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OZET

Poliviniliden floriir (PVDF), yumusak esnek bir piezoelektrik polimer olmakla
birlikte yiiksek dielektrik gegirgenligi nedeniyle 6n plana ¢ikmaktadir. Arastirmalarin
pek c¢ogu, ozellikle gomilii kapasitor, yliksek enerji yogunluklu depolama vb.
uygulamalarda oldukga yiiksek potansiyel barindiran PVDF i¢in piezoelektrik
Ozelliklerinin  gelistirilmesine  odaklanilmaktadir. Piezoelektrik etki seramik
malzemelerde kristal yap1 ile saglanirken, polimerlerde bu etki, i¢ ice gecmis uzun
zincirli molekiiller arasindaki etkilesim ile birlikte bir dis alan uygulamasindan sonra
meydana gelmektedir ve boylelikle polimer esasli malzemelerde yaygin olarak
uygulanan metod, fonksiyonel dolgu maddelerinin bir polimer matris igerisine dahil
edilerek olusturulmasi olmustur. Grafen, en-boy oraninin yiiksek olmasindan dolay1
kristaliniteyi arttirict etki yapmaktadir ve ek olarak da mekanik dayanimi
gelistirmektedir. Bu yiizden kompozit olusturmak icin ideal bir dolgu maddesi olarak
kabul gormektedir. BCZT [0.5Ba(Zro.2Tio.8)O03-0.5(Bao.7Ca03)TiO3] ise kursunsuz
elektroseramik malzemelerin en basinda gelmektedir. Bu tez ¢alismasinda Grafen
katkili PVDF-BCZT kompozisyonuna sahip polimer esasli piezokompozit olarak
malzeme iiretimi ve karakterizasyonu amaclanmistir. Calismada bu amagla serit
dokiim metodu ile esnek piezokompozitler elde edilmistir. BCZT komponenti kati hal
kalsinasyonu ile sentezlenip, polimer matris igerisinde kompozit yap1 olusturmasi
saglanmistir. PVDF toz formda sol-jel teknigi ile DMF(Dimetilformamid) soliisyonu
igerisinde jel olusturulup sonra yapiya katki elementleri katilarak olugan yeni ¢cozeltiler
serit dokiim metodu(doktor blade) ile film olarak elde edilmistir. Daha sonra tiretilen
filmler, X-1g1n1 kirmimi (XRD), Fourier- doniisiim kizilotesi spektroskopisi (FTIR),
Ultraviyole (Morétesi) (UV) 1sinim, Diferansiyel taramali kalorimetri (DSC) ve
Taramali elektron mikroskobu (SEM) kullanilarak karakterize edilmistir. Uretilen
piezokompozit filmlerin elektriksel ve mekaniksel performans arastirilmas: ve
karakterizasyonu yapilmistir. Son olarak bu g¢alisma Amerikan Hava Kuvvetleri
Bilimsel Arastirma Ofisi (AFOSR) (American Air Force Office of Scientific
Research) tarafindan FA9550-18-1-0450 nolu proje ile desteklenmistir.

Anahtar Kelimeler: Piezokompozit, Grafen, Enerji Toplayicilar, PVDF, BCZT,

Piezopolimer



SUMMARY

Polyvinylidene fluoride (PVVDF) stands out due to its high dielectric permeability
as well as being a soft flexible piezoelectric polymer. In most of the researches,
especially embedded capacitor, high energy density storage etc. The focus is on
improving the piezoelectric properties for PVDF, which has a very high potential in
applications. While the Piezoelectric effect is provided by the crystal structure in
ceramic materials, in polymers this effect occurs after an external field application with
the interaction between the interlocking long chain molecules. thus, the method
commonly applied in polymer-based materials is to form functional fillers by
incorporating them into a polymer matrix. Due to its high aspect ratio, graphene
increases the crystallinity and also improves the mechanical strength. Therefore, it is
accepted as an ideal filler for creating composites. BCZT [0.5Ba(Zro2Tiog)Os-
0.5(Bao.7Ca0.3) TiO3] is one of the lead-free electroceramic materials. In this thesis, it
was aimed to produce and characterize a polymer-based piezocomposite with graphene
doped PVDF-BCZT composition. For this purpose, flexible piezocomposites were
obtained by strip casting method. The BCZT component was synthesized by solid state
calcination and a composite structure was formed in the polymer matrix. PVDF in
powder form was gelled in DMF (Dimethylformamide) solution by sol-gel technique;
Then, new solutions formed by adding additive elements to the gel structure were
obtained as films by strip casting method (doctor blade). Subsequently, the produced
films were characterized using X-ray diffraction (XRD), Fourier-transform infrared
spectroscopy (FTIR), Ultraviolet (UV) (UV) radiation, Differential scanning
calorimetry (DSC) and Scanning electron microscope (SEM). Electrical and
mechanical performance investigations and characterizations of the produced
piezocomposite films were made. Finally, this study was supported by the American
Air Force Office of Scientific Research (AFOSR) with the project number FA9550-
18-1-0450.

Key Words: Piezocomposite, Graphene, Energy Harvester, PVDF, BCZT,

Piezopolymer
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1. GIRIS
1.1. Amac ve Kapsam

Kompozit yani melez malzemeler, farkli fiziksel ya da kimyasal omurgalar
barmdiran en az iki ve daha fazla sayida ¢oklu malzeme gruplarinin tek fazl bir yapi
olusturmasiyla meydana gelen hibrit bir siniftir. Ferroelektrik kompozitler, modern
akill1 elektronik cihazlarin ihtiya¢ duydugu gelismis islevsel ozellikler sergileyebilir.
Hibrit yapida her bir parganin spesifik 6zelliklere etkisi olmaktadir. Ornegin, polimer
matriks ile yiiksek kirilma direncine sahip, yiiksek piezoelektrik sabite sahip
seramiklerden olusan bir kompozit malzeme, bir aktiiator i¢in kullanilabilir ve bu
gerceklesmesi oldukca istenilen bir durumdur. Ferroelektrik kompozit yapida temel
olarak ti¢ farkli hibrit yapi bulunur. Bunlar seramik/seramik, polimer/seramik,
polimer/polimer kompozit yap1 grubu ile olusturulmaktadir.

Polimer matris (birincil faz) ve seramik destek fazina (ikincil faz) sahip
kompozitler, ferroelektrik uygulamalara alternatif olabilecek malzeme grubudur.
Temel faz ve ve katki fazi, farkli formlarda birbirine bagli yap1 olusturmaktadir. Cift
fazli sistemlerin baglanma kombinasyonlar1 Sekil 1.1'de verilmektedir. Iki fazl
sistemlerde; 0-0, 0-1, 0-2, 0-3, 1-1, 1-2, 1-3, 2-2, 2-3, 3-3 baglant1 tiirleri mevcuttur.
En ¢ok tercih edilen tip 0-3 tipidir (ilk rakam aktif fazi, ikinci rakam aktif olmayan
fazi, 3 numara ise 3 boyutlu baglanti oldugunu gosterir), burada takviye fazi matris
fazinda rastgele dagilmistir. Bu baglanabilirlik konseptine dayanarak, Sekil 1.2'de
gosterildigi gibi bir dizi piezoelektrik polimer/seramik kompozit gelistirilmistir.

