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OZET

TEZIN BASLIGI: KURSUN ESASLI VE KURSUNSUZ PIEZOELEKTRIK
SERAMIK FIBERLERIN URETILMESI VE
KARAKTERIZASYONU

YAZAR ADI : AHMET SERKAN TEKDAS

Kursun esasli ferroelektrik seramik fiberler sahip olduklar1 yiiksek
piezoelektrik Ozellikler sayesinde medikal goriintiileme, sonar, transducer ve
eyleyici uygulamalarinda genis anlamda kullanilirlar. Kursun esasli piezoelektrik
malzemelerin yerine gecebilecek en ideal malzeme potasyum sodyum niyobat
(KNN) olarak goziikkmektedir. Bu calismada kursun zirkonat titanat (PZT)
fiberlerin sol-jel yontemi ile tiretilmesi ve sodyum potasyum niobat (KNN)
fiberlerin daha O6nce denenmemis alginate jellesmesi ile tretilip epoksi ile
kompozit olusturulmast ve bu kompozitlerin elektriksel 06zelliklerinin
incelenmesi amacglanmistir. PZT fiber tiretiminde homojen bir jel elde etmek
amaciyla oncii ¢ozeltiye farkli hacim oranlarinda asetik asit ve su ilave
edilmistir. Uygun jellesme kompozisyonu bulunduktan sonra iiretilen fiberlerden
fiber/epoksi kompozitler hazirlanmis, elektriksel ve yapisal karakterizasyonu
incelenmistir. KNN fiber hazirlamada ise yapilan asiltinin i¢ine eklenen lityum
(Li) ve bakir oksit (CuO) katkilandirmalarinin fiberlerin elektriksel 6zelliklerine
etkileri incelenmistir. Yaklasik dielektrik sabiti 50 civar1 olan PZT fiber
kompozit numuneler iretilmistir. Yapilan faz analizlerinde de morfotropik faz
sinirinda %100 perovskit yapida fiberlerin eldesi saglanmistir. PZT fiber
kompozitlerin polarizasyon degerleri dlcildiiglinde 1ise yaklasik kalici
polarizasyon miktar1 2P,= 0,6 puC/em® Olglilmistir. Elde edilen KNN
fiber/kompozitlere yapilan elektriksel karakterizasyonlarda kompozitlerin
dielektrik sabitleri yaklasik kompozit igerisindeki fiber oranina goére 190
civarinda hesaplanmistir. Uygulanan elektrik alan altinda, yapilan

katkilandirmalarla kompozitlerde %0,14’e varan sekil degisimi gézlemlenmistir.
Buna ek olarak d33 ve dggf degerleri numuneler i¢in hesaplanmistir ve sirasiyla

46pC/N ve 308pm/V hesaplanmistir.



SUMMARY

TITLE OF THE THESIS: FABRICATION AND CHARACTERIZATION
OF LEAD BASED AND LEAD FREE
PIEZOELECTRIC CERAMIC FIBERS
AUTHOR : AHMET SERKAN TEKDAS

Lead based piezoelectric ceramics have a wide field of application such as
medical iamging, sonars, actuators, transducers and sensors due to their excelent
piezoelectric properties. The most promising material to replace lead based
piezoelectrics is potassium sodium niobate (KNN). The aim of this study is
preparation of lead zirconate titanate (PZT) fibers by sol-gel method and KNN
fibers by a new and novel alginate gelation method, fabrication of
piezocomposites from the fibers and their electrical characterization. Acetic acid
and water were added to PZT precursor solution to have a homogenius gel to
draw fiber. After determination of the most suitable composition, PZT fibers
were drawn and fiber/epoxy composites were prepared and their electrical and
structural properties were examined. In the case of KNN fibers, lithium (Li) and
copper oxide (CuO) were added to the initial slurry and their effect on the
electrical properties were investigated. The X Ray Diffraction patterns of the
fibers were exhibited 100% perovskite structure on the morphotropic phase
boundary for the both PZT and KNN samples. The PZT fiber composite samples
with dielectric constant of approximately 50 were ontained. The remnant
polarization of the PZT samples was measured as 2P= 0,6 pC/cm® The
electrical characterization exhibited that the dielectric constant for the KNN
samples varies according to the fiber ratio, reached up to the 190. KNN samples

showed %0,14 strain under the applied electric field with the various additives.

For KNN samples d33 and dggf coefficients were measured as 46pC/N and

308pm/V, respectively.
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1.GIRIS

Bu tez calismasmin ana konusu farkli yontemlerle piezoelektrik seramik
fiberlerin elde edilmesi ve bu fiberlerin bir matris i¢ine gomiilmesi ile seramik

fiber/polimer 1-3 piezokompozitlerin iiretimi ve karakterizasyonudur.

Calismada ana olarak iki piezoelektrik malzeme ele almmustir. Ik kisimda sol-
jel yontemi ile kursun zirkonat titanat (PZT) fiberlerin iiretim sartlarinin belirlenmesi
ve gelistirilmesi amaclanmustir. ikinci kisimda ise kursunsuz piezoelektrik bir bilesik
olan sodyum potasyum niyobat (KNN) fiberler alginate jellesmesi yontemi ile
tiretilmis ve hazirlanan piezokompozitlerin yapisal ve elektriksel 6zellikleri
incelenmistir. PZT nin kursun gibi ¢ok toksik bir bilesen icermesi nedeniyle basta
Avrupa Birligi iilkeleri olmak tizere ¢cogu iilkede bir¢ok uygulamada yasaklanmaya
baslanmasi nedeniyle yeni piezoelektrik malzemeler arayisina girilmistir. PZT nin
yerine gegebilecek en 6nemli aday malzemelerden biri KNN’dir. Bu nedenle bu tez
calismasinda KNN kullanilmistir. Titanyum temelli perovskit yapidaki bizmut titanat
(BT), bizmut sodyum titanat (BNT) gibi ferroelektrik malzemeler yiiksek
piezoelektrik gerinim ve yiiksek dielektrik sabitine (ds3) sahip olmalarina ragmen
diisiik Curie sicakligina (T) sahiptirler. Buna karsin KNN 420°C gibi bir yiiksek
Curie sicakligina sahip olmasi1 ve PZT seramiklerle kiyaslanabilir piezoelektrik

ozellikler gostermesi sebebiyle bu malzemeye olan ilgi artmistir [Noguchi et
al.,2010].

Fiber seklindeki piezoelektrik malzemeler, titresim soniimleme ve yiiksek
frekans ultrasonik doniistiiriiciiler gibi genis bir uygulama alaninda kullanilirlar.
Piezoelektrik malzemelerin mekanik enerjiyi elektrik enerjisine elektrik enerjisini
mekanik enerjiye ¢evirme ozellikleri, piezoelektrik malzemelere titresim sontimleme
icin onemli bir kullanim alani saglar [Meyer et al., 1998]. Piezoelektrik seramik
fiberler bir¢ok yontemle elde edilmektedirler. Bu tez ¢alismasinda KNN fiberlerin
tretilmesi icin kullanilan alginate jellesmesi yontemi 6zglin bir yontem olup
Dog¢.Dr.Sedat Alkoy tarafindan ilk defa 2007 yilinda PZT fiberlerin iiretimi i¢in
kullanilmistir [Alkoy et al., 2007]. Bu yontem ilk defa bu ¢alismada da KNN

fiberlere uyarlanmistir.



Kursun zirkonat titanat (PZT) fiberler, yiiksek anizotropik 6zellikleri ve yiiksek
esneklik gibi o6zelliklere sahip olmasindan dolayir son zamanlarda yogun olarak
calisilmaktadir. Cesitli piezoelektrik kompozit malzemeler, piezoelektrik seramik ve
bir polimer matris kullanarak yapilmaktadir. Bu kompozitler secilen seramik ve
polimere gore farkli baglantilarla iiretilebilirler. Piezokompozitlerin elektriksel
ozelliklerinde fiber yarigapi, fiber/matris orani, kompozit kalinlig1 gibi parametreler
onemlidir [Smith, 1993].

1-3 baglantisina sahip piezoelektrik kompozit malzemeler tibbi uygulamalarda
kullanilan yiiksek frekansli ultrasonik (25-70 MHz) doniistiiriiciilerde kullanilirlar
[Zhang et al., 2003]. Sol-jel yontemi kullanilarak iiretilen 1-3 kompozitlerin
elektriksel 6zellikleri ilk olarak 1996’da Watzka tarafindan bildirilmistir. Bunlarin
yanit sira seramik tozun polimer matris igerisinde dagitilmasi ile elde edilen 0-3

baglantili kompozitler cesitli firmalarca ticari anlamda iiretilmektedir [Akdogan et

al., 2008].

1-3 baglantisina sahip piezoelektrik seramik fiber/matris baglantisinin tercih

edilmesinin sebebi sunlardir:

o Diistik akustik empadans ve bu sayede insan viicudu ve su ile yiiksek

uyumluluk,

e  Yiiksek bagdasma katsayisi (ki) ve bununla beraber daha verimli bir

sekilde elektrik enerjisinin mekanik enerjiye gevrimi,

. Birbirlerine komsu fiberlerin akustik izolasyondan dolay1 diisiik yanal

ylizey bagdagma katsayisi,

. Polimer matristen kaynaklanan yiiksek esneklik ve bu sayede farkl sekilli

malzemelerin tiretimi.
1.2 Tez Calismasinin Amaci ve Kapsami
Bu tez calismasinda kursun zirkonat titanat (PZT) ve sodyum potasyum

niyobat (KNN) fiberlerin elde edilmesi ve bu fiberlerin kullanilmasi ile

piezokompozitlerin hazirlanmas1 amaclanmistir. Elde edilen bu ¢esitli baglantilara



sahip kompozitlerin ayrintili yapisal ve elektriksel karakterizasyonlar1 yine tezin ana

amacidir.

Fiberler, giris kisminda da bahsedildigi gibi, farkli malzemelerle ve farkli
yontemlerle hazirlanmistir. Birinci kisimda PZT fiberler sol-jel yontemi ile elde
edilmistir. Literatiirde PZT fiberler yogun olarak c¢alisilmaktadir ve farkh
yontemlerle farkl sekil ve ¢aplarda iiretilebilinmektedirler. Fakat sol-jel yontemi ¢ok
kiigiik ¢aplara sahip fiberlerin ¢ekilmesine olanak vermektedir. Bu da baz1 uygulama
alanlarinda caligma frekansi olarak etkisini gostermektedir. Bu agiga yonelik bir
calisma yapilmistir. Fiberler hazirlanarak bu fiberlerden 0-3 baglanirliga sahip

kompozitler hazirlanmistir.

Ikinci kisimda ise literatiirde ilk defa grubumuz tarafindan PZT icin kullanilan
ve KNN icin ise yine ilk defa kullanilacak olan alginate jellesmesi yontemi ile
homojen fiberlerin elde edilesi amaglanmigtir. Tiim iiretim yontemi KNN igin ilk
defa optimize edilmistir. KNN’nin seramik olarak geleneksel yontemlerle elde
edilmesinde olan yogunlasma problemi fiber olarak iiretiminde de goriilmiistiir. Bu
nedenle yogunlastirma ic¢in katkilandirma da yapilmistir. Elde edilen yogun
fiberlerden ise 1-3 baglantisina sahip kompozitler hazirlanarak bunlarin mikroyap1 ve

elektriksel 6zelliklerinin incelenmesi yapilmistir.



2. LITERATUR CALISMALARI

2.1. Dielektrikler

Dielektrik malzemeler genel olarak bir elektrik alanin veya elektrik akisinin
gecisine izin verirken elektrik akiminin gecisine izin vermezler. Dolayisiyla
dielektrik malzemeler genel olarak yiiksek dirence sahip malzemeler olarak
adlandirilabilirler [Moulson, 2003]. Iyi bir dielektrik malzeme iyi bir yalitkan
olmaldir, fakat yalitkanlar iyi bir dielektrik degildir. Dielektrik malzemelerde
atomlar belirli bir derecede art1 veya negatif olacak sekilde yiiklenmistir. Uygulanan
elektrik alan bu yiiklii iyonlarda bir yer degisimine, bu degisim ise bir elektriksel
dipole neden olurlar. Boyle iyonik kristallerde elektrik alan uygulanmasi ile
katyonlar katoda anyonlar ise anoda dogru elektrostatik etkiden dolay1 hareket eder.
Bu esnada elektron bulutlari da etkilesime girer ve elektronik dipole neden olur. Bu
olay dielektrik malzemelerin elektronik polarizasyon olarak tabir edilir ve birim

alanda depolanan elektrik dipollerin sayisina esittir(C/mz).
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Sekil 2.1. Elektrik alan altinda yiiklii iyonlardaki yer degistirme.



2.1.1 Polarizasyon Mekanizmalari ve Frekansin EtKisi

Ideal bir dielektrik malzemeye elektrik alan uygulandiginda uzun mesafe yiik
tasima yerine kisa mesafe yiik tasimalar meydana gelir. Buna malzemenin

polarizasyonu denir [Uchino, 2000].

Bu yiik tagimalari ¢esitli polarizasyon mekanizmalar1 ile agiklanabilir. Bu
mekanizmalar; elektronik polarizasyon, oryantasyon (dipolar) polarizasyon, uzay
yiikleri polarizasyonu ve atomik (iyonik) polarizasyondur (Sekil 2.3) [Richerson,
1990].

Atomik polarizasyon tiim malzemelerde olurken burada elektron bulutunun
kisa mesafeli hareketi s6z konusudur. Bu polarizasyon mekanizmasi 10" Hz’e kadar
malzemenin dielektrik sabitine katkida bulunur. Elektronlar, hafif olmalar1 ve hareket
kabiliyetlerinin yiiksek olmalar1t nedeniyle bu frekansa kadar uygulanan elektrik alani
takip edebilirler. iyonik malzemelerde buna ek olarak katyonlarin ve anyonlarin
hareketi vardir. Elektrik alanin etkisiyle anyon ve katyonlarmn zit ydnde yer
degistirmesine bagli olarak iyonik polarizasyon olusur. Anyon ve katyonlarin yer
degistirmesi dipol momentlerin olusmasina neden olur. Sadece biinyelerinde 1yonik
bag bulunduran malzemelerde iyonik polarizasyon goriilebilir. Elektronlarla
karsilastirildiginda kiitle artis1 oldugundan ivmelenme zordur. 10" Hz frekansa kadar
dielektrik sabitine katki saglarlar. Su gibi dipolar malzemelerde dipolar molekiillerin
hareketi ile de baska bir polarizasyon mekanizmasi eklenir. Bu tiir malzemelerde,
kalic1 dipol momentin uygulanan elektrik alanin yoniine paralel olacak sekilde yon
degistirmesi ile dipolar polarizasyon olusur. 10° Hz frekans araligina kadar olan
bolgede dielektrik sabitine katkida bulunurlar. Son olarak uzay yiikleri
polarizasyonunda yiik tasiyici iyonlarin belirli bir engelle karsilasincaya kadar
hareketi sz konusudur. Uzay yiikleri 10*-10° Hz araliginda dielektrik sabitine katki
saglar.  Ferroelektrik malzemelerdeki yiiksek polarizasyonda biitiin  bu
mekanizmalara ek olarak domain duvarlarinin da hareketi eklenir. Elektrik alan ile
domain duvarlarinin hareketi polarizasyona ¢ok biiyiik etki eder, bu yiizden
ferroelektrik malzemelerin dielektrik sabitleri cok yiiksektir. Domain duvarlarim
hareketinin PZT malzemesinin dielektrik sabitine katkis1 Sekil 2.4’te gosterilmistir

[Solymar, 1993].
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Sekil 2.2. Polarizasyon mekanizmalarinin frekansla degisimi[ Newnham R.E.,2006].

Artan frekanslarda dielektrik sabitinde ani bir diisme goriilirken iletim
kayiplarinda ise ani bir artig goriilmektedir. Baz1 durumlarda belli frekansta bu
kayiplar en yiiksek diizeye ulasir. Bunun nedeni; kristallerin baglanma enerjilerinden
dolay1 sahip olduklari dogal rezonans frekansi ve bir elektromanyetik dalgadan
dolay1 bu frekansta malzemenin en yliksek diizeyde enerji transfer etmesidir (Sekil

2.2) [Solymar, 2004].

Bunlara ek olarak, dielektrik sabitini frenkansin bir fonksiyonu olarak
inceledigimizde, ¢esitli polarizasyon mekanizmasinin belirli bir frekans degerleri
araliginda gerceklestigi gozlemlenebilir. Elektronlar ¢ok kiiciik bir kiitleye sahip
olduklar1 i¢in goriiniir 151k frekanslarin da bile elektrik alani takip edebilmektedirler.
Iyonlar elektronlara gore binlerce kat agir olmalarina ragmen kizil 6tesi frekanslarda
elektrik alani takip edebilmektedirler. Ozellikle kat1 ve sividaki molekiiller cok daha
agirlardir. Bu durum kHz mertebesindeki frekanslar veya daha diisiik frekanslarda
goriilebilmektedir. Buradan ¢ikan sonug elektrik alan ile etkilenecek pargacik boyutu
o polarizasyon mekanizmasinin gozlenecegi frekansi etkilemektedir. Dielektrik
sabitinin sanal (&") ve ger¢ek (¢') olmak iizere iki tane bileseni Sekil 2.2 ¢ de frekansa

bagli olarak verilmistir [Newnham, 2005].
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Sekil 2.3. Polarizasyon mekanizmalar1 (a) elektronik (b) iyonik (c) dipolar (d) uzay
yikii [Kingery, 1976].
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Sekil 2.4. Katkisiz ve katkihi PZT ‘nin sicakliga gore dielektrik sabitinin
degisimi[Newnham, 2005].

Sert PZT ’ler Fe*" gibi acceptor iyonlar ile katkilandirilirken yumusak PZT *ler
Nb>* gibi verici iyonlarla katkilandirilmaktadir. Sekil 2.4’te katkilandirmanin
dielektrik sabitine etkisi goriilmektedir. Bu katkilandirmalarin hepsi domain

duvarinin hareketini kisitlayici veya tesvik edici rol oynarlar.



2.1.2 Dielektrik Sabiti

_| } Dielektrik Malzeme

l
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Sekil 2.5. Sematik kapasitor sistem gosterimi.

Bir malzemenin iizerinde yiik depolayabilme kabiliyeti dielektrik sabiti “K” ad1
verilen katsay ile 6l¢iilir ve bu katsayr malzemeye bagl olarak degisir. Dielektrik

yer degistirme:
D=c¢E (2.1)
olarak ifade edilir. Burada:

D: Dielektrik yerdegistirme (C/m?), e:Elektriksel gegirgenlik (F/m), E:Elektrik
alan (V/m)’dir.

