklr sicakliklarda sinterlenen numunelerin permitivitelerinin imajiner fragmanin frekansa bagli logaritmik
degisimi

Sekil 4.33 de dielektrik materyalin iyon iletim bileseni olan permitivitenin sanal kismindaki
degisim gozlenmektedir. Malzemenin direnci ile ters orantili olan bu bilesende 6rneklerin sinterleme
sicakliginin yiikselmesi ve bunun sonucu olarak camsi fazlarinin artistyla kayip faktoriiniin algak
frekanslarda daha kiigiik oldugu, artan kristal formlarinin ve tanecik temasiyla yiik tasiyicilarin
relaksasyon siireleri azalmistir. Fakat frekans yiikseldik¢e yakin tanecik sinirlarina sahip 6rneklerde

hareket edebilen yiik tasiyicilari kaybin artmasina sebep olmustur [26,37].
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035 O PS1100°C)

g & PS{1050°C)
P5(1000°C)

0,30
P5(950°C)
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7,5x10°12

7,0x10°% —

65510712

6,0x10712

55510712 —

5,0x10°12 <

4,5x101% <

4,0x10°1% <

35510 —rrrr —rrrrr —rrrrr
10% 10* 10% 108

Sekil 4.34 Farkli sicakliklarda sinterlenen numunelerin kayip tanjantinin ve él¢iim cihazindan dogrudan alinan
orneklerin sigasuun frekansa baglh logaritmik degisimi
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Dielektrik kayip tanjanti, polarizasyonun zirve noktasinda depolanan enerjinin materyaldeki
her bir radyal basina dagitilan enerji oranini géstermektedir. Geometrik faktorlerden muaf bir sekilde
iletken mekanizmalarin ve dielektrik relaksasyonun anlasilmasina olanak saglamaktadir. Sekil 4.34
de yiiksek frekanslara dogru daha yiiksek sicakliklarda sinterlenen orneklerin kayip tanjantlarinda
kiigiik bir artis gozlenmektedir. Bu durum tanecikler arasi iletimin, kristallesmenin ve yiik

tastyicilarin temaslarmin artisiyla agiklanabilmektedir [37,49].

Empedans 6ziinde vektorel bir nicelik olup esitlik (1.29) da oldugu gibi kompleks sayilar ile
vektoriin yonii ve biyiikliigi ifade edilebilmekte ve bu Z' ve Z' bilesenleri sirasiyla empedansin
resistif ve reaktif yonlerini temsil etmektedir. Empedansin kapasitif segmenti AC frekansla ters
orantil1 iken resistif bileseni frekanstan bagimsizdir. Faz agis1 ¢ yliksek frekanslarda -90° ye dogru
diisiikk frekanslarda ise 0° ye dogru yonelimlidir. Bu durumda materyalin bu iki bileseni igin;
kapasitif bilesen yliksek frekanslarda akima kars1 en az empedans yolunu se¢ip faz agisinin en biiyiik
mutlak degerinde reaktif empedans gibi davranacak ve bunun tersi olarak algcak frekanslarda
empedans resistif empedans davranisi gosterecektir. Buna gore resistif 6zellik gosteren bir bilesenin
yalnizca empedansin reel kismina ait degerlere sahip olurken kapasitif 6zellik gdsteren bilesenin
yalnizca empedansin imajiner boliimiine ait degeri bulunacaktir. Bir kapasitoriin empedans1 artan

frekansla azalir ve tizerinden gegen akimin faz agisi -90° ye dogru kaymaktadir [23,50].

Sekil 4.35 de gosterilen Nyquist ¢izimi ve faz acisi grafiginden gorildiigii lizere farkli
sicakliklarda sinterlenen ornekler frekansin artisi ile ¢ nin -90° ye dogru kaydigi, sinterleme sicakligi
arttikca tanecik smirlarinin yaklagmasi sonucunda analiz edilen 6rneklerin daha kapasitif 6zellik

gosterdigi Sekil 4.34 deki Cy,-Log f grafiginde gozlenmektedir.
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Sekil 4.35 Farkli sicakliklarda sinterlenen numunelerin empedans Nyquist gosterimi ve faz agis1 degisim grafigi
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Sekil 4.36 Farkli sicakliklarda sinterlenen numunelerin hesaplanan iletkenlik degerlerinin frekansa bagh logaritmik
degisimi

SEM analizlerinde de goriildiigii tizere porselen orneklerin igerisinde goreceli olarak homojen
dagilim gosteren yiik tagiyici iyonlar kristal yapida porozitenin azalmasiyla, frekansin yiikselmesiyle
birlikte relaksasyon siirelerinin azalmast ile iletkenlige katkida bulunmaktadirlar. Bu durum o6zellikle
bentonit kil minerali igerisinde bulunan Fe,0; safsizligindan kaynaklandigi fakat hazirlanan
orneklerin her birinin ayni kiitlede bentonit katkisina sahip olmasi sonucu iletkenlikte dramatik
degisimlere sebep olmadigi gozlenmistir. Bunun yami sira, temas yiizeyleri artmis daha yliksek
sicaklikta sinterlenen orneklerde sigrama mekanizmalarinin daha etkin oldugu ve bunun neticesi

olarak yiiksek frekanslarda AC iletkenlikte artiglar gézlenmektedir [35,37,38,42,47,51].
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5. TARTISMA