Polimerik matris igerisine gomiilmiis elektro aktif parcaciklardan olusan
fonksiyonel kompozitlerin gelistirilmesi ihtiyaci ile polimerlerin esnekligi ve
seramiklerin elektro aktif tepkisinin kombinasyonunun uyumu c¢ok degerlidir.
Polimer/seramik etkilesimlerinin sonucuyla her bir geometri farkli davranis
sergilemektedir. Seramik polimer arayiizii, partikiil boyutu komponent igeriklerinin
birbirlerine goére oram olduk¢a énem arz etmektedir. Uretilebilirlik, elastiklik ve
hafiflik &zellikleri sayesinde piezoelektrik sensorler ile enerji toplayici cihazlarin
tasarlanmasina ve gelismesine neden olmustur. Yakin gelecekte bu alandaki gelisme
ve potansiyel ¢aligsmalarla bilime ve teknolojiye katki saglayan 6nemli gelismelerin
olacagi asikardir [1], [4], [16], [18].



Sekil 1.1: Iki fazli kompozitin genel olarak kullanilan baglant: tiirleri.
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Sekil 1.2: Farkli baglantt modellerine sahip kompozitlerin bir kisminin sematik

gosterimi.
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Sekil 1.3: Farkli baglant1 modellerine sahip diger kompozitlerin sematik gdsterimi.

Poliviniliden floriir veya poliviniliden difloriir (PVDF), yumusak esnek bir
piezoelektrik polimer olmakla birlikte yiiksek dielektrik gecirgenligi nedeniyle 6n
plana ¢ikmaktadir. Arastirmalarin pek ¢cogu, 6zellikle gomiilii kapasitor, yiiksek enerji
yogunluklu depolama vb. uygulamalarda oldukga yiiksek potansiyel barindiran PVDF

icin piezoelektrik ozelliklerinin gelistirilmesine odaklanilmaktadir. Seramiklerde



piezoelektrik etki kristal yap1 ile tamamlanir. Polimerler i¢in ise bu durum farklidir.
Yapi igerisinde yap1 olarak i¢ ige gegili, uzun zincirli molekiiller arasindaki etkilesimin
yaninda bir dis kuvvet temasindan sonra olusmaktadir. Dielektrik gecirgenligi yiiksek
polimer esasli malzemeler elde etmek i¢in yaygin olarak kullanilan metod, fonksiyonel
dolgu maddelerinin bir polimer matris igerisine dahil edilerek olusturulmaktadir [1],
[2], [4]. Grafen, en-boy oraninin yiiksek olmasindan dolay1 mekanik dayanimi yiiksek
esnek kompozitler olusturmak i¢in ideal bir dolgu maddesi olarak kabul gérmektedir.
Elektroseramik mazlemelerin kursunsuz smifinda ise en baslarda BCZT
[0.5Ba(Zr0.2Ti0.8)03 0.5(Ban.7Ca0.3) TiO3] sistemi yer almaktadir.

Bu calismada, farkli miktarlarda Grafen ve BCZT igeren PVDF bazli filmlerin
yapisal, elektriksel ve mekanik o6zellikleri incelenmistir. PVDF toz formda
DMF(Dimetilformamid) soliisyonu icerisinde ¢oziildiikkten sonra yapiya katki
elementleri katilarak sol-jel yontemi ile olusturulan ¢ozeltiler serit dokiim yontemi ile
film olarak elde edilmistir. Uretilen piezokompozit filmlerin elektriksel ve mekaniksel
performans arastirilmasi ve karakterizasyonu yapilmistir. Ayrica matrisin 6zellikler
tizerindeki etkisini ve uygulanabilirligini gézlemlemek i¢in ¢aligmanin sonunda bir

enerji toplayici 6rnegi tasarlanmis ve karakterize edilmistir.



2. LITERATUR ARASTIRMASI

2.1. Materyaller

2.1.1. Poliviniliden Floriir (PVDF)

Sentezi 1940 yilinda baglamasina ragmen ferroelektrik 6zellige sahip oldugunun
farkina 19601 yillarin sonlarinda varilmistir. PVDF'nin ferroelektrik 6zelliginin
yaninda, piroelektriklik, biyo-uyumluluk ve kimyasal olarak direnglilik gibi bir¢ok
farkli ilgi ¢ekici 6zelliklere sahiptir. Camsi gegis sicakligi (Tg), bu yapida -40°C
degerlerindedir. Bundan dolay1 oda sicakliginda mekanik olarak esnek ve
dayanimlidir. Bu farkli 6zelliklerinden o6tiirii, PVDF ve kopolimerleri yakin gelecegin
cevheridir[1]. Kutuplanmig PVDF ince filmler ile diger herhangi bir kutuplanmis
polimerde gozlenen piezoelektrik katsayilari arasit farkin 10 katdan fazla oldugu
literatiirde bildirilmistir [1], [2], [5].

Polimer gruplar icerisinde, PVDF yiiksek bir dielektrik sabite ( & = 11-14) ve
yiiksek dc dielektrik dayanimina ( Eva = 770 MV/m) sahip olmanin avantaji ile enerji
depolama kapasitorleri gibi elektronik endiistrisinde digerlerine kiyasla arastirilma

alanlar1 daha cezbedicidir.

HO:QW’ (_F_}'s.

(a) All-trans (b) t9*tg~

Sekil 2.1: PVDF (a) all-trans (TTTT) dizilimi ve (b) tg+ tg- dizilimi ile iki popiiler
kristal zincir diziliminin sematik ifadesidir.



Yapinin piezoelektrik 6zellige sahip olmasinin temel yolu, molekiiler zincirleri
mekanik olarak gererek yonlendirmek ve sonrasinda gerilim etkisi ile kutuplamaktan
gecer. PVDF birkag bigimde bulunur: trans (T) veya gauche (G) baglantilar1 gibi zincir
konformasyonlarina bagli olarak en 6nemlileri o (alfa ) (TGTG') ve B (beta)
(TTTT) dir. Polimer yapinin kristallestigi sicakligin yaninda kosullara da bagli olarak,
en yaygin iki iiretim yondemi, eriyigin sogutulmasi ve ¢ozelti dokiim yontemidir.
Zincir iskeleti yap1 olarak TGTG diziliminde iki zincirden olusur ve dipol
momentlerini igerisinde barindirir. Bu sebepten birim hiicre yapisindaki iki zincirin
sahip oldugu dipol momentleri paralel degildir. Kristal dogasinda polarizasyon
saglamaz. PVDF polimerinin polar olmayan fazi o fazidir. 130 °C'nin altindaki bir
sicaklik uygulanarak, bunun yaninda basing artis1 uygulanirsa kristallesme saglanir ve
birim hiicre dipolleri ayni yonii gdsteren iki all-trans zincirine doniisiir. Mekanik
olarak gerilim uygulama veyahut elektriksel kutuplama teknikleri ile B faz1 olan polar
faze evrilir. Zincir iskeleti, diizlemsel zikzak (TTTT) seklini alarak Sekil 2.1°deki gibi

gortniir[1].