Dielektrik sabit (K) ise;

K = ¢ / gy olarak hesaplanir. Burada gy vakumun gegirgenligi kabul edilip
8,85.10™" F/m’ye esittir. Dielektrik yerdegistrime (D) elektrotlarda biriken yiike

yonelimlerden olusan polarizasyonun eklenmesiyle hesaplanir.
D=g.E+P (2.2)

Bir elektrik alan Sekil 2.5°de belirtildigi gibi iki iletken diiz plakaya
uygulandiginda, bir plaka negatif digeri ise pozitif yiiklenir. Bu elektrik alan iletken
plakalar arasinda bulunan malzemede polarizasyona neden olur. Hesaplama kolaylig1
acisindan her malzemenin dielektrik katsayisi, boslugun dielektrik katsayisina
oranlanir ve ortaya ¢ikan yeni katsayiya bagil dielektrik katsayis1 “K” denir.

Vakumun dielektrik sayisi 1 olarak hesaplanir ve bir¢ok gazin dielektrik sabiti de



genelde 1 olarak alinir. Bagil dielektrik katsayisi ile dielektrik katsayir arasinda
bagmt1 Esitlik 2.3’de verilmistir.

txC
Ep X A (23)

olarak ifade edilir. Burada:

K : Bagil Dielektrik katsayisi, t : Elektrotlar arasindaki mesafe (m), C
Kapasitans (F), A : Elektrotlarin yiizey alan1 (m?) “dur.

Yukarida verilen esitlikle kapasitans miktar1 dlgiilen bir malzemenin dielektrik
sabiti hesaplanabilmektedir. Cok yiliksek elektrik alanlar uygulanirsa dielektrik
malzeme i¢indeki elektronlar iletim bandina ge¢cmeye zorlanirlar ve dielektrik
bosalim olabilir (dielectric break-down). Dielektrik mukavemet yalitkan
malzemelerin karakteristikleri arasindadir ve bir malzemenin yalitkanhiini yitirip
bozuldugu gerilim noktast yalitkanlar icin Onemli bir gostergedir. Kapasitor
belirlenenin tizerinde bir elektrik alan uygulanirsa malzemede iletkenlik saglanir ve

kapasitor islevsiz hale gelir [Arnau, 2008].

Malzemelerin dielektrik sabitleri ¢ok genis bir deger araliginda olmaktadir.
Diisiik yogunluklarindan 6tiirti gazlarin dielektrik sabitleri birden ¢ok az biiytiktiir.
Atmosferde havanin dielektrik sabiti 1,0006°dir. Cogu yaygin seramik ve polimer
icin dielektrik sabiti 2 ila 10 arasinda degismektedir. Bu diisiikk yogunluklu
malzemeler genellikle kovalent baghdir. NaCl ve Al,O3 gibi iyonik bagh
malzemelerin dielektrik sabitleri genellikle 6 ila 10 arasinda degisir. Yiiksek
dielektrik sabitine sahip BaTiO3 gibi piezoelektrik malzemeler dipollerin yonlenmesi
veya ferroelektrik faz doniisimleri gibi bir takim 6zel polarizasyon mekanizmalarina

sahiptirler [Newnham, 2005].

Elektrik alan sonucu malzemenin yiizeyinde yiikler birikir. Bunu Sekil
2.6’deki gibi bir dipolar prizma olarak diigiindiiglimiizde, hacmin i¢indeki dipoller

Olclilemez fakat ama ylizeyde biriken yiikleri 6l¢iilebilir.
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Sekil 2.6. Polarize olmus numunenin temsili sekli.

2.2. Piezoelektrikler

Giiniimiizde teknolojinin hizla gelismesiyle birlikte piezoelektrik malzeme
sektorii milyarlarca dolarlik bir pazar haline gelmistir. Bu sektor ¢ok genis teknikler
gerektirmektedir.  En ¢ok kullanildigi pazarlar arasinda bilisim, endiistriyel
otomasyon, tibbi goriintiileme, trafik kontrol ve savunma sanayi on siralarda yer

almaktadir [Heywang et al., 2008].

“Piezo” kelime anlami olarak Yunanca bir kelime olan “piezien” den gelip,
basing anlamina gelir. Piezoelektrik malzemeler uygulanan elektrik alan ile bir sekil
degisimi ve uygulanan basing ile bir elektrik iireten malzemelerdir. Bu ters
doniistimlii etki ilk olarak Pierre ve Jacques Curie tarafindan kuartz ve rochelle tuzu
gibi kristallerde 1880°de kesfedilmistir [Kao, 1975]. Tiim malzemeler elektrik alana
maruz birakildiklarinda boyutlarinda ufak degisimler gosterirler. Eger bu degisim
sonucunda meydana gelen gerinim, uygulanan elektrik alanin karesi ile orantili ise bu
durum elektrostriktif etki olarak bilinir. Baz1 malzemeler ise tam tersi bir etki
gosterirler. Bu tiir malzemelerde ise uygulanan mekanik bir etki sunucu elektriksel
polarizasyon olusur [Moulson, 1990]. Piezoelektriklikte mekanik bir gerilme sonucu
bir elektriksel yonlenme olusuyorsa buna diiz piezoelektrik etki denir. Uygulanmis
bir elektrik alan sonucu olusan bir mekanik bir gerinim olusur ve buna da ters

piezoelektrik etki denir.

32 simf tek kristal malzemeden 11 tanesi simetri gosterir ve polar degildir.

Bunlara uygulanan bir gerilim iyonlarin simetrik olarak yer degistirmesi ile



11

sonuclanacagi icin net bir dipol momenti olusmaz. Diger 21 kristal sinifi simetriye
sahip degildir. Bunlardan 20 tanesi piezoelektrik etki gosterir. Temelde malzemenin
piezoelektrik  Ozellik gostermesi i¢in  simetri merkezine sahip olmamasi
gerckmektedir. Sekil 2.7’de verilen simetri merkezine sahip bir kiibik kristale bir
mekanik etki uygulanirsa boyutlar1 degisecektir fakat net bir elektrik dipol
olusmayacaktir. Fakat gsekil 2.8’de verilen simetri merkezine sahip olmayan bir
kristale mekanik kuvvet uygulandiginda, merkezdeki pozitif ve negatif yiiklii iyonlar

yer degistirir ve bir dipol momenti olusur.

e OCHOMO
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Sekil 2.7. Simetrik kristalde (a) Kuvvet uygulanmamis (b) kuvvet uygulanmis
gosterimi[Solymar, 2004].
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Sekil 2.8. Simetrik olmayan kristalde (a) Kuvvet uygulanmamis (b) Kuvvet

uygulanmis gosterimi[Solymar, 2004].

Eger her iki yiizii elektrotlanmis ve kutuplanmis bir piezoelektrik numunenin
tizerine, Sekil 2.9(b)’de belirtilen yonde bir basma kuvveti uygulanirsa, devreden
gecici bir akim devreden gegisi meydana gelir. Sekil2.9(c) belirtilen yonde bir ¢cekme
kuvveti uygulandiginda ise devreden ters yonde bir akim gecisi gerceklesir. Ayni
piezoelektrik numuneye uygulanan bir elektrik alan, elektrik alanin uygulandig yone

gore kristal yapida arti veya eksi yonde bir gerinime yol acar(Sekil2.8(e,f)).



12

Polarizasyondaki degisime eslik eden diiz piezoelektrik etkide kristal yiizeyinde

olusan yiiklerle belli olur.

L p——
Eutuplama i
Ténn

(d] () (£)
Sekil 2.9. Piezoelektrik etki [Buchanan, 1991].

Genel anlamda uygulanan elektrik alan her zaman malzemenin geometrik
seklinde bir mekanik degisime neden olur. Ciinkii madde yiiklii bir ¢ekirdek ve
bunun etrafindaki elektron bulutlarindan olugmaktadir. Uygulanan elektrik alanla
olusan polarizasyon yiik dagiliminda bir degisime ve mekanik bir degisime neden
olur. Olusan bu davranisa elektrositriktif etki denir ve temel olarak elektrostriktif etki
[Kao, 2004]:

1= QP (2.4)
olarak ifade edilir. Burada:
Q: Elektrostriktif katsayisi, x: gerinim, P: dielektrik yerdegistirmedir.

g degeri 1 den ¢ok biiylik malzemeler i¢in P, yaklasik olarak D’ye yakin bir
deger alir. Ustteki denklem 2.4 esitligi seklinde degistirilebilir.

1= QP = Qe’E’ (2.5)
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olarak ifade edilir.

2.2.1 Piezolektrik Malzemelerde Elektrik Alana Bagh Gerinim

Davranisi

Piezoelektrik malzemeler 3 farkli sekilde bu sekil degisimini meydana

getirirler: Piezoelektrik, elektrositriktif ve faz degistiren.

Katkili kursun zirkonat titanat malzemeler ilk gruba girerler. Lantanum katkili
PZT’de bu malzemelerin basinda gelmektedir. Elektrik alana bagl gerinim degisimi
Sekil 2.10(a)’da gosterildigi gibidir. Uygulanan elektrik alan kii¢iik oldugu zaman,
esitlik 2.6 uyarinca, uyarilan gerinim bu elektrik alanla orantili bir bigimde
degismektedir. Fakat bu elektrik alan1 1kV/cm’den biiylik olacak bir sekilde
artirinca, gerinim egrisi lineerden sapar ve polarizasyon uyumsuzluguna bagli olarak
histeritik bir davranig gosterir. Bu tarz malzemelere yeni 6rneklerden biri de baryum
kalay titanat (BST) malzemesidir. BST nin yararli 6zelligi onun ilging elektrik alan
gerinim grafiginden gelmektedir. Burada domain yonlenmeleri sadece diisiik elektrik
alanlarda meydana gelmektedir. Buradan sonra elektrik alanla lineer bir sekilde

gerinimde degisim gozlemlenir.

x=d.E (2.6)
olarak ifade edilir.Burada:

y: Gerinim, d: Piezoelektrik sabit, E: Elektrik alandir.

Ikinci grupta ise elektrositriktif etki temelli bir davrams gozlemlenir. Bu
gruptaki malzemelere kursun mangan niyobat (PMN) o6rnek verilebilir. Denklem
2.6’da verilen elektromekanik bagdasma etkisi gozlenen malzemeler, Sekil

2.10(b)’de goriildiigii gibi oldukga yiiksek bir gerinim gosterebilirler.
vy = ME? 2.7)
olarak ifade edilir.Burada:

y: Gerinim, M: Elektrositriktif katsay1, E: Elektrik alandir.
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Uciincii grup malzemelerde ise faz degisimine bagli bir gerinim acgiga
cikmaktadir. Bu tir malzemelerde ferroelektrik antiferroelektrik fazlarinin
polarizasyonla degisimi mevcuttur. Sekil 2.10(c)’de PZT temelli bir sistem olan
kursun niyobyum zirkonyum Kkalay titanat (PNZST) malzemesine ait gerinimin
elektrik alanla degisimi verilmektedir. Diger tarz gerinimlere gore daha fazla bir
sekil degisimi mevcuttur. Sekil 2.10(c)’de soldaki sekil gibi verilen bir tiggen sekilli
bir gerinim egrisi, dongii sirasinda olusan iki agik/kapali durumundan otiirii dijital
yerdegistirme transducer olarak kullanilmaktadir. Sekil 2.10(c)’de sol tarafta verilen
egri ise; ferroelektrik faz bir kere uyarildigi zaman malzeme elektrik alan olmasa bile
ilk ferroelektrik fazi kalici olarak kalir. Bu sayede sekil bellekli malzemelerde
kullanilabilmektedir. Sahip oldugu sekil bellegini yok etmek igin ise ters yonli bir
elektrik alan uygulanabilmektedir [Uchino, 2000].

Piezositriktif Elektrositriktif

-1§-10 -5 0 5 10 15 -20-10 0 10 20 -15-10 -5 0 § 10 15
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(e)

Sekil 2.10. Seramiklerde elektrik alan etkisinde gerinim degisimleri, (a) Piezositriktif

PLZT ve BST, (b) Elektrositriktif PMN, faz degistire PNZST [Uchino, 2000].
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2.3. Ferroelektrik Davrams

Ferroelektriklik dielektrik malzemelerin en Onemli oOzelliklerinden biridir.
Ferroelektrik 6zellik gosteren malzemeler, belli bir sicaklik araliginda, kendiliginden
tersinir bir polarizasyon gosteririr. Ferroelektrikler piezoelektrik malzemelerin bir alt
smifidir. Bu malzemeler elektrik alan sifir oldugunda dahi kendiliginden bir
polarizasyona sahiptir. Uygulanan elektrik alan etkisi ile sahip olduklart bu

kendiliginden polarizasyon yeniden yonlendirilebilmektedir [Kao, 2004].

2.3.1 Perovskit Yap1

Birgok onemli piezoelektrik malzeme, ABOj3 kimyasal formiilii ile gosterilen
perovskit yapiya sahiptir. Burada O oksijen olup, A ve B ise katyonlar1 temsil eder
[Smolenskii et al., 1984]. A atomlar1 birim hiicrenin kdselerine, oksijen atomlari ise
birim hiicrenin yiizeylerine yerlesmis sekilde bulunur (Sekil 2.11-a). B atomlari ise
oksijen atomlarinin olusturdugu bosluga, birim hiicrenin merkezinde yerlesir. Bazen,
kiibik model polihedral olanin yerine gecebilir. Her B katyonunu cevreleyen O
anyonlar1 oktahedron noktalarini olusturmak i¢in birbirlerine yakin bir sekilde
baglanmistir. Boyle bir modelde temel yap1 birimi, bir A katyonu etrafinda sekiz

kosesi paylasilmis oktahedron grubunu olusturur (Sekil 2.11-b).

Sekil 2.11. Perovskit kristalin temel yapisina ait iki es gosterim.
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Perovskit yapida kristallesen ferroelektriklerden baryum titanat (BaTiO3) 6rnek
olarak incelendiginde baryum atomlar1 kristal kafesin koselerine yerlesmislerdir.
Oksijen atomlar1 kristal yapida yiizey merkezlerinde yerlesmislerdir. (Sekil 2.12).

hacim merkezinde Ti**iyonlar1 ile birim hiicre simetrik kiibik yapidadir.

.'rm

(iDpane
ST

Sekil 2.12. Perovskit kristal yapisinin (a) Curie sicaklignin tizerinde, (b) oda
sicakliginda birim hiicre ve () oda sicakliginda kristal kesit goriintiisii [Xu et al.,

1991, Uchino, 2000].

2.3.2 Faz Gegisi ve Curie (T;) Sicakhgi

Ferroelektrik 6zellik malzemelerde belli sicakliklar arasinda gézlemlenir. Curie
sicakligr denen bir sicaklik (T¢) tlizerinde ferroelektrik kendiliginden polarizasyon
yok olur ve paraelektrik (normal dielektrik) davranis gézlemlenir. Cogu ferroelektrik
malzeme uygulanan elektrik alan kuvveti ve sicaklik altinda yiiksek dielektrik
gecirgenlik gosterir. Bu gecirgenlik curie sicakliginda bir maksimum noktaya ulagir.
Curie sicakliginin tistline ¢ikildikca gecirgenlik Esitlik 2.8’te verilen “Curie-Weiss”
yasasina gore diisme gosterir. Eger birden c¢ok ferroelektrik faz varsa, kristalin
ferroelektrik bir fazdan digerine dontistiigii sicaklik gecis sicakligidir. [Nettleton,

1971].Curie-Weiss yasasina gore:

(2.8)

olarak ifade edilir. Burada:
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: Curie sicakligima yakin bir sicaklik,
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Sekil 2.13. Trigliserin siilfat tek kristali i¢in dielektrik sabitinin

degisimi[Kao, 2005].

sicakliga gore

Ornegin, BaTiOs kristali i¢in Curie sicaklign 120°C olup bu sicakligin {izerinde

kristal kiibik yapidadir (Sekil 2.14). 120°C’nin altinda ise kristal yapinin deforme

olmastyla O iyonlarina gore Ba™® ve Ti* iyonlari yer degistirmistir. 120°C ve 5°C

arasinda yap1 tetragonal olup kendiliginden polarizasyon yonii tetragonal yapinin c

ekseni boyundadir. Yaklagik 5°C’ de ise tetragonal birim hiicresi. Bu yap1 5°C ve

-90°C arasinda kararl olarak kalir. Benzer olarak, yaklasik -90°C’de, tetragonal olan

yapt birim hiicrenin hacim kosegenleri dogrultusunda uzamasiyla rombohedral

yapiya doniisiir.

1{__ ! J_"-:::...

Rombohedral, - 90°C  Qrtorombile, 5°C & -90°C  Tetragonal, 120°C & 5°C

arasinda kararh

altinda leararh

a4

Kibik, 120°C
iizerinde kararl

arasmnda kararh

Sekil 2.14. BaTiO3 kristalinin sicaklikla kristal yap1 degisimi.
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Bir ferroelektrik malzeme T nin altinda elektrik alan ile yeniden
yonlendirilebilen bir kendiliginden polarizasyon. Bu Curie sicakliginin {izerinde artik
ferroelektrik davranis yerine lineer bir dielektrik davranig gosterir. Ferroelektriklerin
en goze carpan Ozelligi olan histerisiz ise, uygulanan elektrik alana karsilik olusan
polarizasyonda bir lineer iliski olmamasindan kaynaklanmaktadir. Bunu 6l¢gmenin en
genel yolu Sawyer-Tower metodudur.(Sekil 2.15) Burada C ile gosterilen kapasitans
olup, ferroelektrik seramikten olusur. C, ise referans kapasitansidir. Numune
tizerindeki voltaj malzemeyi doymus polarizasyona ulastirmaya yeterli olmalidir. Bu

sayede elde referans malzemenin polarizasyon voltajina oranlanabilmelidir.
Formiilde A ile belirtilen numunenin alanidir. Uygulanan voltaj (V) genelde

diisiik frekansh bir alternatif akim kaynagindan saglanir. Bundan dolay1r numuneye

uygulanan elektrik alan;

F = Veld = (V -Vo)/d (2.10)

olur.

—~ T
y

Sekil 2.15. Tipik bir Sawyer- Tower devresi [Kao C.,2005].
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2.3.3 Domain ve Domain Duvar1 Hareketi

Genel formiilii ABO; olan bir perovskit ferroelektrik bir kristalde Curie
sicakliginin altinda B atomlart belirli bir dogrultuda yonlenme gosterir. Buna bagl
olarak her bir birim kafeste bir tane dipol momenti olusur. Ayni yonde yonlenmis
dipollerin olusturdugu bélgeye “Domain” adi verilir. Bir tane kristal igerisinde birden
fazla domain bulunabilir. Ferroelektrik malzemelerin en ¢ok goriilen mikro yapisal
Ozelligi domainlerin varligidir. Ferroelektrik kristaldeki domain sinirlari, farklh
yondeki yonlenmis domainlerin ayrildigi sinir olarak tanimlanabilir. Dis bir kuvvetin
yoklugunda meydana gelen bir faz gecisi olduktan sonra, kristal domain ad1 verilen
cesitli bolgelere boliiniir. Bu bdlgelerdeki polarizasyon miktar1 esit olurken,
polarizasyon yonlenmeleri farklidir. Domainlerin olusmalar1 kristalin  serbest
enerjisinde bir artisa neden olur. Bu domainleri ayiran sinirlara domain duvari adi

verilir.