Kapasitorler, enerji depolama teknolojisinin en eski ve en giivenilir aygitlarindan biri
olagelmistir. Bu alanda elektro-seramikler ve porselenler fevkalade bir rol tistlenmektedirler. Ticari
olarak iiretilen kapasitorlerin fabrikasyonunda, dogrusal (dogrusal dielektrik; indiiklenen
polarizasyonun elektrik alanla orantil1 ve ayn1 zamanda elektrik deplasmanin toplam elektrik alanla
orantil1 oldugu materyal) ve dogrusal olmayan dielektriklerin her tipi kullanilmaktadir. Kapasitorler
neredeyse tiim elektrik devrelerde zaruri bilesen olarak bulunmakta, basit enerji depolamaktan
ziyadesiyle sofistike elektronik filtre islemi gibi c¢esitli gorevleri yerine getirmektedirler.
Kapasitorler i¢in aranan en 6nemli iki 6zellik; ne kadar enerji depolaya bildigi ve depolanan enerjiyi
ne kadar siire boyunca koruyacagidir. Buradaki birinci kosul dielektrik materyalin permitivitesi ile
alakadar olmakta, ikinci kosul ise kayip faktorii veya kayip tanjanti ile bagintilidir. Kayip tanjanti
kapasitoriin esas tanimlayici 6zelligi olarak one ¢ikmakta, aygitin enerji kayip oranmin Ol¢iisiini

vermektedir [27].

Gilinlimiizde elektronik cihazlarin boyutlarinin kii¢iilmesine devamli olarak sahitlik etmekteyiz.
Ozellikle mobil telefon gibi siirekli gelisen kablosuz iletisim sistemleri, kullanilan elektronik
bilesenlerin kiiciiltiilmesi yeni malzeme arayisina ve giivenilir aygit tasarimlarina gereksinimleri
artirdi. Dielektrigin permitivesinin geometrik boyutuyla ters orantili oldugu dikkate alindiginda,
kiiciilen aygitlarda dielektrik kayiplar, sinyal giiriiltiisii artigt ve sinyallerin birbirine tesirleri (cross-

talk) gibi etkenlerle bas edilmesi gergegi ortaya ¢ikmistir [52].

Diisiik permitiviteli dielektrikler (¢'<15) genel olarak yalitim amaciyla kullanilmakta, yalitkan
materyal i¢in de mekanik nitelikler ve disiik maliyetli olmasi, dielektrik 6zelliklerinden daha 6ne
cikmaktadir. Fakat elektronik bilesenler i¢in alt tas olarak kullanilma durumunda dielektrik 6zellikler
bir hayli 6nem arz etmektedir. Yiiksek frekanslarda (MHz-GHz) ¢alisan aygitlarda kiigiik sigalara
ihtiya¢ duyuldugu kapasitif dielektrikler kullanilmaktadir [25].

Bu calismada 6l¢iimlenen veriler ve orneklerin kristal ve camsi yapilari, diisiik permitiviteye,
diisiik sinterleme sicakligina ve diisiikk maliyetin arandigi bir ¢alisma alan1 olan LTCC (Low
Temperature Co-fired Ceramic) teknolojisi i¢in aday teskil etmektedir. LTCC teknolojisi,
giiniimiizde yiiksek frekanslarda ¢alisan; radar ve kablosuz iletisim teknolojilerinde, sinyal hizinin
onemli oldugu bilgisayar anakart veya ana devre kartlarinda (mainframe); anten, filtre ve

kapasitorlerin yekpare bir modiiliin igerisinde entegre bicimde bulundugu ¢ok yonli bilesen olarak
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kullanilmaktadir. LTCC, iletkenligi ytiksek altin, giimiis ve bakir gibi metaller ile sinterlenmekte ve
bu metallerin erime sicakliklart (900C -1100C) sinterleme sicakligini tayin etmektedir. Bu
uygulamada camsi seramik veya porselenin islem sonunda boyutunu ve seklini korumasi,
kristallesmesi, diisiik permitiviteye (¢'< 5) ve diisiik kayip tanjantna (tand = 1073 ) sahip olmasi

beklenmektedir [25,52,53,54,55,56].

Bu ¢alismada sinterleme sicakliklart 950C, 1000C, 1050C ve 1100C olan %5 iileksit minerali
katkili 6rneklerin 1 MHz frekansinda sirasiyla kayip tanjantlar1 0,005041, 0,004932, 0,007956 ve
0,013179 olarak permitiviteleri {izerinden hesaplandi. Sekil 4.32, 4.33, 4.34 ve 4.35 te de goriilecegi
tizere en kararli iki 6rnek 1050C ve 1100C’lerde sinterlenen numuneler oldugu goriilmekte fakat
hedef teknoloji igin tolere edilebilir kayba sahip 6rnek 1050C’°de sinterlenen numune oldugu
gbzlenmektedir. Daha diisiik sicakliklarda sinterlenecek numunelerin kristallesmelerini artirmak ve
stabil elektriksel degerler alabilmek igin iileksit minerali katkisinin artirtlmast bu durumun ¢éziimi

olacag diistiniilmektedir.
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