4.96A
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Sekil 2.2: PVDF'nin alfa ve beta fazina ait molekiiler dizilimi ile birim hiicreleri
gosterilmektedir.

TG molekiilleri bir simetri merkezi ile y1gin olusturarak polar olmayan bir birim
hiicreye doniisiir. Bunun aksine; tiim trans molekiiller, Sekil 2.2'de gosterilen bir
kutupsal birim hiicre olusturarak, bir merkez simetrisine yol agmadan istiflenir. Kati
halde PVDF, islemenin bir fonksiyonu olarak degistigi bilinen yaklasik %50 kristallige
sahip yart kristalli bir polimerdir. Bu tiir polimerlerin fiziksel 6zellikleri, liretim

metodlarina,sartlarina ve {retilirken gelistirilen kristal goriiniisiine gore degisir.



PVDF’in farkli polimorfu olmasina ragmen literatiirde 4 tanesi (a ,f ,y ve &’dir. (faz
11, I, III, IV) ) yorumlanabilmistir [1], [3], [4].

Termodinamik kararlilik ve iiretilebilirlik agisindan en popiiler olan faz, bir
trans-gauche (TGTG') dizilimini barindiran ve paralel olmayan zincir iskeleti ile net
bir kafes polarizasyonu gostermeyen a-fazidir (II. faz). Dipoller zittir. Bu form, a =
496 A,b=9.64 A, c=4.96 A (omurga ekseni boyunca) kafes parametreleri ile dortgen
birim hiicresini alir. B-fazi1 (faz I), polimer zincirlerinin paralel paketlenmesinden otiirtii
bu faz polaritesini veren, bir all-trans (TTTT) zikzak diziliminde yapilandirilan
molekiillerle kristalleserek C-F dipollerinin tiimii ayn1 yonde hizalanir. Bu dizilimde
zincirler, a = 8.58 A, b = 491 A ve ¢ = 2.56 A (zincir ekseni boyunca) kafes
parametrelerinin  ortorombik birim hiicresine paketlenir. Bu, B-faz kristallerine,
PVDF'de ferroelektrikligi gozlemlemek icin gerekli olan kendiliginden bir kafes
polarizasyonu saglar.

Kutuplanmis PVDF, kullanigh piroelektrik ile piezoelektriklik gosteren bir
ferroelektrik polimer malzeme olmanin yaninda bu sayede batarya, pil v.b.
uygulamalari ile sensor cihazlarinda 6nemlidir. Bazi yeni termal kamera sensorlerinde
PVDF'nin ince filmleri kullanilmaktadir. B tipi PVDF, bir sensér malzemesi i¢in
gecerlidir. [1], [2], [3], [4], [16], [17], [18], [19], [20].

Polimer filmlerin iiretiminde basvurulan en yaygin bazi teknikler, ¢ozelti
dokiim, dondiirerek kaplama ve elektroegirmedir. Arastirmacilar, ¢ozelti dokiim ve
elektroegirme yontemine odaklanmaktadir. Uretimde ¢ozelti dokiimiiniin pratikligi
nedeniyle PVDF film Ozelliklerini anlamak i¢in ¢ozelti dokiim tipine
odaklanilmaktadir. Bununla birlikte, farkli yeni bir yontem olan elektroegirme iglemi
kullanilarak, mikron boyutlu veya nano boyutlu PVDF lifleri, dogal bir polimer
¢ozeltisinden kolayca olusturulabildigi de goz ardi1 edilmemistir [1], [6], [7], [9], [11],
[25], [26].

2.1.2. (1-x)Ba(Zro2Tios)O3-x(Bao.7Ca0.3) TiOz-BCZT

Son zamanlarda artan kiiresel ¢evre koruma talebi ile Pb(Zr,Ti)O3 (PZT)
seramikleri ile karsilastirlldiginda kursunsuz piezoelektrik seramiklere biiyiik ilgi
gosterilmigtir. PZT'nin tahtina rakip kursunsuz elektroseramik arayisinda kokli bir
gecmise sahip olan KNN ve BNT ile ilgili malzemelerin yaninda, (1-
X)Ba(Zro.2Tio.8)O3-x(Bao.7Ca0.3)TiO3 (BZT-BCT veya BCZT sistemi)'nin Kkati



¢Ozeltisi, bu arayisa iimit vermektedir. Oldukga yiiksek d33 (>600 pC/N) piezoelektrik
katsay1 degeri, ilk olarak 0.5BZT-0.5BCT kompozisyonu i¢in kayitlara ge¢mistir.
Kursun bazli ferroelektrik malzemelerde bulunan yiiksek piezoelektrik katsayisini
eslestirmek i¢in, 2009'da Wenfeng Liu ve Xiaobing Ren, piezoelektrik katsayisina
sahip kursun bazli bilesiklere benzer bir Morfotropik Faz siirina sahip Pb olmayan
bir piezoelektrik sistemi BZT-BCT'yi basariyla bildirmistir. Kursun bazli yapilardan
bile daha yiiksek olan MPB (Morfotropik faz smirinda)'de 620pC/N degerini
gostermistir. Ancak Curie sicakligi, kursun bazli malzemelerden ¢ok daha diisiik olan
93°C'dir. BZT-BCT sistemine ait faz diyagrami Sekil 2.3’de gosterilmektedir [12],
[13], [14], [15], [21], [23].

200 :
(a)
1501 Cuble triple point
100
© 50 Tetragonal
o4 I N
s ol
< -50 Rhombohedral -+
R, |
150 | —
_200 1 1 1 i i 1 L 1 1
0O 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100
2 BZT-BCT

Sekil 2.3: BZT-BCT sistemi ikili ferroelektrik sisteme ait faz diyagramu.
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Sekil 2.4: (1-x)Ba(Zro.2Tio.g)O3-X(Bao.7Can.3) TiO3 i¢in ¢dziimlenmis faz
diyagrami.



BZT-BCT sisteminde, x=0.35 ve T=57°C'de, benzer serbest enerji nedeniyle
polarizasyon anizotropisinin yok oldugu bir {iglii kritik nokta vardir [8], [12], [13],
[14], [15], [21], [23].
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3. DENEYSEL CALISMA

3.1. Ornek Hazirlama

Deneysel calismada asamalar asagida genel sekli ile maddeler halinde
verilmistir:

0.5Ba(Zro.2Tio.8)03-0.5(Bao.7Can3) TiO3 seramik tozlarmin sentezi ve yapisal
karakterizasyonu 0.5Ba(Zro.2Tiog)O3-0.5(Bag.7Cao3)TiOz kompozisyonu, sonra Ki
boliimlerde BCZT olarak bahsedilecektir.

Polimer matris igerisine agirlikca belirli yiizde oraninda elektroseramik tozlarin
ve grafen nanopargaciklarin eklenmesi ile piezokompozit malzemelerin iiretimi ve

karakterizasyonu.