Sekil 2.16. (a) 90”1ik domain smurlari, (b) 180%lik domain sinirlari.

Sekil 2.16(a)’da ve Sekil 2.16(b)’de 90°lik ve 180 lik iki farkli domain sinir1

bu sinirlar igindeki birim hiicrelere ait [001] ve [001] dogrultular1 gdsterilmistir.
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Boyle durumlarda domain duvarlari ferroelastik davranis gostermezken, ferroelektrik
davranis gosterirler. Burada 180%lik duvarlarda bir gerinim degisimi olmayacag
icin, duvar hareketleri gerinimdeki uyumsuzluklarla kontrol edilmektedir. Sekil
2.16(b)’da goriildiigii gibi 180%lik tane smirlarinda énemli oranda bir polarizasyon

meydana gelir [Newnham, 2005].

Bir ferroelektrik malzemeye elektrik alan uygulandiginda, rastgele yonlenmis
dolayisiyla net bir polarizasyona sahip olmayan domainler Sekil 2.17°de belirtilen

sekilde elektrik alan dogrultusunda hareket etmeye baglar.

= .
Flektrik & ¢

Alan Yonii RN

4
4_
"4
"
I'd
8

Sekil 2.17.Elektrik alan altinda domain duvar hareketlerifNewnham E.,2005].

2.3.4 Histerisiz Dongiisii

Ferroelektrik malzemenin elektrik alan karsiiginda meydana gelen
polarizasyon-elektrik alan histerisiz grafigi incelendiginde, diisiik elektrik alanlar
altinda polarizasyon lineer bir sekilde artar. Ciinkii uygulanan elektrik alan domain
yapisinda bir polarizasyona neden olacak kadar biiyiik degildir (OA arasi). Nispeten
daha yiiksek elektrik alan olan AB arasinda, polarizasyon artan elektrik alan ile
birlikte lineer olmayan bir sekilde artis gosterir. Burada domainler elektrik alan
etkisiyle yonlenmeye baslar. BC arasinda yiiksek elektrik alan etkisiyle polarizasyon
bir doyuma ulasir. Burada ise domainlerin ¢ogu elektrik alanla aymi yonde
yonlenmiglerdir. Elektrik alan azaltilirsa polarizasyon CBD ile gosterilen yolu izler.

Histerisiz grafiginin dogrusal kismindan lineer yaklasimla sifir oldugu anda egrinin
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polarizasyon eksenini kestigi nokta olan O-E kendiliginden polarizasyonu (Ps) verir.
Elektrik alanin sifir oldugu noktada histerisiz egrisinin polarizasyon grafigini kestigi
nokta “D” ise kalict polarizasyonu (P;) verir. Polarizasyonun Ps ‘den P, ‘ye olan
lineer artis1 normal indiiklenmis dielektrik polarizasyondan kaynaklanmaktadir. Py,
Ps’den kiigtiktiir ¢iinkii uygulanan elektrik alan sifir oldugunda bazi domainler olusan
gerinimden dolay1 ilk pozisyonlarina donerler. Donen bu domainlerin net

polarizasyona katkisinin azalmasindan dolay1 Py, Ps’den kiigliktiir [Kao, 2004].

Alanin altinda kalan alan polarizasyonun iki kere dondiiriilmesi i¢in gerekli
enerji verir. Elektrik alan sifir oldugunda tek bir domain zit dogrultularda iki tane

kendiliginden polarizasyon degeri bulunmaktadir.

Sekil 2.18.Tipik bir ferroelektrik malzemenin elektrik alan karsiliginda polarizasyon
grafigi[Kao, 2004].

Elektrik alanin yonii aksi yonde degistirildiginde polarizasyon azalacak, isaret
degistirecek ve yine belli bir elektrik alan degerinde doyuma ulasacaktir (DRG
egrisi). R veya -E; biiyiikligii ile tanimlanan elektrik alan degerine zorlayici
(coercive) alan (E;) denir. E, polarizasyon degerini sifira getirmek icin gerekli
elektrik alanin biytikligidiir. CBDRGHBC egrisine ise histerisis dongiisii denir
[Callister, 1997, Smolenskii, 1984].
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Genelde ferroelektriklik, ¢ok kristalli malzemelerde rastgele tanelerin
yonlenmesinden dolay1 tek kristal malzemelere gore gerceklesmesi daha zordur. Bu
yiizden tek kristal polarizasyonu aniden degismesinden dolayr Sekil 2.19(a)’daki gibi
karesel histerisiz egrisi gortlir. Bununla beraber, ¢ogu seramik malzemelerde
rastgele yOnlenmis kristallerden dolayi, polarizasyonun mekanizmasi yavas

gerceklesmektedir. Bu sebeple yuvarlak hatli histerisiz egrileri gozlenir. (Sekil
2.19(b)).

Sekil 2.19. (a) Tek kristal malzemenin histerisiz egrisi (b) Cok kristalli malzemenin

histerisiz egrisi [Kao, 2004].

2.4 Sol-Jel Yontemi

Sol-jel yontemi Oncii ¢ozeltilerin gelistirilmesi ile baglamistir. Yiiksek
¢oziinlirliigli olan kimyasal bilesenler, hidroliz ile kolaylikla kimyasal olarak aktif
hidroksitlere doniisebilmektedirler. Bu kimyasal bilesenlerin malzeme hazirlama
prosediiriiniin tekrarlanmasi esnasinda kararli olmasi1 gerekmekte ve nihai iiriinden
kolaylikla ayrigtirilabilmesi gerekmektedir. Metal alkoksitler (M(OR),), ¢ok kolay
ulagilabilir olan ve pahali olmayan alkollerden (ROH) iiretilmistir. Bu alkoksitler son
derece zayif asitler gibi hidroliz ve 1s1l islemler yoluyla kolayca yapidan

uzaklastirlabilmektedir ve geriye sadece hidroksitler kalmaktadir [Sakka, 2005].
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M(OR), + nH,O — M(OH), + nROH } Hidroliz
M(OH), - MO,,, +n/2H,0 } Kondensasyon

Kolloid, ¢dkelen fazin tane boyunun ¢ok kii¢iik oldugu bu yiizden yer ¢ekimi
kuvvetlerinin g6z ardi edilebilir oldugu fakat taneler arasinda Van der Waals ve
ylizey yiikleri gibi kisa mesafe etkilesimlerinin mevcut oldugu bir siispansiyon
cozeltisidir. “Sol” ise ¢ozeltideki kat1 tanelerin kolloidal slispansiyonudur. Aerosol
ise gene ayni sekildeki pargaciklarin havadaki kolloidal siispansiyonudur. Biitiin bu
kolloid tiirleri polimer veya seramik iiretimi i¢in gerekli tanecik eldesinde
kullanilabilir. Sol-jel prosesinde Oncii ¢ozelti ¢esitli metal veya metaloid iceren

kolloid ligantlar tarafindan gevrelenmistir.

Metal alkoksitler ¢ok kullanilan 6ncii ¢ozeltilerdir ¢ilinkii su ile ¢ok hizli
tepkimeye girer. Bu reaksiyona hidroliz reaksiyonu denir. Bu reaksiyonda bir
hidroksil iyonu metal iyonuna baglanir. Reaksiyondaki R proton veya diger
ligandlar1 temsil eder. ROH ise alkol molekiiliinii temsil eder. iki kismen hidroliz
olmus molekiill kondesasyon reaksiyonu ile birbirine baglanir. Kondensasyon
reaksiyonunda su veya alkol gibi bir kiigiik molekiilii serbest birakir. Bu tarz
reaksiyon polimerizasyon prosesi ile biiyliyerek devam ederler. Sol-Jel yonteminin

avantajlar1 asagida 6zetlenmistir:

1- Yontemin kimyasal yonii kontrol edilebilir.
2- Hammaddelere kiyasla daha iyi homojenlik saglanir.
3- Toz boyutu mikron altinda elde edilir.
4- Uretim icin diisiik sicakliklar yeterlidir. Bu da;

(a) Enerji tasarrufu saglar.

(b) Ugma kayiplarini en aza indirir.

(c) Bulundugu kapla reaksiyonu onler.
5- Yeni malzemeler ve 6zellikler elde etmek miimkiindiir.
6- Ince film gibi 6zel mamullere miisaittir.

7- Hava kirliligine neden olmaz.
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08.0
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Es Boyutlu Taneler Sol Gel Aerogel
\\\\\\\\\\\\\\\ Cozeltinin
Xerogel Film Buharlagtirmasi
Xerogel
Fiber
Isi
Ist Filmler: AR Cam Seramikler
Sensoér Yalitim Camlari
Katalitik Fiber Optik Uriinler
Dielektrik Katalist Destekleri
Koruyucu Kontrolli Gézenekli Cam

Yogun Film

Yogun Seramik
Sekil 2.20. Sol-jel yontemi ile film ve seramik iiretim akim semasi[Brinker, 1990].

2.5 Alginate Jellesmesi Yontemi

Son yillarda ¢ogu iiretim yonteminde oldugu gibi jel dokiim yonteminde de
sagliga zararli olmayan bilesenler kullanilmaya son zamanlarda 6nem verilmistir.
Sagliga zararli olmayan agaros, jelatin ve agar gibi bir¢ok dogal polimer, jellesme
ozelligi gostermektedir. Bunlarin bir kismi seramik parcalarin sekillendirilmesinde
kullanilmaktadir. Bu polimerlerdeki en Onemli sorunlarin baginda islemin
kontroliiniin zorlugu ve yiiksek maliyetler gelmektedir. Alginate jellesmesi ise
polisakaritin jellesmesidir. Alginate oda sicakliginda suda ¢6ziiniir ve daha sonra iKi
degerlikli metal iyonlarinin artan sicaklikla ¢apraz baglanmasi yardimiyla jellesmeye

baglar [Xie et al., 2002].

Alginate, kahverengi deniz yosunlarinda ve topraktaki bakterilerden elde
edildiginden dogada bolca bulunmaktadir. Yeni yapilan ¢aligmalarda ise mikrobiyal
fermantasyon yoluyla da alginate iretilebilecegi anlasilmistir. Endiistriyel
uygulamalarda kullanilma nedenleri; suda ¢oziinebilmesi, jellesmesi, viskozitesinin

artmas1 ve dengeleyici 6zellikleridir [Draget et al., 2005].
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A [

Jellesme Balgesi

Sekil 2.21. Na alginate CaCl, igerisinde jellesme gosterimi[Draget et al., 2005].

Alginate olusumunda, hizli ve geri doniisiimii olmayan ¢ok degerlikli
elementlerin bir baglanma reaksiyonu ger¢eklesir. Bu iki bilesimin karistirilmasi
nadiren homojen bir gel eldesi saglar. En uygun karistirma yontemi diisiik molekiil
agirhigina sahip alginate ile diisiik miktarlarda ¢apraz baglayicilarla karistirmaktir.
Burada difiizyonla ¢apraz bag yapici iyonlarin (CaJr2 vb.) disaridan igeriye girmesine

izin verilir [Draget et al., 2005].

2.6. Seramik-Polimer Kompozit Malzemelerde Baglanti

Bicimleri

Kompozit malzemeler onu olusturan bilesenlerinin en iyi yonlerini igerirken
istenmeyen Ozellikleri en aza indirmeleri sayesinde miihendislikte tercih edilirler.
Piezoseramik-polimer kompozitler iizerine olan galismalar 1970°1i yillarin sonlarinda
baslamig ve Newnham tarafindan baglant1 bi¢cimleri konulmustur. En genis ¢alisilan
ve lzerinde durulan kompozit ise 1-3 piezokompozitler olmustur [Alkoy et al.,
2007].
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Piezoelektrik seramik ve polimer matristen olusan piezokompozitler sekil
verilebilir 6zelliklerinden otiirii ilgi ¢ekici malzemelerdir. Iki fazli olan bu
malzemeler baglanirliklarina gére 10 farkli yapiya sahiptir. Bu yazimlarda temel
aliman parametre ii¢ boyutlu diizlemde matrisin veya seramigin devamliligidir.
Bunlar 2.22°de verilen 0-0, 0-1, 0-2, 0-3, 1-1, 1-2, 1-3, 2-2, 2-3 ve 3-3
kompozitlerdir.

by

o =
2-2 2-3 1-3
=

Y

3-3

0-1
1-1

~/

Sekil 2.22. Kompozit malzemelere ait temsili modellemeler.

Baglanirlik notasyonu kullanilirken, kompozit igersindeki seramik pargacik ve
polimer matrisin li¢ boyutlu uzayda stirekliligi dikkate alinir. Sekil 2.23’te 0-3 ve 1-3
kompozitlere ait iki adet temseli gosterim verilmistir. 0-3 kompozitlerde seramik
malzeme, herhangi bir yonde siireklilik gostermez. Buna karsilik seramik malzeme
etrafindaki matris X1-Xo-X3 yonlerinde siireklilik gosterir. Diger tarafta temsili resmi
verilen 1-3 kompozit de ise, kompozit i¢inde bulunan seramik malzeme sadece X3
yoniinde yani tek yonde siireklilik gosterirken Seramik etrafindaki matris ise x1-X2-X3

yonlerinde, yani 3 yonde siireklilik gosterir [Zhang et al., 2010].
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Sekil 2.23. 0-3 ve 1-3 kompozitlere ait temsili resimler.[Zhang et al., 2010].
2.7. Kursun Zirkonat Titanat (PZT)

Perovskit kursun zirkonat titanat (PZT) esasli malzemeler piroelektrik,
piezoelektrik, ferroelektrik, elastooptik, kimyasal kompozisyona bagli olarak lineer
ve kuadratik elektrooptik Ozellikler gibi gesitli 6zellikler gosterir. Bu nedenden
dolay1 olduk¢a genis bir kullanim alanima sahiptir. Ince fiber geometrisi sayesinde
kolay tretimi hidrofon ve ultrasonik uygulamalar i¢in PZT malzemesini ideal bir

aday yapar [Dharmaraj et al., 2005].

1000°C’nin iizerindeki sicakliklarda PZT fazi ayrismaya baslar ve kursun oksit
buharlagmaya baslar. Buda baglangic kompozisyonunda bir degismeye neden olur.
Bu degisim ZrO; veya ZrTiO,4 gibi ikincil fazlarin olusup yap1 igerisine ¢okelmesine
neden olabilir. PbTiO3’ce zenginlesmis bir faz ortaya ¢ikar. Bu kursun kaybi1 hem
yogunlasma mekanizmasimna etki ederken hem de elektriksel 6zellikleri
degistirmektedir. Bunun engellenmesi i¢in kursunca zengin bir atmosferde 1s1l islem
yapilmasi gerekmektedir. En uygun malzeme PbZrO; + ZrO; karisimi uygun kursun
atmosferini saglamaktadir [Heiber et al., 2007].

Piezoelektrik fiber kompozitler ise bazi uygulama alanlarinda kiitlesel
piezoelektrik malzemelerden daha cok avantaj saglarlar. Bu kompozitler daha
esnektir ve yogunlugu daha disliktiir. Buda malzemenin -elektromekanik
ozelliklerinin artirmaktadir. PZT den yapilmis piezoelektrik seramikler giinden giine
daha fazla sekilde uygulamalarda kullanilmaktadir. 1-3 kompozitler ultrasonik
transducer ve denizaltt sonar uygulamalar i¢in gelistirilmistir. Aktif fiber

kompozitler ise (1-2 kompozitler-AFC) elektrotlarin arasina es eksenli yerlestirilmis
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ve polimer i¢ine gomiilmiis piezoelektrik fiberlerden olusmaktadir [Kornmann et al.,
2004].

PZT alasimlar seramikler ailesine ait olup, kursun titanat ve kursun zirkonat
fazlarinin birbiri igerisinde ¢6ziinmesi ile elde edilir.(Sekil 2.24) BaTiO3z’la aym
kristal yapisinda yani perovskit yapida kristallesir. Bunun nedeni esit sayida g¢iftli
valansa sahip (Pb*") ve dortlii valansa sahip (Ti*" ve Zr**) katyonlar icerir. Bu
yiizden PZT nin ferroelektrik 6zellikleri yakindir. Genel formiilii PbZr; «TixOso0larak
yazilir. (0<x<1). Sekil2.24’deki faz diyagramina bakildigi zaman Curie sicakligi
sistemin kompozisyonuna gore degismektedir. Faz diyagraminda 6 tane temel faz

sinir1 vardir. Bunlar:

o Kiibik paraelektrik faz - tetragonal ferroelektrik faza faz sinir

¢ Kiibik paraclektrik faz - rombohedral ferroelektrik faz siniri

e Tetragonal ferroelektrik faz — rombohedral ferroelektrik faz siniri
e Rombohedral ferroelektrik — rombohedral ferroelektrik faz siniri

e Rombohedral ferroelektrik — ortorombik antiferroelektrik faz siniri

e Rombohedral ferroelektrik — ortorombik anti ferroelektrik faz siniri

Kiibik paraelektrik fazda polarize olmamis yapi, uygulanan elektrik alan ile
polarize olabilir. Ama bu alanin kaldirilmasiyla yap1 biinyesindeki yiikii disar1 verir
ve tekrar polarize olmamis polarizasyon sifirlanir. PZT nin baryum titanata gore
daha yiiksek T¢’ye sahip olmasmin nedeni Pb** iyonundaki son iki ydriingede
bulunan iki elektronun baryum titanat bulunmamasidir. Bu fazladan iyonlar oksijen
ile kovalent bag yaparlar. Fazla bag icermesi dolayisiyla polarize olmus durumdan
polarize olamamis duruma ge¢mek icin ekstradan bir enerji gerekmektedir.
Rombohedral ve tetragonal fazlar arasindaki morfotropik faz sinir1 x’in yaklasik 0,5
degerinde olusur. Burada kristal yapidaki avantajlar yiiziinden PZT malzemeleri
genellikle bu faz smirlarinda fretilirler. Elektriksel ve mekanik enerjilerin
dontisiimiindeki  verimlilik  genellikle kristal yapiyla yakindan iliskilidir.
Piezoelektrik bagdasma katsayist x’in 0,5 oldugu faz bolgesinde en yiiksek degerine
ulagir. Genel olarak bakildig1 zaman rombohedral bir fazin § tetragonal bir fazin ise 6
kutuplanma yonii bulunur. Morfotropik faz sinirinda ise malzeme tiim bu yonleri
ayni anda kullanabilir. Dolayisiyla kutuplanma daha kolaydir. Kursun zirkonatin

yiiksek oldugu bolgede ilging 6zelliklerinden dolayr kullanilmaktadir. En belirgin



29

ozellik bu noktada domainlerin birbirlerine 180° konumlandiklar: antiferroelektrik

fazdir.
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Sekil 2.24.PZT Faz diyagrami.

PZT iretiminde normal toz seramik {retim yontemi kullanilmaktadir.
Malzemenin en yiiksek elektriksel 6zellikleri kompoziyonun stokiometrik oldugu ve
safsizligin en az oldugu karisimda elde edilir. Yogunlugun yiiksek olmasi istenir.
Genelde tiretim kursun kaybimi engellemek icin kursunca zengin olan atmosferde
yapilir. Kolay sekle sahip malzemelerin tliretimi dokiim ile elde edilir. Uzun fiber

formunda triinler ekstriizyonla elde edilir [Moulsen, 2003].