3.1.1. Kullanmilan Malzemeler

Bu ¢alismada iiretilen piezokompozit igerisinde yer alan malzemeler olarak
temel malzemeler PVDF ve BCZT seramik tozudur. Katki malzeme ise Grafendir.
Numunelerin tretimi ig¢in polimer esasli malzeme olarak kullanilan PVDF, pudra
formda, Alfa Aesar firmasindan tedarik edilmistir. Ozgiil agirhg 1,76 g/cm? diir.
BCZT sistemini olusturan bilesenler toz formda Alfa Aesar firmasindan tedarik
edilmistir ve igerik bilgileri Tablo 3.1.’de gdsterilmektedir. Katki olarak kullanilan bir
diger malzeme olan Grafen (%99.9+ saflikta, 5 nanometre) Nanografi firmasindan
tedarik edilmistir. Piezokompozit sistemi olusturmak i¢in ¢oziicii olarak Merck marka

DMF (N,N-Dimethylformamide) kullanilmistir.

3.1.2. BCZT Uretimi

Tez c¢alismast i¢in  Oncelikle  0.5Ba(Zro2Tio.8)03-0.5(Bao.7Cao3)TiO3
kompozisyonuna sahip degerleri igeren sitokiyometrik oranlara gére BCZT, toz
formda kalsine edilerek sentezlenmistir. Toz sentezi i¢in kullanilan hammaddeler
Tablo 3.1 de ve numune tiretimi ile karakterizasyonu Sekil 3.1°de akis diyagramu ile

gosterilmistir.
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Tablo 3.1: BCZT toz sentezi i¢in kullanilan hammaddeler ve 6zellikleri.

Ham Saflik | Yogunluk | Erime sicakhigi
Marka Partikiil boyutu
Maddeler (%) (gr/icm?) (°cO)
BaCOz | Alfa Aesar | 99,8 4,43 811 1 mikron
CaCOs | Alfa Aesar | 99,5 2,930 800 5 mikron
ZrO2 Alfa Aesar 99+ 5,89 2700 325 mesh
TiO2 Alfa Aesar | 99,5 4,23 1843 1-2 mikron APS

< BaCOs > < CaCOs3 > rO2

\ J

4 25°C 24 saz
<’ Karstirma <: 25°C 24 saat
Y (24 saat) / — Bilyali Degirmen
! ] < Etil alkol

E> -L:ffm Kalsinas uln%%%,:.
{ Kirma } <:

<>

Sekil 3.1: BCZT elektroseramik toz sentezi akis semas.

¢ 1200°C 3 Saat

Tablo 3.1°de yer alan tozlar plastik kap igerisinde zirkon bilye ve etanol ile
birlikte 24 saat siiresince bilyali degirmende 150 rpm dénme hizi ile karigtirilmastir.
Karistirma islemi sonrasinda seramik asilt1 yaklagik 80°C sicaklikta manyetik 1sitici
tizerinde, igerisinde manyetik karistiric1 ile karistirilarak c¢eker ocak igerisinde
kurutulmustur. Kurutma islemi sonrasinda toz karistmi BZT-BCT fazinin elde
edilmesi amaciyla kati1 hal kalsinasyon islemi Naberthem model firin kullanilarak
yapilmistir.

Kalsinasyon islemi 1200°C sicaklikta 3 saat olarak uygulanmistir. Kalsine edilen
toz daha sonra kirma islemi igin tekrar kap igerisinde zirkon bilye ve etanol ile birlikte

48 saat siiresince dondiiriilerek karigtirilmistir ve ardindan kurutulmustur.
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Kurutma islemi sonrasi faz analizleri i¢in X 1511 kirinimi (XRD) analizi

uygulanmistir. Sekil 3.2°de BCZT toz gosterilmektedir.

Sekil 3.2: Uretilen BCZT tozu ile doviilme islemi i¢in kullanilan seramik havan ve
kalsinasyon prosesi i¢in kullanilan seramik kap.

3.2. Cozelti Hazirlama

Calisma kapsaminda farkli agirlik yiizdelerinde ve farkl igerige sahip 6 ¢ozelti
hazirlanmistir. Bu ¢6zeltiler, bilesen oranlari ile birlikte Tablo 3.2.’de verilmistir.
Tabloda, Kkatkilanan materyallerin yiizde oranlart PVDF miktarina gore
hesaplanmustir.Saf PVDF ¢6zeltisi hazirlanmasinda sol-jel yontemi kullanilarak DMF
soliisyonu igerisinde 60-65°C sicaklik araliginda 4 saat boyunca 150 rpm doénme
hiziyla manyetik karistirici ile birlikte tozun karistirilmasi saglanarak PVDF’in
¢ozlilmesi saglanmistir. Diger ¢ozeltiler icin de ayni sirayla ayni islem basamaklari

uygulanmistir.
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Tablo 3.2: Hazirlanan 6rneklerde kullanilan materyallerin miktart.

No Numuneler Katkilanan materyallerin miktar: (% Agirhik¢a)
1 PVDF PVDF %100

2 PVDF BCZT PVDF + % 25 BCZT

3 PVDF BCZT PVDF + %37.5 BCZT

4 PVDF BCZT PVDF + %50 BCZT

5 PVDF Grafen PVDF + % 0.5 Grafen

6 PVDF BCZT PVDF + %37.5 BCZT + %0.5 Grafen

3.3. Serit Dokiim Yontemi ile Piezokompozit Uretimi

Sol-jel yontemiyle olusturulan jel, viskozite kontrolii yapilarak jel formu elde

edilmistir. Bigak yiiksekligi 200 mikron ve hizi 1.7 cm/s olan bigak yardimi ile cam

yiizey lizerine dokiim yapilmistir. Bu yontem “Serit dokiim” veya “Doktor Blade”

yontemi olarak adlandirilir. Dokiim film cam altlik {izerinde, etiivde 100°C’de 2 saat

olmak tiizere kurutulmaya birakilmistir. Film numuneler etiivden ¢ikarildiktan sonra

makas ile dikdortgen, kare ve dairesel geometride kesilerek karakterizasyon asamasina

hazir hale getirilmistir. islem basamaklar1 ve is akis1 Sekil 3.3.”de gdsterilmektedir.

> O <<=
T

i e

65°C 4 Saat

-
Manyetik kanstinct

~

-~
%
%17
Fy
&

250C /--","ET‘“
em's = h DbKUM_

Cam althk i;

-. ) rl
& 2 x 10 x 0,0005 em ? \/

KURUTMA D f100°C 2 Saat
~ A Kunutma

SEM, XRD, FTIR, UV, DSC
PARGACIK ANALIZLERI

<

MEKANIK
OLCUMLER

* 180° C °C/dk
* Kutuplama

Sekil 3.3: Piezokompozit film iiretim ve karakterizasyon akis semasi.

Uretilen piezokompozit ve polimer filmlerin gérselleri Sekil 3.4.’te mevcuttur.
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Sekil 3.4: Uretilen piezokompozit filmlerin gérselleri a) PVDF, b) %37,5
BCZT+PVDF, c) PVDF+%37,5BCZT+ 0,5 Grafen, d) PVDF+ 0,5 Grafen.