Kristal yapist incelendiginde, kursun atomlari birim hiicrenin kdselerine
yerlesmistir. Yiizey merkezlerinde ise oksijen atomlar: bulunur. Hem kursunun hem
oksijenin atom yarigaplar1 yaklasik 1,44° kadardir. Kursun ve oksijen oOrgii
parametresi yaklasik 44° olan bir yiizey merkezi kiibik yap1 olusturur. Titanyum
veya zirkonyum atomlar1 oktahedral bir sekilde yerleserek birim kafesin tam
ortasinda bulunur. Yiiksek sicakliktan diislik sicakliga geciste PZT kristal yapisi

atomlarin yaklasik 0.14° yerdegistirdigi bir faz doniisimi olusur. Titanyumca
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zengin kompozisyonlarda, Curie sicakliginda nokta simetrisi kiibik m3m yapidan

tetragonal 4mm’e doniisiir [Alkoy et al., 1998].

PZT modifikasyonunda kullanilan birinci katki tipi esdegerlikli (isovalent)
katki ilavesidir. Bu katki tipinde, Pb*?, Ti** ve zr* iyonlarmin yerine ayni kimyasal
degerlikte ve benzer iyonik yarigapinda katyonlar geger. Ornegin Sr* ilavesiyle A-
site’m %5’inin~ Sr*? iyonuyla yer degistirmesiyle PbggsSro0sZros2Tio4sO03
kompozisyonu olusturulur. Bu tipteki esdegerlikli katkilarin ana etkisi Curie

sicakligini diisiirerek dielektrik sabitinin artmasinin saglanmasidir.

Ikinci katki tipi yumusak katkilar olarak bilinen yiiksek valansa sahip
katkilardir (donor). Bu tip katkilar, kendilerinden daha diisiik valanshi iyonlarin
yerine gectiklerinde PZT yapisinda kursun (Pb) bosluklar1 meydana gelir. Ornegin,
Nb** iyonunun Ti**iyonu yerine ge¢mesi ile yapida kusur meydana gelir. Bu kusurun
giderilebilmesi yani net elektrik ylikiiniin sifir olabilmesi i¢in de yapidan bir kursun
atomunun u¢masi ile yapida hata ¢ifti meydana gelir. Bir kursun atomunun hareket
edebilmesi i¢in atlamasi gereken enerji bariyeri ¢ok yiiksek oldugundan bu hata ¢ifti
hareket edemez, kursun bosluklart kafes i¢inde atomlar1 hareketlerini
kolaylastirdiklarindan kutuplama sirasinda az bir elektrik alanla domain hareketi
saglanir. Yumusak PZT’de domain duvari hareketi piezoelektrik ve dielektrik katsay1
bliytikliiklerine katki saglar ve bu sebeple de yumusak PZT gii¢ ceviricileri
(transducer), zayif sinyallerin algilanabilmesi i¢in yliksek hassasiyete ihtiya¢ duyulan

hidrofonlarda ve ultrasonik detektorlerde kullanilir.

Uciincii katk: tipi sert katkilar olarak bilinen diisiik valansa sahip katkilardir
(acceptor). Bu tip katkilar, kendilerinden daha yiiksek valansli iyonlarin yerine
gectiklerinde PZT yapisinda oksijen (O) bosluklar1 meydana gelir. Ornegin, 2 Fe™
atomunun 2 Ti** atomu yerine gegmesi ile yapida kusur meydana gelir. Bu kusurun
giderilebilmesi yani net elektrik yiikiiniin sifir olabilmesi i¢in de yapidan bir oksijen
atomunun c¢ikarilmasi ile yapida hata ¢ifti meydana gelir. Kristal yapida en hareketli
bosluklar oksijen bosluklart oldugundan, kusur ¢ifti bir yerden baska yere rahatlikla
gecebilir. Kutuplama sirasinda elektrik alan etkisiyle, oksijen bosluklari hareket
ederek domain duvarlarinda birikir ve domain hareketi boylelikle engellenmis olur.

Bu da domainlerin donebilmesi (domain switching) icin gerekli elektrik alanin yani
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Ec'nin artmasina neden olur. Buna da “domain pinning” etkisi denir. Sert PZT
malzemeleri titresimler sonucu kolay 1sinip da dipol olmama o6zelliginden ve E.

degerinin yiiksek olmasindan 6tiirii ultrasonik uygulamalarinda kullanilir [Alkoy et

al., 1998, Rai et al., 2005].

2.5. Potasyum Sodyum Niyobat (KNN)

PZT veya PZT iicli faz sisteminden gelistirilen kursun temelli piezoelektrik
seramik malzemeler, eyleyici, sensor, resonator, transducer olarak kullanilirlar. Fakat
kursun bazli seramik kullanimi esnasinda olusan yiiksek toksik 6zellik ve sinterleme
sirasinda sahip oldugu yiiksek buhar basinci nedeniyle énemli c¢evresel sorunlari
beraberinde getirmektedir. Bu nedenlerle kursunsuz piezoelektrik malzeme olarak

kursun icermeyen bir malzemeye biiyiik bir ihtiya¢ duyulmustur [Lin et al.,2007].

Kursunsuz piezoelektrik malzemelerin gelistirilmesi lizerine yapilan ¢alismalar
sonucunda elde edilen sonuglar, calisilan malzemelerin perovskit fazdaki kursun
iceren malzemelere yakin sonuclar elde edilmistir. Bu iki malzemeden biri potasyum
sodyum niyobat (KNN) digeri ise sodyum bizmut titanattir (BNT) [Shrout et al.,
2007]. 2004 yilinda Toyota arastirmacilart yiiksek piezoelektrik 6zellikleri olan
LiTaOs’le kati eriyik yapmis KNN’yi raporlamiglardir. Bu malzeme katkisiz PZT
malzemesi kadar 1iy1 oOzelliklere sahiptir. (100) yoniinde yonlenmis kristalin

ozellikleri ise katkili olan PZT4 kadar iyi 6zelliklere sahiptir [Heywang, 2008].

KNN ile ilgili en biiylik problemlerin basinda havadaki normal sinterleme
yontemleriyle yiiksek yogunluga ulagsmamasidir. Yapilan katkilarla meydana
gelebilecek sitokiyometriden bir sapma yeni fazlarin olusmasina neden olabilir.
Normal yontemlerle sinterlenmis KNN malzemeleri nispeten daha diisiik elektriksel
ozellikler sergiledikleri yapilan ¢alismalarda belirtilmistir. Buna neden olarak diistik
yogunluk gosterilmektedir. Yogunlagsma sorununu giderebilmek amaciyla sicak pres
ve spark plazma gibi c¢esitli teknikler kullanilmistir. Bu verilen yontemler her ne
kadar klasik yontemlerle havada sinterlemeye gore yiiksek yogunluklar verse de,
yiiksek kalitede seramikler elde etmek i¢in sinterleme parametreleri iizerinde dikkatli

bir calismay1 gerektirmektedir. Bu tarz yontemler ayn1 zamanda normal havada
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daha pahali tiretimleri beraberinde getirir [Chang et
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Sekil 2.25.KNbO3-NaNbOj; sisteminin faz diyagrami[Ringgaard et al., 2005].

KNN faz diyagrami incelendiginde, KNN;sodyum niyobatin (NN) ve
potasyum niyobatin birbirleri icerisinde ¢oziinmesi ile olusan bir bilesiktir. x=0.5
civarinda ortorombik fazi aywran bir morfotropik faz sinirt oldugu 1955 yilinda
bildirilmistir. Morfotropik faz sinirindaki perovskit yapidaki KNN yapisinda farkl
ortorombik latis parametresine sahiptir. Bu simirda ve yliksek Curie sicakligindan
dolay1 yiiksek piezoelektrik ozellikler gézlemlenir. Burada malzemenin piezoelektrik
sabiti yaklasik olarak 160 pC/N olarak oSl¢iiliir [Sun et al., 2009]. Morfotropik faz
siirinda iki tane kristal yap1 degisimi gézlemlenmektedir. Yaklagik 200°C civarinda
ortorombikten tetragonale ve 420 °C ise tetragonaldan kiibik faza gegis olur. Kiibik
yapida ise paraelektrik faz gézlemlenir. Dolayisiyla oldukca yiiksek sayilabilecek bir
Curie sicakligi bulunmaktadir [Maeder et al., 2006]. Tetragonalden ortorombik faza
gecis faz s dikey degildir. Bu ylizden sicaklik degisimine oldukca bagl bir
ozellik degisimi gozlenir. KNN’in piezoelektrik o6zellikleri ilk olarak Egeerton ve
Dillon tarafindan incelenmistir (1959). KNN malzemesinin yiiksek Curie sicakligina
sahip oldugu ve yiiksek piezoelektriklik gosterdigi bildirilmistir. Bu ¢alismada ds3
katsayis1 yaklasik 80 pC/N civarinda oOlgiilmistiir. Fakat KNN’nin atmosferik
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kosullarda sinterlenmesi ugucu potasyum igeriginden dolayr zordur. Ayrica neme
kars1 oldukga duyarlidir. Guo ve arkadaglar1 (2004) KNN igerisine lityum (Li) ilavesi
ile atmosferik kosullarda da yogunlagmanin saglanabilecegini bildirmislerdir. Diger
taraftan bakir (Cu) ilavesi ile elektriksel Ozellikleri yitirmeden yogunlasma
saglanabilecegi bildirilmistir [Li et al., 2008].

KNN-LiTaO3; ve KNN-LiTaO3-LiSbOs ikili ve ti¢lii sistemleri iizerine yapilan
calismalar Saito ve arkadaslar1 (2004) tarafindan bildirilmistir. Bu ¢aligmalar
gostermistir ki elde edilen yeni malzemelerin piezoelektrik 6zellikleri MPB’deki
PZT ile basa bas ¢ikmaktadir. Lantalum (La) ve baryum (Ba) katkili malzemelerde
yiiksek ozellikler gostermektedir. Ikili sistemde elde edilen piezoelektrik yiik
katsayilart “ds3” 150-230 pC/N arasinda degisirken icli sistemden elde edilen
degerler 300pC/N’a ulagsmaktadir. Sb°* ve Ta’*‘min  NbOs’in oktahedral
bolgelerindeki yer degisimleri sonucu KNN-LS-LT sistemi yumusak manyetik
ozellik gostermektedir. Bu kazanilan 6zellik piezoelektrik ve ¢iflesme katsayisini
arttirirken dielektrik kayipta artis gosterir. Buna karsilik mekanik kalite faktoriinde
bir diistis gortliir [Hagh et al., 2009].

KNN ve Li/Ta katkili seramiklerin havada sinterlenmesi i¢in gerekli kosullarin
bulunmasi ve yogunlagma ozellikleri ¢alisiimakta olan bir konudur. Eldeki sonuglar
gosteriyor ki sivi faz olusumu KNN temelli seramik malzemelerin sinterlenmesine
katkida bulunmaktadir. Burada olusan yapida, faz diyagrami temel alindiginda,
belirlenecek olan sicakligin sivi faz bolgesinde olmasi gerekmektedir [Li et al.,
2007].
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3. DENEYSEL CALISMALAR

3.1. Kursun Zirkonat Titanat (PZT) Sol-Jel Fiber

Calismasi

3.1.2. PZT Sol-Jel Oncii Céozeltisinin (Precursor Solution)

Hazirlanmasi

Morfotropik faz sinirindaki kompozisyona sahip kursun-zirkonyum-titanat
[Pb(ZrosTigs)Os — PZT] ¢ozeltiler 0,4 M ve 100 ml olarak hazirlanmistir. Bu
molariteye uygun olarak Sekil 3.1’deki akim semasinda gosterildigi gibi kursun (Pb)
kaynagi olarak kursun asetat trihidrat [(Pb(OOCCH3s),-)3H,0 -Merck], titanyum (Ti)
kaynagi olarak titanyum isopropoxide (Ti(OCH,CH,CH3); -Alfa Aesar) ve
zirkonyum (Zr) kaynagi olarak zirkonyum n-buthoxide (C1sH3604Zr -Alfa Aesar) ve
ana ¢dziicii olarak 100 ml 2-Methoxyethanol (2ME-Et) kullanilmustir. Ilk olarak 2-
methoxyethanol 25, 25 ve 50 ml olmak iizere 3 farkli behere paylastiriimistir. 50 ml
cozeltiye 18,96 gr kursun kaynagi olan kursun asetat trihidrat eklenip manyetik
karistiricida 80°C’de yarim saat karigtirilip tamamen ¢dziinmesi saglanmistir. Diger
25 ml’lik ¢ozeltilerden birine Ti isopropoxide, digerine Zr n-buthoxide eklenerek
manyetik karistiricida oda sicakliginda 30 dakika karistirilarak tamamen ¢dziinmesi
saglanmigtir. Ayri ayri tamamen ¢oziinen ¢ozeltiler bir araya aliarak manyetik
karistiricida  80°C’de 10 dakika karistirildiktan sonra 120°C’de 90 dakika
dehidrasyon islemine tabi tutulmustur. Dehidrasyon islemi biten Oncii ¢ozelti
soguduktan sonra igindeki kismi polimerlesmelerin ve Kirliliklerin giderilmesi ve
daha saf bir ¢ozelti elde edilmesi amaciyla 120um ve 200um’lik filtrelerden

gecirilmistir. Oncii ¢dzeltinin hazirlanma akis semasi Sekil 3.1°de verilmistir.

PZT oncii ¢ozeltisinin jellesme kosullarinin belirlenmesi amaciyla bir dizi
sistematik deneyler yapilmistir. PZT oncii ¢6zeltisinin igine eklenen asetik asit,
metakrilik asit gibi ¢esitli asitlerin, fiber ¢ekilmesi sirasinda ¢ozeltinin kararliliginin

artirdig1 daha dnceden yapilan ¢aligmalarda belirlenmistir [Zhang et al., 2005].
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Pb acetate Zr n-buthoxide Ti isopropoxide 2-Methoxyethanol
trihydrate

}

80°%C’de karistilir ————> 120 “C"de 20
ve ¢oziiliir dakika
dehidrasyon
PZT Oncii Cozeltisi Filtreleme
H,0 or H,0+AcOH or
AcOH —(
Fiber — PZT JEL , Kurutma-Pelet

Hazirlama

Sekil 3.1. PZT oncii ¢ozeltisi ve son triinler olarak pelet ve fiber elde edilmesi igin

akim semasi.

Literattirde sol-jel metodu ile kursun lantanum zirkonat titanat (PLZT) fiberler
hazirlarken kursun (Pb) acetate trihydrate, titanium (Ti) isopropoxide, zirkonyum
(Zr) n-buthoxide ve ana ¢oziicii olarak 2-Methoxyethanol (2ME-Et) kullaniimistr.
Elde edilen PLZT fiberlerin ise kirilgan olduklarini bildirilmistir [Kozuka et al.,
1998]. Bu galismada daha once bu konu iizerine yapilmis ¢alismalardan alinan
sonuglar temel alinarak, Oncii ¢6zeltinin i¢ine Tablo 3.1’de belirlenmis oranlarda
asetik asit, asetik asit-su veya sadece su eklenip jellesme siiresi, fiber uzunlugu, fiber

cekilme zamani gibi fiber cekme esnasinda 6nemli olan parametreler incelenmistir.

Tablo 3.1. Oncii ¢ozeltiye eklenen diger ¢oziiciilerin hacimsel karisim oranlar.

Deney Asetik Su
Asit(%hacim) | (Yohacim)
Coz.1 0 0
Coz.2 0 40
Coz.3 0 80
Ciz4 40 0
Ciz.5 40 20
Ciz.6 40 0
Coz.7 50 40
Ciz.8 50 50
Ciz.9 80 0
Coz.10 80 20
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3.1.3. PZT Fiber ve PZT Fiber/Epoksi 1-3 Piezokompozitlerin

Hazirlamasi

Hazirlanan ¢ozeltiye homojen bir jel elde etmek amaciyla asetik asit, asetik
asit+su ve su karisimlar1 eklenmistir. 60°C ile 80°C arasinda degisen sicakliklarda
cozeltiler sicak altlik tizerinde jellesmeye birakilmistir. Jellesen ¢ozeltiden cam
cubuk yardimiyla fiberler ¢ekilmis ve ¢ekilen fiberler kurumasi icin oda sicakliginda
asilarak 24 saat bekletilmistir. Kuruyan fiberler toplanarak bir araya getirilmis;
birlikte belirli bir boyda kesildikten sonra 1°C/dk 1sitma rejimi ile 700°C’ye 1sitilarak
bu sicaklikta 1 saat siire ile 1s1l isleme tabi tutulmustur. Isil islemden sonra
numuneler polimer-fiber kompozit yapma amaciyla, plastik bir kaliba
yerlestirildikten sonra, disiik viskoziteli Strauers marka epoksi ile kalip
doldurulmustur. Fiberin yerlestirildigi kalibin tabanina zamanla kirilan fiberler
¢okeldigi i¢in kalibin alt kismindan elde edilen kompozit numuneler 0-3 baglantisina
sahip olmustur. Kalibin iist kismindan elde edilen numuneler ise 1-3 baglantisina
sahip ornekler elde edilmistir. Kalip ig¢indeki epoksinin katilasmasi amaciyla
hazirlanan numune 60°C’deki etiivde 12 saat bekletildikten sonra kalip kiibik bor
nitriir bigak ile 1mm kalinliginda dilimlenmistir. Dilimlenen numuneler i¢inde kalan
hava bosluklar1 epoksi ile yeniden doldurulduktan sonra 2000 numara silisyum
karbiir (SiC) ince zimpara ile zimparalanip yiizeyi elektrotlanmak {izere diizgiin hale

getirilmistir.

3.1.4. PZT Peletlerin Hazirlanmasi

Fiber ¢ekilmis ve viskozitesi daha fazla fiber ¢ekilmeye uygun olmayan jeller,
etiivde veya 1sitici tizerinde birakarak kurutulmustur. Kurutulan jel beher iginden
alinarak havanda doviilmiis ve ince toz haline getirilmistir. Tane boyutu kii¢iiltiilmiis
bu amorf PZT toz, icindeki ugucularm giderilmesi ve kristallesme i¢in 5°C/dk rejimle
700°C’de 1 saat kalsinasyon islemine tabi tutulmustur. Kalsinasyonu yapilan
numuneler tekrar homojen bir toz haline getirilmesi i¢in havanda doviildiikten sonra,
tek eksenli pres yardimiyla 5 bar basing altinda 120 saniye bekletilerek pelet
numuneleri hazirlanmistir. Hazirlanan bu pelet numuneler, ilk olarak uygun

sinterleme sicakliginin bulunabilmesi icin 5°C/dk 1sitma rejimiyle 1260°C 4 saat veya
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1290°C’de 1 saat bekletilerek kursunca zengin kursun oksit (PbO) atmosfer tozu
kullanilarak sinterlenmistir. Sinterlenen numunelerden bir kismina yogunluk
Olctimleri yapildiktan sonra elektriksel Olgiimlere hazirlamak amaciyla, numune
yiizeyleri paralel olacak bigimde zimparalanmistir. Sinterlenen numunelerden bir
kismi1 ise SEM ve XRD ol¢iimleri i¢in ayrilmistir. Daha sonra elektriksel 6l¢iim
aliacak pelet numunelerin yiizeyleri giimiis-platin (Ag-Pt) pasta ile elektrolanmistir.
Elektrotlarin pisirilmesi amaciyla 850°C’de 30 dakika tekrar bir 1s1l islem

uygulanmustir.
3.1.5. Yapilan Elektriksel Olciimler

PZT oOrneklerin elektriksel karakterizasyonu icin akim semast Sekil 3.2°de
goriilmektedir. Iki yiizeyi paralel olarak hazirlanan PZT fiber kompozit numunelerin
her bir ylizeyi 6 dakika boyunca sigratma yontemi ile altin kaplanmigtir. Sonra
yiizeydeki elektriksel iletkenligin siirekli olabilmesi amaciyla buna ek olarak tek
tarafi yapiskanl aliiminyum folyo ile kaplanmistir. Folyo ile kaplanan numunelerin
kapasitans-frekans (C-f) 6l¢timleri alindiktan sonra polarizasyon-elektrik alan (P-E)
ve gerinim-elektrik alan davranislarina bakilmistir. Numuneler oda sicakliginda 10
dakika boyunca 30 kV/cm elektrik alan altinda kutuplandiktan sonra piezoelektrik
katsay1 (ds3) ve empedans Ol¢limleri yapilmigtir. Ayni zamanda numunelere SEM ile

mikroyapi incelemeleri yapilmigstir.

Kapasitans ve Polarizasyon-
dielektirik Y

—_— i
Elektrotlama kayipolcamleri s I‘-Z‘Iek.trl!f Alan
Olcimii

Piezoelektrik
Admittance -— ol - Kutuplama
! katsayi 6l¢imi utup

Sekil 3.2. Elektriksel 6lgiim akis semas.
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Elektrotlanan pelet numunelerin kapasitans 6l¢iimleri yapilmistir. Kutuplanan
numunelerin ds3 dlgtimleri yapildiktan sonra admittance-frekans ve faz agisi-frekans

degerleri Ol¢tilmiistiir.
3.2. Potasyum Sodyum Niyobat (KNN) Fiber Calismasi

3.2.1. KNN Asiltinin ve KNN Fiberlerin Hazirlanmasi

Bu calisgmada PZT fiberlerin yani sira kursun igermeyen bir ferroelektrik olan
(KosNaps)NbO3; (KNN) fiberler yeni bir yontem olan daha dnce KNN iiretimi igin
kullanilmayan alginate jellesmesi yontemi kullanilmistir. KNN fiberler i¢in asilti
Sekil 3.3 ’de verilen akim semasina gore hazirlanmistir. Fiber iiretimi igin KNN
tozlar1 kati hal kalsinasyon yontemi ile hazirlanmistir. Potasyum karbonat (K,CO3),
sodyum karbonat (Na,CO3) ve niyobyum oksit (Nb,Os) (Sigma -Aldrich) tozlari
baslangi¢ malzemeleri olarak se¢ilmistir. Daha sonra hazirlanan bu tozlar 900°C’de 4
saat kalsinasyom islemine tabi tutulmustur. istenilen sekilde katkilandirilmis ve
kalsine edilmis seramik toz ile hacimce %50 oraninda toz ve %50 oraninda su igeren
bir karisim hazirlanmistir. Oncelikle bu karisimim agirlikca %1 miktarinda diisiik
viskoziteli sodyum alginate su igerisine katilarak 70°C’de tamamen ¢ozdiiriilmiistiir.
Daha sonra KNN tozuna eklenmistir. Bu karigima kopiiklenmeyi 6nlemek amaciyla
karisimin agirlik¢a % 0,12°1 oraninda surfynol (Surfynol 104 E,Air Products and
Chemicals) ve plastiklestirmeyi saglamak amaciyla % 0,75’i oraninda glycerol
katilmistir. Tozlarin asilt1 igerisinde ¢okmesini dnlemek ve asiltinin kararli olmasini
saglamak amaciyla dagitict (dispersant) olarak amonyum poliakrilat ammonium
polyacrylate temelli bir dagiicc DURAMAX 3500 (Rohm & Haas, ABD)
kullanilmigtir. Asilti igerisindeki dagitict miktar1 ise asiltinin agirlikca %21°dir.
Katkil1 asilt1 yine ayn1 yiizdelerle hazirlanmistir. Asiltinin iyi bir sekilde karismis ve
dagilmis bir ¢ozelti hazirlanabilmesi amaciyla 3 mm capinda zirkonya bilyeler
kullanilarak 2 saat bilyeli degirmende karistirma yapilmistir. Bunun i¢in asilt1 250
ml hacimli yiikksek yogunluktaki polietilen esasli bir degirmen kabina

yerlestirildikten sonra 125 gr zirkonya bilye eklenmistir.

Bu yontemde asiltinin karistirma iglemi sonunda fiber c¢ekilmesi amaciyla

enjektore eklenmesi esnasinda ¢ok fazla asiltt kaybi olmustur. Bu yiizden yeni bir
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metot ile karisim yapilmistir. Bu metotta karisim yukaridaki regeteye uygun olarak
hazirlandiktan sonra, karistirma islemi sicak altlik {izerinde yapilmistir. Asilti
igerisine su eklenerek ve manyetik karistici ile karistirma islemi yapilmistir. Burada
cam kabin, karistirma islemini yapan baligin, asiltinin agirliklar1 ve eklenen
kimyasallarin bilindiginden eklenen suyun ug¢masi i¢in beklenen zamanda ayni

zamanda homojen bir karisim saglanmis olur.

Daha sonra sonra elde edilen asilt1 istenilen fiber ¢apina bagl olarak farkli igne
capima sahip bir enjektére doldurulmustur. Bu enjektor yardimiyla asilti kalsiyum
kloriir ¢ozeltisi igerisine enjekte edilmistir. Fiberler, dogrudan asiltinin iyon degisimi
yoluyla jellestirmesinde kullanilacak iki veya daha ¢ok degerlikli metal katyonlarini
iceren sulu ¢ozelti kalsiyum kloriir dihidriir (Merck, Almanya) tuzu ile hazirlanan
sulu ¢ozeltiye enjekte edilmistir. Sulu ¢ozeltinin hazirlanmasi agamasinda ise oda
sicakligindaki 1 litre saf suyun igerisine 30 gr CaCl,.2H,0 tuzu manyetik karistiric
yardimiyla ¢oziilmiistiir. Enjektor ignesi ¢apina bagl olarak farkli ¢aplarda fiber ve
homojen ve diizgiin KNN fiberler elde edilebilmistir. Fiberler bu ¢ozelti igerisinde 24
saat bekletilen fiber ¢aplarmin tamamen jellesmesi saglanmistir. Bu siire sonunda
¢ozeltiden c¢ikarilan fiberler havada kurumasi amaciyla 24 saat siire ile askida

bekletilmistir.

Biitiin bu metotlara ek olarak fiber ¢ekme islemi Sekil 3.4’de gosterilen fiber
cekme makinesi kullanilarak gerceklestirilmistir. Buradaki fiber ¢ekme makinesi,
enjektor pistonuna siirekli sabit bir kuvvet uygulanmasi ile enjektdr icerisindeki
asiltinin bitmesine kadar kesintisiz ve homojen ¢apa sahip bir fiber eldesi saglamistir.
Elde edilen fiberlerin CaCl,.2H,0 igerisinde 24 saat siireyle bekletilmesi sonucu
fiberlerin jellesmesi saglanmistir. Kurutma asamasinda ise yas fiberler asilarak

havada 24 saat siire ile kurutulmustur.

Elde dilen yas fiberler esit uzunluklarda kesildikten sonra sahip olduklari1 ¢apa
gore smiflandirilmis ve bir platin althik iizerinde aliimina pota igerisinde farkli
sicakliklarda 1°C/dk 1sitma rejimiyle 4 saat boyunca sinterlenmistir. Farki sicaklik ve

kompozisyonlarda hazirlanmis olan numuneler Tablo 3.2’de verilmistir.
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Katkili veya Saf Su 70°C'de Alginic Acid
KNN Cozunir
Surfynol
Glycerol
DURAMAX
3500
\ Su
3 mm Zirkonya bilye Su ekl K
ile 2 saat / Man;::i:(e | 1lt Suiigerisinde 30 g
Degmende Kanstincida 70°C’de cBzindirdlar
L L Kanstima CaCl,.2H,0
Asilti Sulu Gozelti ALGINATE
FIBER

Sekil 3.3. KNN alginate fiber eldesi akim semasi.

Tablo 3.2. KNN kompozitlerin isimlendirilmesi ve igerikleri.

Sinterleme | Isitma Sinterleme Fiber

Numune Sic. Hizi Zamani Kalinlig
Kodu Icerigi (°C) (°CldK) (saat) (um)
KFCO0l | %1CuO 1090 5 4 800
KFC02 | %1CuO 1090 5 4 800
KFC03 | %1CuO 1090 1 4 800
KFC04 | %1 CuO 1090 1 4 800
KFC05 | % 1CuO 1090 1 4 2000
KFC06 | % 1CuO 1090 1 4 1600
KFC 07 % 7 Li 1090 1 4 2000
KFC 08 % 7 Li 1090 1 4 1600
KFC 09 % 7 Li 1090 1 4 1600
KFC 10 % 7 Li 1100 1 4 1600
KFC11 | %1 CuO 1100 1 4 1600
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Sekil 3.4. Fiber ¢ekme makinesiiGYTE, Malzeme Bilimi ve Miihendisligi,

Elektronik Malzemeler Arastirma Laboratuvari].

Fiber g¢ekme islemleri Elektronik Malzemeler Arastirma Laboratuari’nda
bulunan ve 6zel olarak alginate jellesmesi yoluyla fiber ¢cekilmesi i¢in Dog. Dr. Sedat
ALKOY tarafindan tasarlanmis bir fiber cekme makinesinde yapilmistir. Makinenin
fotografi Sekil 3.4’te verilmistir.

3.2.2. KNN Fiber Seramik/Epoksi 1-3 Piezokompozitlerin

Hazirlanmasi

Kurutulan fiberler aliimina pota igerisine yerlestirildikten sonra 1°C/dK 1sitma
rejimle gesitli sicakliklarda 1090°C veya 1100°C sicaklikta 4 saat sinterlenmistir.
Firinin sicakliginin dogal soguma hiziyla oda sicakligina diismesinden sonra firmdan
cikarilmistir. Sinterlenen bu numuneler kompozit yapilmak iizere kaliplara, her
birinin fiber/epoksi oran1 farkli olacak sekilde teker teker yerlestirilmistir. Daha
sonra kalip diisiik viskoziteli epoksi (Strauers) ile doldurulmustur. Kalip i¢indeki
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epoksinin katilasmasi amaciyla numune 60°C’deki etiivde 12 saat bekletildikten
sonra kiibik bor nitriir bigak ile paralel bir bicimde 1mm kalinliklarda dilimlenmistir.
Dilimlenen numuneler i¢inde kalan hava bosluklari epoksi ile yeniden
doldurulduktan sonra yiizeyleri 2000 numara SiC ince zimpara ile zimparalanip

diizgiin ve paralel hale getirilmistir.
3.2.3. Yapilan Olciimler

Iki yiizeyi paralel hale getirilen numunelerin her bir yiizeyi 6 dakika boyunca
sicratma yontemi ile altin kaplandiktan sonra ylizeydeki elektriksel iletkenligin
siirekli olabilmesi amaciyla tek tarafi yapigkanli aliiminyum folyo ile kaplanmistir.
Bunlara ek olarak numunelerin alt ve st yiizeyleri, elektrik alana bagl deneyler
esnasinda iletken olan titanyum plakalar arasina yerlestirilmistir. Folyo ile kaplanan
numuneler Sekil 3.5’te verilen 6l¢iim siras1 ile kapasitans ve dielektrik sabitleri
oOlgiildiikten sonra uygulanan elektrik alana bagli olarak polarizasyon ve gerinim
Ol¢iimleri alinmistir. Numuneler oda sicakliginda 10 dakika boyunca 30 kV/cm
elektrik alan altinda kutuplandiktan sonra ds; ve empedans olgiimleri yapilmistir.
Ayni1 zamanda numunelerin SEM ile mikroyap1 incelemeleri yapilmistir. Bunlara ek
olarak kompozit icerisindeki fiber ¢aplar1 hesaplanarak, fiber/epoksi kompozit
icerindeki fiber yiizdesine bagli olarak elektrik alana bagli gerinim miktarlar

hesaplanmis ve karsilastirilmistir.

Elektrotlama

Kapasitans ve
dielektirik
kayipolgimileri

Polarizasyon-
Elektrik Alan
Olgimu

l

Piezoelektrik
katsayi 6lgimi

Kutuplama

Sekil 3.5. Elektriksel 6l¢iim akim semasi.

Gerinim-Elektrik
Alan olgimi




43

3.3 Kompozit icerisindeki Fiberlerin %Alan Olciimleri

Kompozit orneklerin igerisindeki fiberlerin % alanlart Wayne Rasband-
National Institutes of Health tarafindan yazilmis olan “Image J” adli program
kullanilarak hesaplanmistir. Bilgisayar ya da makine goriintii analizi, bilgisayarlarca
ya da baska aletlerce gergek bir goriintiiniin yakalanip analiz edilmesi prensibine
dayanan yeni bir teknolojidir. Goriintii isleme ve goriintli analizi bilgisayar goriintii
analizi teknolojisinin temelini olusturur. Goriintii analizi ilgilenilen alanda nesnelerin
arka fondan ayiklanmasi sonucu kantitatif olarak bilgi elde etme islemidir. Bilgisayar
goriintiisii analiz sistemleri malzeme bilimi ve metalurji miithendisliginde ¢ogunlukla

kalite giivence amaciyla kullanilmaktadir.

Image programi ile hesaplanan ilk olarak epoksi matrisin % miktaridir.

Buradan kompozit i¢erindeki fiberlerin % miktarlar1 hesaplanmistir (Sekil 3.6).

£ Results
File Edit Font
[trea Mean  [Min [Max[[%Arza A

1 2535848 141772 0O 255 | 55.597
—

<

v

Sekil 3.6. Image J programi kullanilarak kesit alandaki %fiber oraninin hesaplanmasi
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4. DENEYSEL SONUCLAR ve YORUMLAR

4.1. PZT Fiber Calismasi Sonuclari ve Yorumlari

4.1.1. PZT Sol-Jel Oncii Cozeltisinin Jellesme Kosullarinin

Belirlenmesi

PZT ¢ozeltisinin jellesme sicakligini bulabilmek i¢in oncelikle oncii ¢ozelti
sitilarak 20-70°C arasinda viskozite dlgiimleri yapilmistir. 20-60°C arasinda higbir
jellesme ya da viskozite farki gozlenmezken 65°C’den itibaren viskozite hizla artarak
jellesme baslamistir. Oncii ¢ozeltinin jellesme islemi igin tercih edilen sicaklik,
yapilan viskozite deneyi sonucuna gore, Sekil 4.1°de belirtilen viskozitenin

maksimuma ulastig1 70-75°C olarak belirlenmistir.

10000
1000 -

100 -

Viskozite(cP)

=
o
|

0 20 40 60 80
Jellesme Sicakhgi( C)

Sekil 4.1.Viskozitenin sicakliga bagl degisimi.

Jelin kararliliginin asetik asit, metakrilik asit gibi gesitli asitlerce artirildigi
daha onceden belirtilmisti [Zhang et al.,2006]. Calismamizda 6ncii ¢ozeltiye, fiber
cekilebilirligi saglamak amaciyla Tablo 4.1°de belirtilen oranlarda, asetik asit ve su
eklemistir. Yapilan bu eklemelerden sonraki 6n ¢ozeltiden fiber ¢ekilme egilimleri
incelenmistir. Burada karsimiza iki durum ¢ikmistir: Bunlardan bir tanesi yapilan
katkilardan sonra numunenin hi¢ jellesmeden pelte kivamina gelmesi olurken, bazi

cozeltilerde jellesme ve farkli sicakliklarda fiber ¢ekimi saglanmistir. Bunun yani
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sira eklenen farkli miktardaki asetik asit veya asetik asit ve su katkilariin fiber
cekilebilirlik siiresini etkiledigi gozlemlenmistir ve pelte kivamina gelerek fiber
cekilememistir. Sadece su eklenen 6n ¢ozelti hi¢ jellesmeden katilagsma egilim
gostermistir. Sadece asetik asit veya asetik asit+su eklenen c¢ozeltilerde cesitli
uzunluklarda fiber ¢ekimi saglanmigtir. Buna gore ¢esitli kompozisyonlarda farkli
fiber ¢ekilebilme siirelerine sahip jellerden fiber iiretimleri saglanmistir. Burada
incelenmis bir baska parametrede ¢ozeltilerin jellestikten sonra fiber gekilebilen
viskozitede kalma zamanlaridir. Sadece su katkis1 yapilan PZT ¢ozeltisinden fiber
cekilemedigi belirlenmis olup, farkli oranlarda asetik asit su katkilartyla 1-2 cm’den
45-50 cm’ye kadar degisen uzunlukta ve birka¢ dakikadan 48 saate kadar degisen
kararlilik = siirelerinde fiber c¢ekilmeleri saglanmistir. Bu yapilan calismalar
dogrultusunda en uzun fiberler 6ncii ¢ozeltisine hacimce %50 asetik asit ve %50 su
eklenerek elde edilen jelden saglanmistir. Bu jelden yaklasik 45-50 cm uzunlugunda
fiberlerin ¢ekilebilmistir. Kompozit iiretiminde de bu jel kompozisyonunda iiretilen

fiberler kullanilmistir.

Tablo4.1.Hazirlanan PZT o6ncii ¢ozeltilerin jellesme igerikleri.

Deney adi '?52 E{:C'ﬁnil)t Su (Yohacim) Jezlafni:lr:a Jellesme Yeri Jeulfist;:e“r3 v
Cekme

Cizl 0 0 40 dk. | Sicak Althk | Goriildii
Ciz2 0 40 - Sicak Altlik | Gériilmedi
Ciz3 0 80 - Sicak Althik | Goriilmedi
Coz.4 40 0 21 saat Havada Gortldu
Coz.5 40 20 25dk. | Sicak Althik | Gorildi
Coz.6 40 40 10dk. | Sicak Althk | Goriildii
Coz.7 50 0 48 saat Havada Goruldua
Ciz.8 50 50 60 dk. | Sicak Althik | Goériildi
Coz.9 80 0 120 dk. | Sicak Althk | Goriildii
Coz.10 80 20 24 saat Havada Gorildi

Bu ¢ozeltiden elden edilen bir baska 6nemli sonug ise, fiber cekmenin miimkiin
olmadig1 kismen yiiksek viskoziteli kivama gelen jelin, 1sitict lizerinde 70-80°C’de
isitildiktan sonra tekrar fiber cekilebilir hale gelmis oldugudur. Buna karsilik ¢ekilen
bu fiberlerin boylarinin ilk c¢ekilenlere gore daha kisa oldugu belirlenmistir.