3.4. Yapisal, Elektriksel ve Mekanik Karakterizasyon

Bu kisimda kat1 hal kalsinasyon metodu ile sentezlenen morfotropik faz sinirinda
yer alan BCZT tozu ve serit dokiim yontemi ile iiretilen polimer ve piezokompozit

filmlerin yapisal, elektriksel ve mekanik analizlerinden bahsedilecektir.
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Sentezlenen toz numuneler fazlarinin belirlenmesi amaciyla X Isin1 Kirinimi
(XRD) ve mikroyapilarinin belirlenmesi amaciyla taramali elektron mikroskopu
(SEM) ile incelenmistir. XRD cihazinda 26=20°-70° arasinda incelemeler yapilmustir.
SEM cihazinda ylizey ve kesitten incelemeler yapilmistir.

SEM cihazinda incelemek i¢in filmler koruyucu eldiven giyildikten sonra plastik
bir kaba sivi nitrojen doldurulmasi ile iki adet cimbiz kullanilarak kap igerisine
daldirilmistir ardindan 1-5 dk siire araliginda tutularak filmlerin kirilmasi saglanmastir.

Ardindan film numunelere, X-1gin1 kirinimi (XRD), Fourier- doniistim kizilGtesi
spektroskopisi (FTIR), Ultraviyole (Morétesi) (UV) 1simim, Diferansiyel taramali
kalorimetri (DSC) ve Taramali elektron mikroskobu (SEM) analizleri uygulanmistir.

Son olarak film numunelere mekanik dayanimlarini 6l¢mek icin ¢cekme testi ve
enerji hasat uygulamalari i¢in 6nce kutuplanmistir ardindan da titresim testi analizi
uygulanmistir.

Film numunelerden dairesel geometride numune ve ayni Ol¢ii geometrisinde
metal iletken parca keserek 90°C’de 40 dk 200kV ile kutuplama islemi uygulanmistir.
Numunelerin olduk¢a ince olmasi kutuplanmasini da zorlastirmistir. Kagak akim olma
potansiyelleri yiiksek oldugundan ve numunelerin inceliginden dolay1 elektrik
karakterizasyon cihazlarinda istenilen sonuclar alinamamaistir.

Titresim analizinde filmlerin yiizeyinin iletken hale gelmesi i¢in epoksi giimiis
elektrot stiriilmiistiir. Bu giimiis elektrot, 6rnek yilizeyine tamamen tutunmasi i¢in
stiriildiikten sonra atag ile sikistirilarak 24 saat siire ile yapigsmasi ve kurumasi i¢in

bekletilmistir.
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4. SONUCLAR

4.1. Yapisal Analiz Sonuglan

4.1.1. Parcacik Analizi

Dovme prosesi sonrast BCZT tozunun pargacik boyut dagilimi Sekil 4.1.’de
verilmistir. Tozun ortalama pargacik boyutu 0,18 um’dir. Sentezlenen BCZT tozunun

pargacik boyutu ve 200 nm arasinda elde edilmistir.

$
T
%.01 0.1 i 10 100 1000 3000
PARTIKUL BOYUTU (um)

Sekil 4.1: BCZT toz parcacik boyut analizi.

4.1.2. XRD Faz Analizi

X-1s1m1 difraksiyonu (XRD) atomlar aras1 mesafeleri, atomlar arasi agilar1 ve
atomlarin konumlarin1 tanimlayabilir. XRD &l¢timleri igin, Cu Ka (a =1,5405°A)
radyasyonu kullanan D/max—2200, (Bruker D8 Advance Bruker AXS Serial cihazi) X
1sint kirmmim cihazi kullanilmigtir. X-1g1im1 kirinimi, 26= 20°- 70° arast alinmustir.
Filmlerin kalinliklar1 ortalama 30 ile 200 mikrometre (um) arasindadir. Sekil 4.2°de
1200°C’de 3 saat kalsinasyon prosesine tabi tutulan BCZT tozuna ait X-1sinimi kirinim
deseni verilmistir. Faz diyagraminda morfotropik faz sinir1 bbolgesinde yer alan tozun
XRD modeli goriintiilendiginde, saf perovskit faza sahip oldugu goriilmektedir [14].
Polimer filmlerin kristal fazlar1 ve =zincir konformasyonlari, X-1sin1 kirinim
karakterizasyon yontemi kullanilarak elde edilen egriler Sekil 4.3.’de gosterilmektedir.

PVDF polimeri, ferroelektrik faza ait bazi karakteristik tepe noktalarina sahiptir.

Bu tepe noktalar1 20'da gosterilmistir: numunenin XRD 06l¢limiinde baskin goriinen

17



maksimum yogunluk zirvesi (101) i¢in 26=20.34°'dedir ve ferroelektrik zincir
konformasyonuna sahip B kristal fazini (polar faz) ile iligkilidir. 20 degerleri 19.2°
(110) ve 18.7° (200) diizlemlerine (polar olmayan a fazi) aittir. Yar1 kristal davranis,
polimer ve kompozit malzemelerde hala amorf faz bulundugundan, genis desen
mekanizmasini beraberinde getirir. Burada nihai film {iriinlerinin ytlizde yiiz kristallik

gostermedigine ulasilmaktadir.

(110)

Siddet {a.u)

(111)
(200)
(211)

(100)
(220)

(210)

20 25 30 35 40 45 50 55 60 65 70

26 (derece)

Sekil 4.2: BCZT tozu XRD analizi.

Siddet (a.u)

—— PVDF (Cekme testi sonrasi) (Ustte) ———PVDF (Cekme testi &ncesi) (Altta)

10 20 30 40 50 60 70

20 (derece)

Sekil 4.3: PVDF film numuneye ¢ekme islemi uygulama oncesi ve sonrast XRD
analizi egrileri.
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4.1.3. FT-IR (Fourier Doniisiim Kizilotesi Spektroskopisi) Analizi
Sonuglar

Uretilen film numunelere, polimer zincir iskelet yapisi ile faz yapilar1 anlamak
i¢cin Fourier-Doniistim Kizil6tesi Spektroskopi 6l¢timleri uygulanmistir. Polimer esasl
malzemelerin genellikle XRD deneyini desteklemek amaciyla bu ydntem
kullanilmaktadir.

Bu ¢alismada FT-IR 6l¢timler i¢in, Perkin Elmer Spectrum Versiyon 100 cihazi
kullanilmistir. Olgiim icin dalga boyu araligi 2500-500 cm™ olarak secilmis ve
gecirgenlik (%) sinyalleri dl¢iilmiistiir. Sekil 4.4, polimer ve kompozit kalin filmlerin
iletim sinyallerini géstermektedir. PVDF polimerinin 3 faz sinyalleri, 1285 ve 847cm™
dalga boyunda sinyaller veren C-Hz ve C-F2 gerilme titresimleridir. Melez yapilarda
seramik katkisinin etkisi ile amorf a fazlarinin yogunlugunu azaltici yonelim
bulunmaktadir. Bir diger etkisi ise titresim sinyallerinin siddetlerindeki azalmayla
goriiliir.

Kompozitlerde seramik tozlari ve polimer zinciri bir arada bulunur ve iyi bir
kompozit elde etmek icin fazlar birbirini iyice islatmalari gerekir. Bu islatma
mekanizmasi, aralarinda Van der Walls baglantis1 olusturabilir ve bu nedenle biiyiik
arayiiz etkilesimlerine neden olur. B fazinin en 6nemli absorpsiyon noktasi olarak 840
cm™, o fazi1 igin ise en gii¢lii absorpsiyon noktasinin ise 766 cm™ oldugu literatiirdeki
caligmalarda belirtilmistir. Grafenin eklenmesi sadece [ faz degil ayrica o faz
kristallerin ve dolayisiyla yapinin toplam kristalizesinin artmasina neden olmaktadir.
Bu olay, grafen gibi katki malzemelerin kristal icinde g¢ekirdeklenme etkisi farkli
kiiresel kristalitler olusturarak gerceklestiginin gostergesidir. Sonuglardan yola
cikarak grafen ekleyerek kristallik derecesinin artisi, ¢ekirdek merkezlerinin artisi ile

kristal hatalarin azalmasi efektine dayandigi diistiniilmektedir [16], [17], [18], [22].
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PVDF (Cekme testi sonrasi)

PVDF + %0,5 Grafen

PVDF + %37,5 BCZT + %0,5 Grafen W

PVDF + %37,5 BCZT

PVDF (Cekme testi 6ncesi) W
347

2500 2250 2000 1750 1500 1250 1000 750 500

Dalga sayisi (cm™)

Gegirgenlik

Sekil 4.4: Piezokompozit filmlere ait FT-IR analiz sonuglari.

4.1.4. Ultraviyole (Morotesi) (UV-VIS) Isimmm Analiz Sonuclari

Spektroskopik yontemlerin uygulanmasi ile, maddenin elektromanyetik
radyasyon (1sinim / 1s1n) yaymasi, elektromanyetik radyasyonu absorblamasi
(sogurmast), sagmasi, saptirmasit ve dagitmasi gibi, maddenin 1s1n1im ile etkilesimi ve
bu etkilesimin sonuclar1 analitik amaglara yonelik olarak incelenmektedir. Goriiniir
bolgedeki 1sinlar, UV ve IR bolgelerinde bulunan 1sinlar, X 1sinlari, mikro dalgalar ve
radyo dalgalar1 v.b. elektromanyetik radyasyona Ornek gosterilebilecek 1smnim
tipleridir. Bunlar1 birbirinden farklilastiran 6zellikleri ise, frekanslarinin (birim
zamandaki titresim sayisi) degisik olmasidir. Frekans degerleri farkli olan 1sinimlar,
bu degerler dikkate alinarak siralandiginda, elektromanyetik spektrum elde edilir [27].

Bu ¢alismada SHIMADZU UV-3600i Plus UV-VIS-NIR Spektrometre cihazi
ile numunelerin gecirgenlik, absorbans ve yansima Ozellikleri 6l¢iilmiistiir. Sekil
4.5°de goriiniir bolgedeki UV-VIS analizi ve sonuglart goriilmektedir. Katki
malzemelerine ve bu malzemelerin filmin rengini degistirerek seffaf, beyaz, gri ve
siyah olmasi ile degigsmektedir. PVDF seffaf olarak en yiiksek gecirgenlige sahiptir.
Cekme prosesi ile bolgesel kristallenme olusan film numunelerde gecirgenlik

diismektedir.
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Sekil 4.5: Goriiniir dalgaboyu arasinda piezokompozit filmlere ait gecirgenlik grafigi.

Gorliniir dalga boyu araliginda PVDF seffaflig1 yiiksektir. Katki maddeleri ile
renk beyaz, gri ve siyah olmasindan dolayi renklerin 15181 absorblamasi ve yansitmasi
ozelligine gore gegirgenlik degismektedir. Grafen PVDF seffafligini bi nebze
korumasi ile gecirgenligi diger katkilanmis komponentlere gore yiiksektir. Bu da

kullanilabilirligi i¢cin umut vericidir.

4.1.5. Diferansiyel Taramah Kalorimetri (DSC) Analizi

Malzeme sicakligi kontrollii bir sekilde degistirilirken malzemenin herhangi bir
fiziksel ozelliginin (agirlik, enerji, genlesme, iletkenlik v.s.) sicaklikla degisiminin
ol¢iildiigli yontemlere 1s1l analiz denir. Diferansiyel Taramali Kalorimetri (DSC)
cthazinda 25°C’den 1400°C’ye kadar cikilarak 1s1l analiz yapilmaktadir. Ayrica
normal atmosfer, argon atmosferi ve vakum sartlarinda ¢alisilabilir. Sicaklik araligi
0°C ile 200°C arsinda ve 10°C/dk arasinda olarak ayarlanmistir.

Nitrojen gazi kullanilmigtir. Absorblanan ya da salinan enerji miktar
Olclilmiistiir. Polimer kisim igeren kompozitlerde net desenler elde edilmistir, bu
nedenle polimerin enerji degisimleri seramikten daha fazladir. Sekil 3.16, Curie

sicaklik bolgesindeki (Sol kutucuk) ve erime sicaklik (Sag kutucuk) DSC 1sitma
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egrileri gosterilmektedir. Polimer kiitle fraksiyonunun azalmasi polimerin entalpisini

azaltir.

psc/ (mWmg)
T exo

-0.40

-0.50

-0.60

-0.70

-0.80

40 60 80 100 120 140 160 180 200
SICAKLIK°C

Sekil 4.6: PVDF, BCZT ve Grafen kombinasyonlu numunelere ait DSC analiz
egrileri.

Numune kodlar1 ve agiklamalar asagidaki tabloda paylasilmistir.

Tablo 4.1: DSC numune kodlar1 ve agiklamasi.

Erime
KODLAMA ACIKLAMA RENK Sicakhig1 (°C)
PVDF_1 PVDF ¢ekme sonrasi 158,7
PVDF_2 PVDF ¢ekme 6ncesi 167,7
PVDF_3 PVDF +%0,5 Grafen 169
PVDF 4 PVDF +%37,5 BCZT 166,7
PVDF +%37,5 BCZT

PVDF_5 + %0,5 Grafen 168,5
PVDF 6 PVDF + %25 BCZT 165,5
PVDF 7 PVDF +%50 BCZT 163,3
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4.1.6. Taramah Elektron Mikroskobu (SEM) ile Mikroyap1
Goriintiileme

Piezo-kompozit filmlerin kalinligim1 elde etmek igin filmler sivi nitrojen ile
kirilmistir. Taramal1 elektron mikroskobu ile kompoziti olusturan fazlarin morfolojisi
goriintiilenmistir. Filmlerin kalinlik tahmini i¢in kesit goriintiileri alinmistir. BCZT
pargaciklar1 ve Grafen parcaciklari, polimer matris igerisinde homojen yayilim
gostermistir. Numunelerde topaklanma ve benzeri goriintiiler goriilmemektedir.
Arayiizey baglar1 siki1 gériinmektedir. Sekil 4.10, Sekil 4.11, Sekil 4,12 ve Sekil 4,13,
stv1 nitrojene daldirilarak kirilan film numunelerin kesit mikroyap1 goriintiilerini
verilmektedir. Sekil 4.7, 4.8 ve 4.9’da ise kompoziti olusturan malzemelerin toz
formundaki goriintiileri ayr1 ayri verilmistir. Grafen toz mikroyap1 goriintiisiinde
ylizey alanmin biiyiik oldugu goriilmektedir. Bu da kompozit yapisina mekanik
dayanim olarak katki saglamaktadir. BCZT ve PVDF toz numunelerin mikroyap1
goriintiilerinde ise homojenlik belirgindir. %37.5 BCZT+PVDF film numunenin
10.000x'te mikroyap: goriintiisiinde film kalinhigi ort. 56,5 mikrometredir. %0,5
Grafen+PVDF film numunenin 10.000x'te mikroyap1 goriintiisiinde ise film kalinligini

ort. 68,6 mikrometredir.