Literatiirde yapilan benzer ¢alismalarda sadece su katildiginda 1 cm’ den daha kisa
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ve kalin fiberler elde edilirken asetik asit katildiginda 10-15 cm’ lik daha ince
fiberler elde edildigi goriilmiistiir [Zhang et al., 2006 ve Hossain et al., 2009].

4.1.2. PZT Fiberler ve PZT Fiber/Epoksi Kompozitler

Cam c¢ubuk yardimiyla ¢ekilen fiberler, dis ortam sartlarina agik bir sekilde
kurutulmustur. Fakat fiberlerin kuruma esnasinda ortamdaki sartlardan etkilendigi ve
¢ok kirilgan oldugu i¢in kuruma esnasinda ¢ok fazla zayiat oldugu gézlemlenmistir.
Daha sonra ¢ekilen fiber miktarinin artmasi ve fiberlerin dis ortamdan korunmasi
amactyla 06zel bir diizenek gelistirilmistir. Bu diizenekte cam ¢ubukla c¢ekilen
fiberler, kurumasi amaciyla diizenegin iistiinden sarkitilan enjektor igneleri bulunan
agz1 kapali bir kutuya asilmistir. Bu sayede fiberlerin toplanmasi esnasinda ve

kururken kirilip diisen fiberlerin kaybolmamasi saglanmistir.
4.1.2.1. PZT Fiberlerin Optik Gériintii incelemeleri

Cekilen fiberler platin altlik tizerinde 700°C’de 1s1l isleme tabi tutulmuslardir.
Sekil 4.2’de goriildiigii gibi yas olan numune yar1 saydam olan fiberlerin
sinterlendikten sonra turuncu renge doniistiigii goézlenmistir. Daha Onceden
yaptigimiz caligsmalarda iirettigimiz PZT fiberlerin 1s1l islemleri sirasinda aliimina
potaya yapistigr goriilmistiir. Bu sorunu gidermek i¢in fiberlerin 1s1l islemlerini

platin folyo iizerine yerlestirerek yapilmistir (Sekil 4.2).

0 1 2 Eaad %
lIII[.ll_l_x,‘allullhlllhlllll

Sekil 4.2.Yas ve sinterlenmis fiberlerin birlikte demet halinde optik goriintiileri
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4.1.2.2. PZT Fiberlerin X-Istm1 Kirimnmmlar: Analizleri

700°C’de sinterlenen fiber numunelere yapilan XRD incelemeleri sonuglarinda
ise Sekil 4.3’te goriildiigii istenilen perovskite PZT fazinin elde edildigi goriilmiistiir.
Yapida herhangi bir ikincik faza rastlanilmamistir. Tetragonal fazin en 6nemli
ozelliklerinden biri {200} piklerindeki ayrismadir. 20~45° civarindaki (200) ve (002)
piklerinden tetragonal fazin varligi anlasilmaktadir. Daha O6nceden yapilan
caligmalarda yapidaki tetragonal faz artisinin piezoelektrik 6zellikleri olumlu yonde

etkiledigi gézlemlenmistir [Dent et al., 2005].
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Sekil 4.3.Sinterlenmis PZT fiberlerden alinan XRD deseni.

4.1.2.3. PZT Fiberlerin ve Fiber/Epoksi Kompozitlerin Mikroyap1 Analizleri

Sinterlenmemis yas fiber numunelerin yiizey ve kirik kesit alanlar1 Sekil 4.4°da
incelenmistir. Sekil 4.4 (a)’daki mikroyapt incelendiginde, fiberlerin gézenekli ve

poroz bir i¢ yapiya olduklart goriilmektedir. Fakat fiberler diizgiin bir sekilde ve

istenilen uzunlukta elde edilmistir.
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L
AccV SpotMagn Det WD 1 50um i AccV Spot Magn  Det WD F—— somm
200kv 3.0 1000x SE 7.2 PZT solgel fiber - green 200kv 3.0 1000x SE 7.2 PZT solgel fiber - green

Sekil 4.4.Yas fiberlerin SEM incelemeleri (a) Kirik kesit goriintiisii ve (b) Fiberin

genel goriintiisii

Fiberler daha sonra sinterlenerek mikroyapilar1 tekrar incelenmistir. Sekil
4.5’de ise 700°C’de 1 saat siire ile sinterlenmis fiberin yiizey ile birlikte kesit
goriintlisii (cap i¢i) verilmistir. Buna gore yogunlasma hem fiberin yilizeyinde hem de

fiberin iginde tamamlanmustir.

Bunun yaninda fiber ¢ekilen jelin viskozitesinin zamanla arttigi daha onceki
caligmalarda belirtilmisti. Artan viskoziteye bagli olarak fiber caplarinda da degistigi
ve bu sayede farkli caplarda fiberlerin elde edildigi Sekil 4.5°deki mikro yap1
incelemelerinde goriilmektedir. Ayni ¢dzeltinin jellesmesi ile gekilen fiberlerde dahi,
jelin viskozitesinin zamanla artmasi sonucu fiber ¢aplari 8um ile 100um arasinda
degisen farkli ¢aplardaki fiberlerin ¢ekilmesi saglanmistir. Fakat hazirlanan kompozit
numunelerdeki fiberler, fiber kalinhigina gore degil cekildikleri c¢ozeltilere gore

yerlestirilmistir.

AccV SpotMagn Det WD ——— 20um AccV SpotMagn Det WD 1 200um
20.0kV 3.0 2000x SE 7.1 PZT solgel fiber - sintered@700C-1h 20.0kV 3.0 272x SE 6.8 PZT solgel fiber - sintered@700C-1h

Sekil 4.5.Farkli caplara sahip sinterlenmis fiberlerin SEM goriintiileri
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Genel bir sonug olarak, ¢alisma siiresince elde edilen homojen jellerden birgok
fiber ¢ekilerek kurutulmus ve bu fiberler sinterlenmistir. Tiim fiberler i¢in yukarida
verilen yogunlasma yorumlar1 ve gozlemleri aynidir. Sadece boy ve ¢aplarda cam

cubugu daldirma-cekme hizina bagh olarak kiiciik farkliliklar gériilmiistiir.

Sekil 4.6(a)’da fiberlerin yogunlastigi ve bu fiberlerin sahip oldugu tanelerin
sinirlart mitkemmel bir sekilde goriilmektedir. Yine sinterlenen fiberlerin kesit iginin
ve dis ylizeyinin oldukea iyi bir sekilde sinterlendigi Sekil 4.6(b) ve Sekil 4.6(c)’de

acik¢a goriilmektedir.

AccV SpotMagn Det WD 1 2ym ‘AccV éBoi’M‘égnr “Det WD —
20.0kv 3.0 16000x SE 7.1 PZT solgel fiber - sintered@700C-1h 2

AccV SpotMagn Det WD —— 50um
20.0kv 30 1088x SE 7.0 PZT solgel fiber - sintered@700C-1h

Sekil 4.6.Sinterlenmis fiberlerin SEM mikrograflar

Sekil 4.7°de ise PZT fiber/epoksi kompozit numunelerin kesitlerinden alinmis
SEM goriintiileri verilmistir. PZT fiberler ¢cok ince olduklarindan ¢ok kirilgandirlar.
Numunenin kurutulmasi, toplanmasi, sinterlenmesi ve kompozit hazirlanmasi
sirasinda kirilmalar yasanmistir. Bundan dolayi, daha once kompozit hazirlamada
belirttigimiz iizere, fiber hazirlama kabinin altindan aliman numuneler 3-3
baglanirlikli kompozit olurken kalibin {istiinden kesilen numuneler 1-3 baglanirlikli
kompozit olmustur. Dolayistyla kalibin altindan kesilen numunelerdeki PZT fiberleri

dik kesilmemis ve dairesel kesit alinamamistir. Fakat alttan kesilen kompozit
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numunelerde daha yogun bir fiber oran1 yakalanmistir. Sekil 4.7 (a), (b) ve (d)
incelendiginde agik renkli yerler fiberlerin kesit goriintiisii olurken, koyu yerler ise
epoksi matris olmaktadir. Sekil 4.7 (c)’de ise fiber/epoksi kompozit icerisindeki

dairesel kesite sahip bir PZT fiberin mikrografi verilmistir.

“AccV Spot Magn  Det WD |—k| 100 pm 7 Acc.VLSpot Magn  Det WD

t
150kV 3.0 518x BSE 9.0 PZT solgel fiber composite * 15.0kV 3.0 100x BSE 9.2 PZT solgel fi

AccV Spot Magn  Det WD ——— 2 um y "
15.0kV 3.0 3000x BSE 7.9 PZT solgel fiber-polymer composite 15.0kV 3.0 125x BSE 9.3 PZT solgel fiber comp

Sekil 4.7. Fiber kompozit kesitlerinin SEM incelemeleri

4.1.2.4. PZT Fiber/Epoksi Kompozitlerin Elektriksel Ozelliklerinin incelenmesi

PZT fiber/epoksi kompozit numunelerin ilk olarak dielektrik sabitlerinin
bulunmasi amaciyla kapasitans-frekans (C-f) dlgtimleri yapilmistir. Burada SGCO,
SGC1, , SGC2, SGC3, SGC4 olarak adlandirilan 5 farkli numune grubu
incelenmistir. SGCO hazirlanan ilk fiber/epoksi kompozit numunesi olup icerdigi
fiber miktar1 ¢ok az olmustur. Piezokompozit malzemelerin hazirlanmasi sirasinda
farkli ¢oziiciilere sahip ¢ozeltilerden ¢ekilen fiberler bir daha 6ncede belirtildigi gibi

toplu olarak 700°C sinterleme sicakliginda 1 saat siire ile sinterlenmislerdir.

SGC3 numune grubunda kompozit igerisindeki fiber miktarinin elektriksel
Ozelliklere etkileri incelenmistir. Bu numune grubunda hazirlanan fiberlerin kesit

goriintiileri  sekil 4.8’da verilmistir. Bu kesit goriintiilerinden fiber/kompozit
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igerisinde fiber/epoksi matris oranlari hesaplanmigtir. Buna gore SGC3-01lnumesi
kesitinde alanca %1 oraninda fiber bulunurken, SGC3-08 numunesinde bu oran %59
hesaplanmustir. Sekil 4.9°da ise, SGC3 numune grubu igin Esitlik 4.1 kullanilarak
hesaplanan dielektrik sabitleri verilmektedir. Hesaplanan dielektrik sabiti degerleri
ve % fiber oranlart géstermistir Ki; numunelerin igerisindeki fiber orani arttik¢a
dielektrik sabitinde de beklendigi gibi belirgin bir artis ger¢eklesmektedir. Dielektrik
sabiti (g):

e=cxh/Axgg 4.2)

olarak ifade edilir. Burada.

c:Kapasitans, h: Numune kalinligi, A:Numune alani, £=8,854 pF/m

Sekil 4.8.SGC3 numunelerinin kesit alanlarindan alinan optik mikroskop goriintiileri
(a) SGC3-01 (b) SGC3-02 (c) SGC3-03 (d) SGC3-04 (e) SGC3-05(f) SGC3-06 (9)
SGC3-07 (h) SGC3-08
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Sekil 4.10.SGC3 numunleri i¢in hesaplanan dielektrik sabitleri
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Sekil 4.10.SGC2 numunleri i¢in hesaplanan dielektrik sabitleri

Hazirlanan tim numune gruplarindaki kompozitlerin 6rneklerin hesaplanan
dielektrik sabitleri 10 ile 60 arasinda bir degisim gostermistir. Sekil 4.10’da ise
SGC2 numune grubuna ait Orneklerden olgiilen kapasitans degerleri kullanilarak
dielektrik sabitleri hesaplanmistir. SGC2 numune grubuna uygulanan elektrik alan
karsilig1 polarizasyon degerleri ise Sekil 4.11da verilmistir. Malzemede uygulanan

alana bagli olarak ¢ok diisiik bir polarizasyon degeri ¢ikarken numuneler lineer
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dielektrik malzemelere yakin bir polarizasyon-elektrik alan (P-E) elde edilmistir.
Malzemelerin sahip olduklar Pgas Ve P, degerleri malzemelerin  dielektrik
sabitlerinden SGC2 numuneleri i¢in bagimsiz olduklar1 gozlemlenmistir. Kalinti

polarizasyon (2P;) degerleri numuneler i¢in yaklasik 0,3 nC/em® gtkmustir.

1 SGC2-1

Polarizasyon(uC/cm?)
\ \
o
Q
¢

Elektrik Alan(kV/cm)

Sekil 4.11.SGC2 numunleri P-E histerisiz davranislari

Kutuplanan numunelere yapilan dsz 6l¢timlerinde 13-14 pC/N civarinda bir
piezoelektrik katsayr olgiilmistiir. Daha sonra yapilan admitance Glglimlerinde ise
malzemede herhangi bir faz acis1 degisimi gozlemlenmemistir. Bunun nedeni ise

malzemelerin yeterince kutuplanmamis olmasidir.

4.1.3 PZT Kiitlesel Ornekler

Fiber c¢ekildikten sonra kalan katilasan jelden elde edilen PZT tozlardan
peletler hazirlanmistir. Ilk olarak sinterleme sicakhigmin belirlenmesi amaciyla,
1260°C’de 4 saat ve 1290°C’de 1 saat siire ile sinterleme yapilmistir. Sinterlenen bu
orneklerin faz analizleri XRD ile yapilmis, daha sonra SEM ile mikroyapi

incelenmistir.

4.1.3.1 PZT Kiitlesel Orneklerin Yapisal Ozelliklerinin incelenmesi

Sekil 4.12(a) ve Sekil 4.12(b)’de pelet haline getirilmis tozlarin sirasiyla

1260°C’de 4 saat ve 1290°C’de 1 saat siireyle sinterlenmesi sonucu alinmis XRD
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desenleri verilmistir. Her iki sicaklikta da istenildigi gibi ornekler tetragonal

perovskite fazda kristallesmistir.

(a) s 1260C-4h
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Sekil4.12.Sinterlenmesi yapilmis peletlerin XRD ile faz analizi (a) 1260°C 4 saat (b)

1290°C 1 saat sinterleme islemleri

Elde edilen PZT peletlerin mikroyapilari ise SEM ile incelenmistir. Sekil 4.13
(@), Sekil 4.13 (c), Sekil 4.13 (e)’de 1260°C’de 4 saat ve Sekil 4.13 (b), Sekil 4.13
(d) ve Sekil 4.13 (f)’de ise 1290°C’de 1 saat sinterlenmis PZT peletlerin sirasiyla
farkli biliylitmelerde karsilagtirmali SEM goriintiileri verilmistir. PZT peletlerin her
ikisininde de topaklasmis bir mikroyap1 goriilmektedir, fakat mikroyapilar arasinda
¢ok biiyiik bir fark gozlenmemistir. 1290°C 1 saat sinterleme rejimine tabi tutulmus

kiitlesel ornekte, sicaklik artisindan dolay1 ¢ok az tane biiyiimesi ile karsilasilmistir
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[Sekil4.13(f)]. Bu sebepten dolay1 ¢aligmanin ilerleyen kisimlarinda peletler 1260°C

sicaklik ve 4 saat siire ile sinterlenmistir.

1260°C sicaklik ve 4 saat stire ile sinterlenmis numunelerin yogunluk degerleri
Ol¢iilmiistiir. Tablo 4.2.°de sinterlenen PZT numunelerin hesaplanan yogunluk
degerleri verilmistir. PZT nin teorik yogunlugu 7,8 g/cms’dur. Teorik yogunluk
kullanilarak kiitlesel oOrneklerin ne kadar verimli sinterlendigi hesaplanmistir.
Sonuglar incelendiginde belirlenen sicaklik ve zamanda numunelerin bir sekilde
yiiksek yogunlukta sinterlendikleri goriilmistiir. Almman sonuglara gore teorik

yogunlugun %96’s1na varan bir yogunluk elde edilmistir.

“ACCY  SpotMagn  Det WD ———————1 200 um 3 Det WD 1 200m
200kv 8.0 260x SE 59 i 60C : ' 3.0 _SE_ 58 PZT solgel pellet-sint@1290C-1h

—

- LD e Sy, FRT e . PG AT SemeF
rAccV  Sp gn Det WD —— 50um #AccV Spot Magi r wp ——— | n
a5 20.0KkV 8.0 1000x _ SE 5.9 PZT solgel pellet-sint@1260C-1h (2 ®20.0kV 8.0 1000x SE 58 PZT solgel pellet-sint@1290C-1h

e - R >

-

AccV  SpotMagn Det WD —————— 10um AccV SpotMagn Det WD ————— 10um N
200KV 30 4000x SE 59 PZT solgel pellet-sint@1260C-1h 200KV 3.0 4000x SE 5.8 PZT solgel pellet-sint@1290C-1h
St
. o8

Sekil 4.13. (a), (c), (e) 1260°C’de 4 saat ve (b), (d), (f) 1290°C’de 1 saat sinterlenmis
PZT peletlerin sirasiyla farkli biiyiitmelerde karsilastirmali SEM goriintiileri.
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Tablo 4.2. PZT kiitlesel 6rneklerden hesaplanan ortalama yogunluk degerleri

Numune PZT+AA+Su PZT+AA
Ort. Yogunluk(g/cm®) 7,55 7,046

Tablo 4.3.Farkli iiretim metotlar1 ticari olarak elde edilen PZT seramik fiberlerin

tane boyutu, yogunluk ve gézenek miktarlarinin karsilastirilmas:  [Dent et al., 2005].

Malzeme Tane Boyuru (um) | Yogunluk (g/cm3) | Gézeneklilik (%)
A125 2.9 7.2 (+0.3) 8
A250 2 7.4 (£0.1) 4
E130 2.2 6.5 (£0.5) 16
VSSP 2.9 7.5 (£0.2) 3
VPP 25 7.7 (20.1) 1

4.1.3.2 PZT Kiitlesel OrneklerinElektriksel Ozelliklerinin Incelenmesi

Numunelerin sinterleme sicakliklar1 belirlendikten sonra malzemelerin
elektriksel karakterizasyonu yapilmistir. Ik olarak malzemenin dielektrik sabitlerinin
(&) hesaplanmasi amaciyla kapasitans-frekans (C-f) dl¢timleri yapilmistir. Dielektrik
sabiti degerlerinin, 100 kHz’de yapilan kapasitans Olgiimleri sonucuna bagh
hesaplamasi ile 400-700 arasinda bir degisim gosterdigi belirlenmistir. Hesaplanan
dielektrik sabiti degerleri farkli Ornekler icin Sekil 4.14’te  verilmistir. Oncii
¢ozeltiye eklenen farkli katkilar numunelerin dielektrik sabitlerini de degistirmistir.
Buna gére PZT nin igine eklenen asetik asit ve su miktarinin malzemenin dielektrik
sabitini yiikselttigi gozlenmistir. Bunun yaninda sadece su ve sutasetik asit eklenmis
oncii ¢ozeltilerden hazirlanan pelet numuneleri yaklagik ayni kalinti polarizasyon
miktar1 gosterirler.( 1260°C’de 4 saat olarak sinterlenmis PZT peletten alinmig artan
elektrik alana bagli polarizasyon egrisi Sekil 4.15°te verilmistir. Katkisiz PZT
olmasindan dolay1 bu 6rnegin 70 kV/cm elektrik alanda kalint1 polarizasyonu 2Pr=24
},lC/sz’dII‘. Bunun yani sira Sekil 4.16’da ise farkli icerikli Oncili ¢ozeltilerden
hazirlanmis PZT numunelerin 40kv/cm elektrik alanda ve 400 ms histerisiz
frekansinda verdikleri P-E degisim egrisinin karsilastirmasi yapilmistir. Buna gore

sadece asetik asit katkili Oncii ¢ozeltiden elde edilen pelet en biiyiik kalinti
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polarizasyon degerini vermesine karsilik, histerisiz egrisinden anlasilacag: iizere,

sizint1 akim miktar1 Pr=2 pC/cm?)

660
640 -
620 -
600 -
580 -
560 -
540 -
520 -
500 -
480 -

PZT+Asetik Asit PZT+Su PZT+Asetik Asit+Su

Sekil 4.14.Farkli katkilandirmalarla hazirlanmis PZT peletlerin ortalama dielektrik

sabitleri.

Histerisis egrileri alindiktan sonra admitans-frekans ve faz acisi-frekans
olgiimleri alinmigtir. Alinan degerler PZT peletlerin 120°C’de silikon yagi igerisinde
50 kV/cm elektrik alan altinda etkili bir bicimde kutuplandiklarini gdstermistir.
Kutuplama esnasinda yogunluk degerleri diisiik ¢ikan numuneler ise verilen elektrik
altinda dielektrik mukavemetlerini (dielectric breakdown) yitirip iletken olmuslardir.
Katkili PZT seramiklerinde goriilen kalinti polarizasyon miktart ¢aligmamizda
kullandigimiz katkisiz PZT’ ye gore ¢ok daha fazla olmaktadir. Bunun sebebi ise
katkisiz PZT seramiklerin uygulanan elektrik alan yoniinde yonlendirilebilecek

domain sayisinin daha az miktarda olmasi seklinde agiklanabilmektedir.
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Polarizasyon(uC/cm?)

-20 -
Elektrik Alan(kV/cm)

Sekil 4.15.70 kV/cm elektrik alanda PZT kiitlesel 6rneginde meydana gelen

polarizasyon.
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Sekil 4.16. Asetik asit,asetik asit ve su katkihi PZT numunelerin elektrik alan

polarizasyon egrisi.

Yapilan kutuplamanin ardindan o&rneklerin piezoelektrik katsayilart (dss)
Ol¢iilmiistiir. Yapilaan 6lgtimlerde 6rnekler i¢in bulunan dsz katsayilart 100-140 pC/N
bulunmustur. Yapilan admittance ve faz analizleri numunelerin ne kadar
kutuplandiklar1 incelenmistir. Elde edilen egrilerden numunelerin faz agilar -90°’den

PO

58%ye degistigi gozlemlenmistir.
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Sekil 4.17. PZT kiitlesel 6rnegi i¢in agisal faz analizi.

4.2 KNN Fiber Calismasinin Sonuc¢lari ve Yorumlari

KNN fiberlerle yapilan ¢aligmalar esnasinda farkli sekilde katkilandirilmis ve
kat1 hal kalsinasyon yontemiyle iiretilmis KNN tozlar kullanilmistir. Bu tozlardan
alginate jellesmesi yontemi kullanilarak farkli caplara sahip fiberler elde edilmis ve
bu fiberler 1100°C ve 1090°C olmak iizere iki farkli sicaklikta sinterlenmistir.
Sinterlenen fiberler kullanilarak 1-3 fiber/epoksi kompozitler elde edilmistir. Daha
sonra elde edilen numunelerin SEM ile fiber kesit ve kompozit mikroyap1
incelemeleri yapilmistir. Kompozit igindeki fiber oraninin hesaplanabilmesi igin
kompozit kesitlerinin optik incelemelerinden fiber yarigap Olglimleri yapilmistir.
Fiber oranlar1 hesaplanan kompozitlerin daha sonra uygulanan elektrik alana karsilik

gerinim (strain) ve polarizasyon davranislari incelenmistir.

Bu c¢alismada katkisiz KNN’nin yaninda bakir oksit (CuO) ve lityum (L1)

katkili KNN tozlarindan elde edilen fiber ve kompozitler incelenmistir.

4.2.1 Faz Analizleri

Fiberlerin elde edilmesinde kullanilan Katkisiz, bakir oksit ve lityum katkili

tozlardan elde edilen peletlerin XRD ile faz analizleri yapilmistir. Sekil 4.18°de
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verilen X-1sin1 kirinimlar1 desenleri incelendiginde, istenildigi gibi ortorombik
perovskit faz yapisinda kristallesme oldugu gozlemlenmistir. Katkili numunelere ait
XRD deseni saf KNN’nin XRD deseni ile karsilastirdigimizda da higbir ikincil faz
gozlenmemis ve numunelerin sahip oldugu pik desenlerinin birbirlerine benzer

oldugu gozlemlenmistir.

300
%7Li Katkili KNN
A
£
= 200
-
f %1CuO katkili KNN
3 s
~—
< 100 U - .\
=
23 ) Saf KNN
. g )i M P
20 30 40 50 60
20(derece)

Sekil 4.18. Katkil1 ve katkisiz KNN numunelere ait X-1sinlar1 desenleri

4.2.2 KNN Fiberlerin ve Fiber/Epoksi Kompozitlerin Mikroyapi

Analizleri

Sinterlenmis katkili KNN numunelere ait taramali elektron mikroskobu ile
yapilan mikroyapt incelemeleri Sekil 4.19’da verilmistir. Bu goriintiillerden elde
edilen mikrograflar incelendiginde, hem lityum hem de bakir oksit katkili
sinterlenmis fiberlerin dairesel kesite sahip olduklar1 goriilmistiir [Sekil 4.19(a), (c),
(e)]. Bununla beraber acik¢a goriildiigii gibi, yogunlasma yiizeyde oldugu gibi fiberin
icinde de tamamlanmis ve olduk¢a yogun fiberler yapilar1 elde edilmistir

[Sekil4.19(b), (d), (D)].

Sinterlenen fiber numunelerden daha sonra KNN fiber/epoksi kompozitler
hazirlanmistir. Yapilan diger bir mikroyap1 analizi olan optik mikroskopla kesit

incelemesi ise bu kompozit numuneler iizerine yapilmistir. Elde edilen sonuglar



61

gostermistir ki, sinterlenen dairesel Kkesitli fiberlerden hazirlanan kompozit
numunelerdeki fiberlerin dizilis yonleri, uygulanan elektrik alana paralel olacak
sekildedir (Sekil4.20).

Fiberlerin dairesel kesite sahip olmalar1 kompozitleri hazirlama siirecinde daha
yiiksek bir fiber/epoksi oranit eldesini kolaylagtirmistir. Bu sayede yiiksek
fiber/epoksi oranlarindan daha disiik fiber/epoksi oranlarina sahip genis bir

yelpazede kompozitlerin eldesi saglanmistir.

pot Magn Det WD 1 100m
0 500x SE 69 GYTE

200 pm

Sekil 4.19. Sinterlenen fiberlerin SEM ile mikroyap: analizleri (a) ve (b) %1 CuO
katkili 1090°C’de (c) ve (d) % 7 Li katkili 1090°C’de (e) ve (f) %7 Li katkih
1100°C’de farkli biiyiitmelerde mikroyap1 analizleri.



62

Sekil 4.20. %7 Li katkili 1600 mikron yas fiber ¢apina sahip fiberlerden hazirlanan
kompozitlerin (a)Yiiksek paketleme oranina sahip (b)Diisiik paketleme oranina sahip

kesit goriintiileri

flk yapilan incelemeler fiberlerin sekil yapilart ve mikro yapilari iizerine
olmustur. Elde edilen sonuglardan anlasilacag: gibi fiberlerin es sekilli ve es ¢aplara
sahiptirler (Sekil 4.20). Fiberlerin sahip olduklari yarigaplar fiber ¢cekme islemlerinin
yapildigi igne uglartyla orantilidir. Burada elde edilen sonuglara gore 1600 mikron
yas fiber ¢apina sahip olan fiberlerin sinterlemeden sonra 270 ile 330 mikron, 800
mikron yas fiber ¢apina sahip olan fiberlerin ise sinterlemeden sonra 120 ile 150
mikron arasinda degisen bir fiber ¢apmna sahip olduklar1 anlasilmaktadir.
Sinterlenmis fiber kesitleri incelendiginde ise ortalama tane boyutu 0,3 mikron olan

fiberler elde edildigi anlasilmistir [ Alkoy et al., 2010].

4.3.3 KNN Fiber/Epoksi Kompozitlerin Elektriksel

Ozelliklerinin incelenmesi

Cekilen yas fiberler, sinterleme sicakliginin, degisik katkilandirmanin, fiber
kalinliginin  ve kompozit igerisindeki farkli fiber/epoksi oranlarinin elektriksel
ozelliklere etkisinin incelenmesi icin 1090°C ve 1100°C olmak iizere iki farkli

sicaklikta sinterlenmistir.

4.3.3.1 %1 CuO ve %7Li Katkih KNN Fiber/Epoksi Kompozitlerin Dielektrik

Sabiti Ozelliklerinin incelenmesi

1090°C ve 1100°C ‘de sinterlenmis farkli caplardan hazirlanmis CuO katkili
numumelerin, 100 kHz’de alinan kapasitans degerlerinden Esitlik 4.1 kullanilarak
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dielektrik sabitleri hesaplanmistir. Yapilan hesaplar gostermistir ki elde edilen
dielektrik sabitleri kompozit igerisindeki KNN/epoksi orani ile birlikte bir artis
gostermistir. 800 mikron yas fiber ¢apma sahip fiberlerin dielektrik sabitleri
icerdikleri farkli fiber/epoksi oranma gore 29 ile 191 arasinda bir degisim
gostermistir. Burada KFC1, KFC2 ve KFC3 numuneleri sicaklik ile daralan bir tiip
igerisine yerlestirildikten sonra 50°C sicakliktaki bir etiiv icerisinde birakilmus, fiber
ve epoksinin konuldugu sicaklik ile daralan 6zellige sahip tiiplin ¢apinin daralmasi
saglanmistir. Bu sayede yiiksek oranda bir fiber/epoksi orani eldesi miimkiin
kilinmistir. Ayn1 zamanda bu kompozitlerin hazirlanmasinda kullanilan fiberler ilk
¢ekildikten sonra, CaCl, ¢ozeltisi igerisinde 1 ay siire ile bekletilmistir. KFC1 ve
KFC2 kompozit numunelerinde kullanilan fiberlerin sinterlenmesi sirasinda firmin
isitma rejimi 5°C/dk olacak sekilde ayarlanmistir. Diger tiim KNN fiberlerin
sinterlenmesi esnasinda firinin 1sitma rejimi 1°C/dk olacak sekilde 1s1l islem
yapilmistir. KNN malzemesinin hazirlanmasinda en biiyiikk zorluk yogun
numunelerin elde edilmesidir. Numunelerin sinterlenmesinden sonra elde edilen
yogunluk malzemenin elektriksel 6zelliklerini de etkilemektedir. CuO gibi ¢esitli
katkilandirmalarla KNN malzemesinin yogunluklar1 yiikseltilmektedir. Saf KNN
fiberler iizerine daha once calisilmig fakat diisiik yogunluktan otiirii elde edilen

elektriksel sonuglar ¢ok diisiik olmustur [Alkoy et al., 2010].

KFC4 numunesi ise sabit bir ¢apa sahip tiip kalip icerisinde hazirlanmis ve
sinterlenmeden Onceki yas fiberleri CaCl, ¢ozeltisi igerisinde 24 saat siire ile
bekletilmistir. KFC 1,2 ve 3 numunelerindeki yiiksek dielektrik sabitine yas
fiberlerin CaCl, ¢ozeltisi igerisinde bekledigi fazla siire igerisinde iyon
degisimlerinin, dolayisiyla jellesme mekanizmalarinin tamamen tamamladigi ve bu
fiberlerden sinterlenen numunelerin daha yiiksek dielektrik sabitine sahip olduklari
anlasilmaktadir (Sekil 4.22). Sekil 4.22°te kompozit numunelerden elde edilen
ortalama dielektrik sabitlerinin normalize edilerek tim numune gruplar ile
karsilastirmasi verilmistir. Buradan da agikca goriilmektedir ki CaCl, ¢ozeltisinde
daha uzun siire kalan numune gruplarindan hesaplanan dielektrik sabiti degerlerinin
ayni ¢Ozelti igerisinde 24 saat bekletilen gruplardan daha fazla hesaplanmaktadir.
Artan sinterleme sicakliginin da hesaplanan dielektrik sabitine etkisi Sekil 4.22’te
goriilmektedir. Buna gore sinterleme sicaklifinda yapilan 10°C’lik artis hesaplanan

dielektrik sabiti lizerinde pozitif yonde bir artis meydana getirmistir.
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Sekil 4.22 incelendiginde 1600 mikron yas fiber ¢capina sahip, %1 CuO katkili
ve 1090°C’de sinterlenmis KFC6 numune grubunun normalize edilmis ortalama
dielektrik sabiti 52 olarak hesaplanmistir. Ayni1 yas fiber ¢apina ve katkilandirmaya
sahip KFC11 numune grubunun 1100°C’de sinterlenmesiyle normalize edilmis
ortalama dielektrik sabit 66 olarak dl¢iilmiistiir. 1600 mikron yas fiber ¢apina sahip,
%7 Li katkili KFC8 ve KFC9 numune grubunun 1090°C’de sinterlenmesinden elde
edilen fiberlerden hazirlanan kompozitlerin normalize edilmis ortalama dielektrik
sabitleri 86 olarak hesaplanmistir. Ayn1 yas c¢apa sahip fiberlerin 1100°C’de
sinterlenmesinden elde edilen KFC10 kompozit numune grubunun hesaplanan

normalize edilmis dielektrik sabitleri ortalama 98 olarak bulunmustur.
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Sekil 4.21. KNN-epoksi kompozit numune gruplarina ait normalize edilmis

ortalama dielektrik sabitleri.

Fiber/epoksi kompozit numunelerin igerisindeki fiber oranlarina goére bir
inceleme yapildiginda ise artan fiber oraninin dielektrik sabitinde bir artisa neden
oldugu Sekil 4.22°de goriilmektedir. Buna gore kompozit igerisindeki fiber orani
%22,3 olan kompozit numunenin 100kHz frekansta dielektrik sabiti Esitlik 4.1
kullanilarak 13,3 hesaplanmistir. Ayni frekansta fiber orani %49 olan kompozit

numune i¢in ise dielektrik sabiti 29,9 olarak hesaplanmustir.
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Sekil 4.22. Artan fiber oranina gére KFC6 numunelerinin hesaplanan dielektrik

sabitleri.

4.3.3.2 Katkili KNN Fiber/Epoksi Kompozitlerin Elektrik Alan Altinda Gerinim

Davramslarimin incelenmesi

Bu calismada farkli sicakliklarda sinterlenmis ve farkli yas fiber capina sahip
hem %1 CuO katkili hem de %7 Li ile modifiye edilmis numunelerin elektrik alan
altindaki gerinim davranislar1 incelenmistir. Olgiimler 0’dan 60kV/cm’ye kadar artan
elektrik alaninda ve 0-400 ms arasinda degisen farkli frekans degerlerinde kompozit
numunelerin  gostermis olduklart sekil degisimleri kendi ic¢inde gruplandirilarak

yapilmustir.

4.3.3.2.1 %1 CuO Katkih KNN Fiber/Epoksi Kompozitlerin Elektrik Alan

Altinda Gerinim Davramslarinin incelenmesi

Sekil 4.23 ve Sekil 4.24’te sirastyla, %1 CuO katkili, 800 mikron yas fiber
capina fiberlerin 1090°C’de 1 saat siire ile sinterlenmesinden elde edilmis fiber-
kompozit 6rneklerin artan histerisiz periyotlarinda ve 2 farkli fiber hacim oraninda
elektrik alan altinda gostermis olduklar1 gerinim degisimleri verilmistir. KFC3-1
kompozit ornegine yapilan Olglimler sonucunda artan histerisiz periyotlarinda
numunede meydana gelen gerinimde de bir artis oldugu goézlemlenmektedir (Sekil

4.23). Bu numuneler iizerinde yapilan % fiber orani hesaplamalarinda KFC3-1
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numunesindeki ve KFC3-2 numunesinde %fiber oranlari sirasiyla %74,27 ve %65,13
olarak hesaplanmigtir. Yapilan Olglim gostermistir ki, artan fiber orami ile
malzemenin elektrik alan altinda gosterdigi gerinimde bir artis gostermektedir (Sekil
4.24). KFC3 numuneleri i¢in 50 kV/cm elektrik alan ve 10 ms histerisiz periyodunda
%0,04’e varan bir gerinim elde edilmistir. Artan elektrik alana karsilik malzemenin

gosterdigi gerinim degeride bir artis gostermektedir (Sekil 4.25).
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Sekil 4.23.Artan histerisiz periyotlarinda KFC3-1 numunesinin gerinim degisimi.
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Sekil 4.24. KFC3 numune grubuna ait iki numunenin %fiber oranina gore gerinim
g gore g

egrilerinin karsilastirilmast.
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Sekil 4.25.KFC3-1 numunesinin artan elektrik alan ile gerinim degisimi.

Sekil 4.26°da 1600 mikron yas fiber ¢apina sahip, 1090°C’de sinterlenmis
KFC6 numune grubuna ait farkli %fiber oranina sahip numunlerin 40 kV/cm elektrik
alan ve 10 ms histerisiz periyodunda gostermis olduklari gerinim gosterilmistir. Sekil
4.27°de ise KFC6-4 numunesinin artan elektrik alan karsilik meydana gelen gerinim
degisimleri verilmistir. %53,37 fiber oranina sahip KFC6-4 numunesi ve %29,21
fiber oranina sahip KFC6-1 numuneleri karsilastirildiginda, KFC6-4 numunesinde

%0,02’ye varan bir gerinim elde edildigi goriilmektedir.

0.04 -
0.03 -

S

= %53,37

C

‘=

3 %29,21
-60 40 60

-0,01
Elektrik alan(kV/cm)

Sekil 4.26. KFC6 numune grubuna ait iki numunenin %fiber oranina gore gerinim
g gore g

egrilerinin karsilagtirilmasi.
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Sekil 4.27.KFC6-1 numunesinin artan elektrik alan ile gerinim degisimi.