» oo
AccV_ SpotMagn Det WD ———— 2um
15.0 k¥ 3.0 10000x: SE+8.7 GTU

Sekil 4.7: Uretilen BCZT toz parcaciklarinin mikroyap: gériintiisii
verilmektedir.
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Sekil 4.9: PVDF toz pargaciklarinin mikroyapi goriintiisii verilmektedir.
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Sekil 4.10: %37.5 BCZT+PVDF film numunenin mikroyap1 goriintiisii
gosterilmektedir.

SRS M : 56.8 pm
Accy " spuiMagn  Det WD — 20 um
150kv 30 1000x SE 103 GTU

a6.4 pm

Sekil 4.11: %37,5 BCZT+PVDF film numunenin mikroyap1 gortntiisii ve film
kalinligin1 gosterilmektedir.
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Sekil 4.12: 0,5 Grafen+PVDF film numunenin mikroyap1 goriintiisii
gosterilmektedir.

68.6 um’ ==68.8 um

AccV SpotMagn Det WD —— 20 um
150kv 30 1000x SE 106 GTU

Sekil 4.13: %0,5 Grafen+PVDF film numunenin mikroyap1 goriintiisii ve film
kalinligini géstermektedir.
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Sekil 4.14: %100 PVDF film numunenin mikroyap1 goriintiisti verilmektedir.

4.2. Mekanik Test Sonuclari

Polimer ve piezokompozit film numunelerde 25mm*90mm boyutlarinda farkli
kalinliklarda ve dikdortgen geometrideki numunelere ¢gekme testi uygulanmistir. Test
asamalarinda her bir kompozisyon i¢in birgok numunede test yapilmistir. Tablo 4.2°de
test parametreleeri verilmistir. Tablo 4.3’de ise sonuclar yer almaktadir. Sekil 4.15.’de
PVDF igin sonuglar gosterilmektedir. Polimer olmasindan dolayr uzamasi ve
elastikligi yliksektir. Sekil 4.16’da PVDF filme ¢ekme islemi uygulandigi esnada serit
seklinde ¢izgisel olarak kristallesme ile fazla uzayip ge¢ kopan numunelere aittir. Sekil
4.17°de kompozit yapida seramik katkisinin elastikligi, uzamayr ve dayanimi
disiirdiigii goriilmektedir. Sekil 4.18’de polimer yapisina ¢ok az bir miktarda grafen
katkisinin bile yapinin mekanik dayanimini iyilestirdigi goriilmektedir. Sekil 4.19°da
ic malzemenin olusturdugu yapinin ise dayaniminin iyilestigi fakat seramik katkisi ile
elastikligin azalmasini PVDF ve PVDF+Grafen numunesine gore diisiirdiigii

goriilmektedir.
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Tablo 4.2: Cekme testi parametreleri.

Numune Ad1 Kalmhk | Genislik 11k boy Test hizi
(pum) (mm) (mm) (mm/dk)
PVDF 30 25 90 50.00
B-PVDF (PVDF
+937,5 BCZT) 56 25 90 50.00
G-PVDF (PVDF
+960,5 Grafen) 60 25 90 50.00
G-B-PVDF (PVDF
+9637,5 BCZT + 68 o5 90 50.00
%0,5 Grafen)
140
126
112-
98 -
84-
=
< 70-
Q
:
S 56+ |
8/ I".
14-
"o 29 58 &7 145 174 203 232 261 29
Uzama (%)

Sekil 4.15: PVDF film numunenin (kristallesmeden kopan) ¢ekme testi grafigini

gostermektedir.
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Sekil 4.16: PVDF film numunenin (kristallesme artan ve fazla uzayip ge¢ kopan)

cekme testi grafigi.
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88+

77+

Kuwvvet (N)
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|
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Sekil 4.17: BCZT+PVDF film numunenin ¢gekme testi grafigini gostermektedir.
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Sekil 4.18: Grafen+PVDF film numunenin ¢ekme testi grafigini géstermektedir.
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Sekil 4.19: Grafen+BCZT+PVDF film numunenin ¢ekme testi grafigini

gostermektedir.
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Tablo 4.3: Cekme testi sonuglart.

Max Kopma | Kopma
NUMUNE Fmax kuvvet | Gerilme kU\F/)VEti uzafnam
(ACIKLAMA) (N) uzamasi | (Mpa)
(N) (mm)
(%)
PVDF 103.609 14.37 192.302 | 91.106 15.53
B-PVDF (PVDF +%37,5
BCZT) 85.642 3.28 24.116 | 79.688 4.69
- 0,
G-PVDF (PVDF +%0,5 101.718 6.78 40.687 | 99.083 6.45
Grafen)
G-B-PVDF (PVDF
+9%37,5 BCZT + %0,5 120.874 3.65 25.817 | 120.772 3.32
Grafen)
Cekme Testi
140
120.874
120
101.718 103.609
100 A
85.642
= &0
E 60
40
20
0
0 2 4 6 8 10 12 14

Maks. Kuvvet Uzamasi (%)

B-PVDF

G-B-PVDF  =—&—G-PVDF

PVDF

16

Sekil 4.20: Cekme testi sonuglari grafigi.
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4.3. Elektriksel Analiz Sonuclar:

4.3.1. Titresim Analizi Sonuclar

Buraya kadar, iiretilen kompozit filmlerine bir¢ok karakterizasyon metodu
uygulanmustir. Ancak filmlerin ¢ok ince olmasi sebebi ile kutuplamada ve d33 metre
ile piezoelektrik katsayisinin olgiilebilmesinde zorluklar yasanmustir.  Olgiimler
sonucunda gergek bir ters piezoelektrik etki dl¢lilememistir. Enerji hasadi portatifi ile
tiretilen piezokompozitlerin elektriksel performansini gorebilmek icin sahip olunan
son karakterizasyon metodu LDS titresim sistemidir. Bu portatif teknikte temel olarak,
onceden tanimlanmis yiikler, frekanslar ve elektrik alanlar1 altinda malzemelerin
aktivitelerini kaydedilmesi saglamaktadir. Kompozitler bu {i¢ parametreye tabi
tutuldugunda, ters piezoelektrik etkiden dolayr voltaj olusumunun goriilmesi
beklenmektedir.

Test asamalar1 asagida yer aldig1 sekilde tasarlanip uygulanmistir;

e C(Cihazin titresim kismina numune oturmasi i¢in par¢a tasarlanarak 3D
yazicidan plastik olarak denemesi iiretildikten sonra Teflon malzemeden yuva
trettirilmistir.

e Her kutuplanmis komponentden {licer adet numune, cihaza sigacak sekilde ayni
boyutlarda ve formda kesilmistir.

e Numune ile ayni boyutta bakir levhalar kesilerek tizerine glimiis epoksi macun
ile elektrotlama yapilmistir.

e Her iki yiizeydeki bakir levha uglarina iletken tel lehimlenerek iizerine kisa
devre olmamasi i¢in kablo gegirilmistir.

Titresim testinde, numunelere 5, 10, 15, 20, 25 gramlik serbest yiikler
uygulanmak {izere en iyi performansit gosterdikleri frekans ve voltaj degerleri
secilmistir. Bu degerler ise 10 ila 25g yiik altindaki gosterdikleri 40Hz ila 60Hz
frekanslar1 araligidir. Her bir kompozit i¢in farkli komponentin kendi igerisinde
performansi degisiklik gostermektedir. Buna gére komponent icerikleri degistirilerek
yeni filmler {retilip yeni denemeler ile daha dogru sonuglara varmak miimkiindiir.

Sekil 4.22°de 25 gr yiik karsisinda iiretilen voltaj ve frekans degerleri yer almaktadir.
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Grafiklerdeki degerlerin degisikligi, bakir elektrot, iletken tel dayanimi ve
kalinlig1, epoksi giimiis macunun yapiskanli§i, numune inceligi gibi etkenlerden
etkilenmektedir ve bunlara bagli kaynaklanabilecek bir voltaj dalgalanmasi
goriilebilmektedir. Grafikte Grafen katkisinin polimer matriste olumlu oldugu fakat
polimer/seramik matriste olumsuz etkiledigi goriilmektedir. Kompozitlerde iiretilen
voltaj 2-11V araligindadir. Farkli yiikler altinda diizglin ve kararli egriler vardir.
Dalgalanmali da olsa numunelerin tepki voltaji iiretmesi ile numune cesidini ve
sayisinin arttirmanin gerekli oldugu goriilmektedir. Elektronik cihazlarda kararli ve
stirekli davranis Onemlidir ve bazen bunu devam ettirmek zor olabilmektedir. Bu
verilerden yola ¢ikarak iiretilen kompozitlerin mekanik enerjiyi elektrik enerjisine
doniistiirme hususunda iyi bir performansa sahip oldugunu gdstermektedir. Sonug
olarak, voltajlar, bu kompozitleri farkli yiikler ve farkli frekanslar altinda enerji
toplayicilar olarak kullanacak diizeyde gelecek vaad eden komponentler olmaktadir.
Sekil 4.23 ve Sekil 4.24 BCZT+PVDF komponenti i¢in grafikleri sinyalleri

gostermektedir.

Sekil 4.21: Titresim 6l¢iimii test diizenegi.
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Sekil 4.22: Titresim Ol¢timii grafigi.
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Sekil 4.23: PVDF+ BCZT film numunesine ait titresim testi 6l¢iim sonuglart.
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Sekil 4.24: PVDF+ BCZT film numunesine ait titresim testi sinyali gortintiisii (25 gr
yiik 100 Hz).
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5. SONUCLAR VE TARTISMA

Bu tez caligmasinin temel amaglarindan biri 0-3 piezo kompozitleri ve bunlarin
yapisal, mekanik (elastiklik, dayanmim, uzama) ve elektriksel( piezoelektrik,
piroelektrik, elektrokalorik, dielektirk) davranislarini arastirmaktir. Bunun igin
tiretilen PVDF esasli BCZT ve Grafen katkili piezokompozileri karakterize etmek
onemlidir. Polimer ve Piezo-kompozit filmler once sol-jel yontemi ile jellestirilip
ardindan serit dokiim ve c¢ozelti dokiim teklikleri ile iiretilmistir. Uretilen filmlerin
yapist XRD ve FTIR analizleri ile incelenmistir. Elektroseramik ve Grafen
nanopargaciklarin ana polimer matris yapisindaki homojenlik SEM mikroyapi
fotograflari ile teyit edilmistir.

Elde edilen sonuglarin bir diger bulgusu ise 0-3 piezo kompozitlerin, elektriksel
acidan yigin seramiklerle kiyaslanamayacagini goOstermistir. Ancak uygulama
acisindan farkli alanlarda daha iyi sonuglar verebilir. Esnektirler ve istenilen formda
sekillendirilebilirler. Ayrica yogunluklari son derece diisiiktiir.

Bir diger amag ise elektronik endiistrisinde oldukga tercih edilen piezoelektrik
elektroseramik malzemelerin; diisiik mekanik dayanimu, toksiklik, gibi diger olumsuz
etkileri sebebiyle yerlerini doldurabilecek polimer/seramik kompozit malzemelerin
gelistirilmesidir.

Calismanin sonraki asamasi olarak Grafen ve BCZT oranlar degistirilerek
PVDF ve kopolimerleri de dahil edilerek iiretim yonteminin de ¢esitlendirilmesiyle,
serit dokiim metodunun yaninda elektro egirme yontemiyle kombine {iretim prosesi
uygulanarak devam edilmesinde fayda vardir. Test asamalarinda cihaz o6l¢iim
kabiliyeti ve kalibrasyonu 6nemlidir. Her zaman dogru veri alabilmek i¢in 6l¢tim cihaz
duyarliligt ve performansi kritiktir. Bu bakimdan malzeme tasarimi ve 6lgiim

kabiliyetleri basariya giden yolda gerekli temel kriterlerdir.
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OZGECMIS

Lise 0grenimini Aydin Anadolu Lisesinde, Fen Bilimleri alaninda; lisans
ogrenimini ise Kocaeli Universitesi, Metalurji ve Malzeme Miihendisligi boliimiinde
tamamladi. 2020 yilinda Gebze Teknik Universitesi Malzeme Bilimi ve Miihendisligi
Anabilim dalinda yiiksek lisans egitimine basladi. Lisans tezinde "Ti-6Al-4V esash
biyomalzemenin (Hidroksiapatit ve 316L paslanmaz celik katkili) 6zelliklerinin
gelistirilmesi" tizerinde ¢alisti. Anadolu Dokiim Sanayi A.S. firmasinda kalite
departmaninda Stajyer Malzeme Miihendisi olarak 2017 yilinda gorev ald1. 2020-2021
yillart arasinda donemsel olarak Alp Steel Metal Sanayi ve Ticaret A.S. firmasinda
Kalite Kontrol Miihendisi olarak galisti.

2021-2022 yillarinda Amerika Birlesik Devletleri Hava Kuvvetleri Bilimsel
Arastirma Ofisi (AFOSR) (Air Force Office of Scientific Research) tarafindan
desteklenen Prof. Dr. Ebru Mensur Alkoy yiiriitiiciiliigiinde FA9550-18-1-0450 no’lu
proje iizerinde Proje Asistan1 olarak gorev aldi. Gebze Teknik Universitesinde
“Piezodevices Arastirma Grubu’'nun bir iiyesi olarak “Kursunsuz polimer-seramik
piezokompozit malzemeler” konusu iizerinde yiiksek lisans arastirmacist ve proje
asistan1 olarak ¢alismalarda bulundu. Suan Arastirma-Gelistirme Miihendisi olarak

Haus Santrifiij Teknolojileri firmasinda ¢aligmaktadir.
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