KFC6 numune grubu ile yapilan ¢aligmalar sonucunda, artan elektrik alana
bagli olarak ve artan histerisiz periyotlarinda numunelerin %gerinim degerlerinde de

bir artis oldugu goriilmiistiir.
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Sekil 4.28.Artan histerisiz periyotlarinda KFC6-7 numunesinin gerinim degisimi.

Sekil 4.29’da 2000 mikron yas fiber ¢apina sahip ve 1090°C’de sinterlenmis
KFC5 6rnek grubunun artan fiber oranlarindaki gerinim davranisi verilmistir. Sekil
4.30’da ise artan histerisiz periyotlarinda gosterdigi % gerinim degisimleri

verilmistir. %63 fiber oranina sahip KFC5-1numunesi 40 kV/cm elektrik alan 5 ms
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histerisiz frekansinda 90,025 bir gerinim degeri vermistir. Degisen histerisiz
periyodu gostermistir ki, artan histerisiz periyotlari ile beraber numunenin gosterdigi

sonuclardan anlasilmistir.
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Sekil 4.29. KFC5 numune grubuna ait iki numunenin %fiber oranina gore gerinim

egrilerinin karsilastirilmasi.
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Sekil 4.30. KFC5-10 numunesinin artan histerisiz periyodu ile gerinim degisimi.

Sekil 4.31’de KFC11-7 numunesinin artan elektrik alana karsilik gosterdigi
gerinim degisimi verilmistir. 1600 mikron yas fiber capina sahip ve 1100°C’de
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sinterlenmis olan KFC11-7 numunesinin %58 fiber oranina sahiptir. 60 kV/cm

elektrik alan 400ms histerisiz periyodunda numune %0,026 gerinim gostermistir.
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Sekil 4.31. KFC11-7 numunesinin artan elektrik alan ile gerinim degisimi.

4.3.3.2.2 %7 Li Katkilh KNN Fiber/Epoksi Kompozitlerin Elektrik Alan Altinda

Gerinim Davranislarinin Incelenmesi

1600 mikron yas fiber ¢apina sahip, molar olarak %7 Li katkilandirilmis ve
1100°C’de sinterlenmis KFC8 numune grubundan KFC8-7 numunesine artan
histerisiz periyoduna ve artan elektrik alana karsilik gerinim degisimleri sirasiyla
Sekil 4.32 ve Sekil 4.33’de verilmistir. Ayn1 numune grubundan degisen %fiber
oranina gore secilen 3 numunenin fiber oranina bagli olarak gerinim degisimi Sekil
4.34’te verilmistir. Buna gore 50kV/cm elektrik alanda ve 200ms histerisiz
periyodunda numune yaklasik olarak %0.041 bir gerinim gostermistir. Sekil 4.34
incelendiginde ise, %fiber oranlar1 sirasiyla %63,97, %55,71, %42,59 olan KFC8-7,
KFC8-22, KFC8-11 numunelerinin 50kV/cm elektrik alan 50ms histerisiz altinda
gosterdikleri sekil degisimleri ,diger numune gruplarinda da karsilasilan sekilde,

artan %fiber orani ile sekil degisimlerinin artis1 seklinde olmustur.



71

0.05 -
S
£
£
| -
(¢B]
Q)

-60
-0.01
Elektrik Alan(kV/cm)

Sekil 4.32. KFC8-7 numunesine ait artan histerisiz periyoduna karsilik gerinim

degisimleri.
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Sekil 4.33. KFC8-7 numunesine ait artan elektrik alana karsilik karsilik gerinim

degisimleri.
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Sekil 4.34.KFC8-11 numunelerinin 50kV/cm elektrik alan 50ms histerisiz altinda
gosterdikleri sekil degisimleri.

%7 Li katkilandirilmig KFC10 numune grubu 1600 mikron yas fiber ¢apina
sahip olup 1100°C’de sinterlenmistir. Bu numune grubuyla yapilan caligmalar
sonucunda simdiye kadar ki en yiliksek dielektrik sabiti ve gerinim degerine
ulagilmistir. Artan elektrik alan ve artan histerisiz periyotlarinda, numunede meydana
gelen gerinimde de bir artis oldugu gozlemlenmistir. %72,39 fiber oranina sahip
KFC10-3 kompozit numunesinin elektrik alan altindaki gerinim davranisi
incelendiginde 60kV/cm elektrik alan 400ms histerisiz periyodu altinda %0,125’¢
varan bir sekil degisimi gozlemlenmistir. Ayni numunenin 50kV/cm elektrik alan ve
400ms histerisiz periyodunda altinda elde edilen gerinim degeri %0,06 olmustur.
Ayni Ol¢iim kosullarinda KNN bulk numunesi %0,1 gerinim degeri vermistir.
%Fiber oranmna gore yapilan Olgiimlerde ise bulundurdugu fiber orami sirasiyla
%72,39, %57,56 ve %44,71 olan KFC10-3,KFC10-11 ve KFC10-12 numuneleri

kullanilmistir.
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Sekil 4.35.KFC10 numune grubunda artan elektrik alana karsilik 6lciilen gerinim

degerleri.

Tim yapilan olgiimler karsilastirildiginda Li katkili numunelerin verdikleri
gerinim degerleri CuO katkili numunelerden daha fazla cikmistir. Li katkili
numunelerde ise artan sinterleme sicakligiyla beraber elde edilen gerinim
degerlerinde 6nemli bir artis olmustur. Bunlara ek olarak artan elektrik alan ve artan
histerisiz periyotlarida biitin numune gruplarinda olgiilen strain degerlerinde bir

artisa neden olmustur.
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Sekil 4.36.KFC10 numune grubunda artan %fiber oranina karsilik 6lgiilen gerinim

degerleri.
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Sekil 4.37.KFC10-3 numunesinin artan histerisiz frekans1 karsilik oOlgililen

gerinim degerleri.

Fiberlerden elde edilen gerinim degerlerinin diigiik olmasinin nedeni olarak
fiberlerin bulk numunelere gore daha diisik yogunluklara sahip olduklarindan
kaynaklandig1 diistiniilmektedir. Bu yogunlagma probleminin bakir oksit veya lityum
katkilandirilmasi ile bile giderilmesine ragmen cok biiyiikk bir 6l¢iimlerden alinan
sonug farki ortaya ¢ikmistir. Bulk numunelerin hazirlanmasi sirasinda uygulanan tek
eksenli pres ve soguk izostatik pres kullanimi1 daha yogun bir yas numune yogunlugu
saglar. Diger tarafta herhangi bir sikistirma islemi uygulanmadan hazirlanan
fiberlerin yas yogunluklarinin bulk numunelere gére diisiik olmasina dolayisiyla elde
edilen gerinim gibi piezoelektrik 6zelliklerin diisiik olmasina nedenidir [Alkoy et al.,

2010].

4333 %1 CuO ve %7Li Katkih KNN Fiber/Epoksi Kompozitlerin
Elektrositriktif “Qs3” ve Yiiksek Alan Piezoelektrik “dl/” Davramislarimin

incelenmesi

Elektrositriktif etki gerinim ile elektrik polarizasyon arasindaki ikinci
dereceden bir iliskidir. Polarizasyonla degisen elektrositriktif tensor ihtiyaci, cogu
ferroelektrik malzeme lineer olmayan dielektrik 6zellik gostermesinden dolayi

dogmustur. Matris notasyonlarinda elektrositriktif esitlik;
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%i = Q;iP’j seklinde yazilmaktadr.

Burada y gerinimi, Q elektrositriktif katsayiy1, P ise polarizasyonu temsil eder.

Bu sayede gerinim lineer ve histeritik olmayan bir sekilde polarizasyonun

karesi ile iliskilendirilebilir [Alkoy et al., 2010].

Sekil 4.38’de KFC3-1, KFC11-7, KFC8-7, KFC10-3 numunelerine ait y-P?
grafikleri verilmistir. Yapilan hesaplamalar sonucunda KFC3-1numunesine ait
elektriksitriktif katsayr “Qss” degeri 257x10° m*/C* olarak hesaplanmistir. Ayni
sekilde KFC11-7, KFC8-7, KFC10-3 numunelerinin y-P? grafiklerinden hesaplanan
elektriksitriktif katsayr “Qss” degerleri sirasiyla 416x10° m*/C?, 117x10° m*/C?,
164x107 m*/C? olarak hesaplanmastir.

Numunelere yapilan incelemeler sonucunda, 416x10° m*C? gibi yiiksek Qa3
degerlerine sahip oldugu hesaplanmistir. Bu yiiksek Qa3 Katsayist kompozit
numunelerde matrisi olusturan epoksi polimer varligiyla aciklanabilmektedir.
Seramikler, camlar ve ferroelektrik malzemeler normalde ¢ok diisiik Qn degerlerine
sahip olmalarina ragmen, poliiiretan gibi ¢ok diisiik polimerler i¢in bu katsay1 0,8 ile

230 m*/C? arasinda degismektedir. [Alkoy et al., 2010, Eury et al.,1999].
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Sekil 4.38.KFC3-1, KFC11-7, KFC8-7, KFC10-3 numunelerine ait x-P? grafikleri.
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Kompozit numunelerin yiiksek alan piezoelektrik “dggf ”  katsayilari,
numunelere yapilan elektrik alana karsilik gerinim “y-E” grafikleri kullanilarak
hesaplanmistir. Hesaplamalar yapilirken malzemenin geriniminin elektrik alanla
lineer degisim gosterdigi yer kullanilarak hesaplanmistir. x-E grafiginin lineer olan

25kV/cm ile 50kV/cm olan kismindan yapilan hesaplamalar sonucunda molar olarak
%1CuO katkilandirilmis numunelerin d;’;f katsayilar1 134pm/V hesaplanmistir.
Numunenin dogru akim altinda kutuplanmasindan sonra dsz metre kullanilarak
Olciilen d33 degeri ise 46pC/N olarak bulunmustur. Molar olarak %7Li katkil
numunelerde ise hesaplanan d;gf degeri 308pm/V degerine ulasmistir. Hesaplanan
degerlerin Olciilen degerlerden yiiksek ¢ikmasini acgiklamak istersek, yapilan gerinim
Ol¢iimleri sirasinda uygulanan yiiksek elektrik alanin numuneyi daha iyi kutuplamasi
seklinde bir acgiklama getirebiliriz. Bunun yaninda uygulanan domain duvar
hareketinin yiikksek unipolar elektrik alan altinda tek eksenli diisiik dinamik
basinglara kiyasla daha hareketli olmas1 bu yiiksek d;’;f katsayisina neden olarak
gosterilebilir [Hollenstein, 2005].
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5.GENEL SONUCLAR, YORUMLAR ve
ONERILER

Calismanin ilk kisminda sol-jel yontemi kullanilarak kursun zirkonat titanat
(PZT) fiberlerin iiretimi amaclanmustir. ilk olarak jelden fiber gekebilecek oncii
¢ozeltinin bulunmasi amaciyla, ¢ozeltiye jel kararliligini artirmak amaciyla asetik
asit ve su ilavesi yapilmistir. Jelden fiber ¢ekimi i¢in en uygun ¢ozelti olarak
hacimce % 50 asetik asit ve %50 su ilavesi olarak belirlenmistir. Bu 6ncii ¢ozeltiden
elde edilen fiberler yaklasik olarak 50 cm uzunluga kadar fiber ¢cekimi saglanmistir.
Bu tez calismasinda literatiirde iirctilen fiberlerden daha uzun fiberlerin eldesi
saglanmistir. Bu {iretilen fiberlerin sinterleme sonrast XRD ile faz analizleri
yapildiginda yapmin perovskit yapi eldesi gozlenmistir. SEM ile mikroyapi
analizlerinde ise hem fiberlerin i¢ kesitinin hem de dis kesitinin tamamen
yogunlastigi ve sinterleme Oncesinde sahip olduklari gozenekli yapidan eser
kalmadig1 goriilmiistiir. Ilk {iretilen fiberlerle yapilan kompozitlerde, kompozit
icindeki fiber miktarmin elektriksel Ol¢lim igin yetersiz oldugu gozlemlenmistir.
Bunun igin daha fazla fiber miktar1 igeren kompozitler hazirlanip ¢esitli elektriksel
karakterizasyon teknikleri ile elektriksel oOzellikleri incelenmistir. Buna gore
dielektrik sabit (&) yaklasik 50 olarak hesaplanmig ve artan fiber miktarina gore
dielektrik sabitinde bir artis gozlemlenmistir. Artan elektrik alana bagli polarizasyon
davranis1 incelendiginde ¢ok diisiik bir kalici polarizasyon degeri Olgiilmiistiir
(2Pr:0.4 pC/cm2). Gerinim analizlerinde de uygulanan elektrik alan altinda ¢ok
belirgin bir sekil degisimi gézlenmemistir. Daha ileriki ¢alismalarda 6zel bir aparat
kullanilarak atomik kuvvet mikroskobu (AFM) yardimiyla ile tek bir fiberin
piezoelektrik ozellikleri olgiilebilir. Cok daha yogun bir fiber orani ile hazirlanmis

kompozit numunelerden elektriksel karakterizasyonu arastirilabilir.

Bu ¢alismanin devami olarak PZT 6ncii ¢6zeltinin kurutulmasiyla hazirlanan
PZT peletlerin ilk Once sinterleme sartlarinin bulunmasi amaglanmistir. Yiiksek
sicakliklarda numunelerde tane biiylimesi gozlemlenmistir. Sinterleme sicakligi
1260°C’de 4 saat olarak belirlenmis ve %100 perovskit yapt ve morfotropik faz
smnirindan  kaynaklanan faz ayrigmalart yapilan XRD ile faz analizlerinde

gozlemlenmistir. Yapilan yogunluk dl¢iimlerinde numuneler ¢ogunun % 95’den daha
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fazla yogunlastig1 gézlenmistir. Elektriksel dl¢ctimlerde ise, malzemenin katkisiz PZT
oldugu gbz onilinde tutulursa, 70 kV/cm elektrik alanda kalic1 polarizasyon 2Pr:36
uC/cm?2 olarak Olclilmiistiir. Dielektrik sabitleri ise 400 ile 700 arasinda degislik
gostermistir. Faz agisal analizine bakildig1 zaman faz agisinin -90°den 60%ye bir

degisim gdstermistir.

KNN fiberler son yillarda yogun olarak galisilmaya baslanmis olup, kursun
iceren piezoelektrik malzemelerin yerine gegmesi diigiiniilen bir malzemedir.
Alginate jellesmesi yoOntemiyle literatiirde baska gruplarin yaptigi higbir fiber
calismasi bulunmamaktadir. Kat1 hal kalsinasyon yontemiyle tiretilen molar olarak
farkli katkilandirilmis KNN tozlarindan ¢ekilen farkli gaplara sahip yas fiberler
1090°C ve 1100°C olmak iizere iki farkli sicaklikta sinterlenmistir. Sinterlenen
fiberlere yapilan optik ve SEM analizlerinden fiberlerin diizgiin dairesel kesitlere
sahip olduklar1 gézlemlenmistir. Bunun yaninda fiberlerin yiizeylerine ve kesitlerine
yapilan SEM incelemeleri sonucu oldukca yogun fiberler elde edildigi goriilmiistiir.
Sinterlenmis farkli katkili fiberlere yapilan faz analizlerinde ise numunelerin XRD
desenlerinin birbirlerine benzer oldugunu ve %100 perovskit yapida KNN
numuneleri elde edildigi anlasilmistir. Bu c¢alismadan alman elektriksel
sonuclarindan, alginate yontemi ile {retilmis fiber kompozitlerin elektriksel
ozelliklerinin sol-jel yontemi ile iiretilen PZT kompozitlere gore c¢ok daha iyi
elektriksel oOzellikler sergiledikleri gozlenmistir. KNN fiberler kendi aralarinda
katkilandirma, yas fiber ¢ap1 ve sinterleme sicakligi temel alinarak gruplara ayrilmis
ve bu gruplarin elektriksel ozellikleri kendi aralarinda incelenmistir. Incelemeler
sonucunda malzeme igerisindeki fiber/epoksi oranmnin elektriksel 6zellikleri

etkiledigi gézlemlenmistir.

Dielektrik sabitleri yapilan kapasitans-frekans olglimlerinden hesaplanmustir.
Numunelerin bir kismi1 CaCl, ¢ozeltisi igerisinde bir ay kadar bekletilmis kalan
numuneler 24 saat bekletilerek jellesmesi saglanmistir. Elde edilen sonuglar
incelendiginde CaCl, ¢ozeltisi igerisinde bir ay bekletilen fiberlerin hesaplanan
dielektrik sabitlerinin diger numune gruplarindan ¢ok daha yiiksek olduklar1 aym
zamanda bu numunelerin kutuplanmalarinin ¢ok daha kolay olduklar1 ve dielektrik
dayanimlarimin daha yiiksek olduklar1 anlagilmaktadir. Yapilan hesaplamalar
sonucunda numunelere ait dielektrik sabitlerinin 15 ile 190 degerleri arasinda

o

degistigi hesaplanmistir. Ayrica numune igerisindeki fiber/epoksi oraninin artmasiyla
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dielektrik sabitlerinin artig gosterdigi goriilmiistiir. Bunun yan sira artan sinterleme

sicakliginin dielektrik sabitini de artirdigi hesaplanmustir.

Yapilan gerinim Olgtiimleri sonucunda %1CuO mol katkili numunelerde
uygulanan elektrik alana karsilik %0,037°lik bir gerinim ortaya koydugunu
gostermektedir. %7Li numunelere yapilan Slgiimlerde ise 60kV/cm elektrik alan
altinda 90,140’ ik bir sekil degisimi gostermistir. Artan fiber/epoksi orani
numunelerde 6nemli bir gerinim artisina neden olmustur. Ayrica uygulanan elektrik
alan biiytlikliigli ve histerisiz periyodunun da Slgiilen gerinim degerlerine etki yaptig
gozlemlenmistir. Artan sinterleme sicakliginin etkisi i¢in, ayni fiber/epoksi oranina
sahip %I1CuO katkili numuneler karsilastirildiginda ¢ok ©nemli bir fark
gozlemlenmemistir. Fakat %1Li katkili numuneler incelendiginde artan sinterleme
sicakliginin numunenin uygulanan elektrik alan karsisinda gosterdigi gerinim

degerlerinde bir artis oldugu 6l¢iilmiistiir.

Yapilan elektriksitriktif katsay1 “Qs3” degeri hesaplamalari sonucunda %1CuO
katkili numunelerde 416x10° m*/C?e varan, %7Li katkili numunelerde ise 164x107
m*/C? olarak hesaplanmustir. Bunlara ek olarak malzemelerin yiiksek alan

effs»
3

piezoelektrik “d, davraniglar1 incelenip kutuplanmadan sonra dszz; metre ile

hesaplanan dss degerleriyle karsilagtirilmistir. %1CuO katkilandirilmis numunelerin

dgg katsayilar1  134pm/V  hesaplanmistir. Numunenin dogru akim altinda
kutuplanmasindan sonra ds3 metre kullanilarak Slgiilen d33 degeri ise 46pC/N olarak
bulunmustur. Molar olarak %7Li katkili numunelerde ise hesaplanan dg’;f "{in degeri

308pm/V degerine ulagmistir.
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