T.C.
SAKARYA UNIVERSITESI

FEN BILIMLERI ENSTITUSU

TEK KRISTAL PEROVSKIT YAPILI SrTiO; IGEREN
BNT ESASLI SERAMIK KOMPOZIT URETiMI VE
OZELLIKLERININ INCELENMESI

YUKSEK LISANS TEZi
Nergis OGUZ
Enstitii Anabilim Dah : METALURJi VE MALZEME
MUHENDISLIiGi
Tez Danmismani . Prof. Dr. Ugur SEN

Agustos 2022



T.C.
SAKARYA UNIVERSITESI

FEN BILIMLERI ENSTITUSU

TEK KRISTAL PEROVSKIT YAPILI SrTiO; IGEREN
BNT ESASLI SERAMIK KOMPOZIT URETiMI VE
OZELLIKLERININ INCELENMESI

YUKSEK LISANS TEZi

Nergis OGUZ

Enstitii Anabilim Dal : METALURJi VE MALZEME
MUHENDISLIGI

Bu tez 18.08.2022 tarihinde asagidaki jiiri tarafindan oybirligi / oycoklugu ile
kabul edilmistir.



BEYAN

Tez igindeki tiim verilerin akademik kurallar ¢ergcevesinde tarafimdan elde edildigini,
gorsel ve yazili tiim bilgi ve sonuglarin akademik ve etik kurallara uygun tade
sunuldugunu, kullanilan verilerde herhangi bir tahrifat yapilmadigini, bagkalarinin
eserlerinden yararlanilmasi durumunda bilimsel normlara uygun olarak atifta
bulunuldugunu, tezde yer alan verilerin bu iiniversite veya bagka bir liniversitede

herhangi bir tez ¢alismasinda kullanilmadigini beyan ederim.

Nergis OGUZ
18.05.2022



TESEKKUR

Yiksek lisans egitimim boyunca degerli bilgi ve deneyimlerinden yararlandigim,
calismanin planlanmasindan yazilmasina kadar tiim asamalarinda yardimlarini
esirgemeyen, beni yonlendiren degerli danigman hocam Prof. Dr. Ugur SEN’e

tesekkiirlerimi sunarim.

Laboratuvar olanaklari konusunda anlayis ve yardimlarini esirgemeyen Ars. Gor.

Mustafa DURMAZ’a tesekkiir ederim.

Ve ailem maddi, manevi bu hayattaki en biiylik destek¢ilerim... Her zaman yanimda

oldugunuz i¢in binlerce kez tesekkiir ederim.



ICINDEKILER

TESEKKUR ...ttt e, i
ICINDEKILER ....oniiiinii e, ii
SIMGELER VE KISALTMALAR LISTESI ..........oooiiiiiiii e, v
SEKILLER LISTESI ....oeiiiiii e, vi
TABLOLAR LISTEST ..., vii
O ZE T o Viil
SUMM A RY oo X

BOLUM 1.

BOLUM 2.
LITERATUR ARASTIRMAST ..., 3
2.1, Seramik Nedir? .......ccoocoieiiiiiiiieiieie e 3
2.1.1. Geleneksel seramikler ... 3
2.1.2. lleri teknoloji seramikIer. .................ccoeeiieiiiiieiieiinn, 4
2.2. Elektronik Seramikler ... 5
2.3. Dielektrik OzelliKIET. .. ... ......covuiiiii e, 5
2.3.1. Dielektrik sabit .........coooiiiiiiii 5
2.3.2. Dielektrik Kay1p ....c.ooveiiiiiiii e 6
2.3.3. Polarizasyon mekanizmalart..................cooooii, 7
2.3.3.1. Eleltronik polarizasyon ...............c.ocoiieiinnen.. 7
2.3.3.2. Tyonik polarizasyon ................cocoeeueeuiuninn.n, 8
2.3.3.3. Molekiiler (Yonsel) polarizasyon ..................... 8
2.3.3.4. Uzay yiikii polarizasyon..............ccceeeveiinnenn.n. 8



2.4, PerovsKit Yapl .oouoinniitiii e 8

2.5. Kursunsuz Seramikler ve Ozellikleri......................cc.oeeiiiiii 9
2.5.1. Bizmut sodium titanat (BNT)............ooooi 9
2.5.2. Baryum titanat (BT) ... 10
BOLUM 3.
MATERYAL VE YONTEM ......oootiiiiiiiiiiiiiieaaeeaiiiiiiiiie e, 11
3.1. Calismanin AMACT .......oiiiniii it 11
3.2. BNT-ST Seramiklerin Uretiminde Kullanilan Tozlar ................... 11
3.3. SrTiO; Tek Kristalin Uretilmesi ...............cocoveiinieiineiineeiine, 13
3.4. Tozlarin Hazirlanmast ..........oooieiiiiiiiiiiii e 14
3.5. Kalsinasyon Ilemi ..............ooouiiiiiiiiiii e 14
3.6. Sekillendirme ve Sinterleme ..............ccooiiiiiiiiiiii 15
3.7. Metalografik Hazirlik ............ooooiiiii e 15
3.8. Hammadde ve Seramik Malzemelerin Karakterizasyonu .............. 15
3.8.1. X-1gimlar difraktometresi (XRD) ........cooooviiiiiiiiiin.nn. 15
3.8.2. Mikroyapisal analizler (SEM) ... 15
3.8.3. Enerji sagilimli spectral analizler (EDS) ................c.oooie. 16
3.8.4. Yogunluk OIgUMU .......oovviiiii i 16
3.9. Seramik Malzemelerin Elektriksel Karakterizasyonu .................. 16
3.9.1. Dielektrik 6zelliklerin Olgimii ...........coovveiiiiiiiiin.. 16
BOLUM 4.
DENEYSEL SONUCLAR VETARTISMA ..ot 18
4.1. Ham Tozlara Ait SEM Analizi ...........coooiiiiiiiiiiiiiii e 18
4.2. Ham Tozlara Ait XRD Analizi ...........coooeiiiiiiiiiiiiia 19
4.3. Tek Kristal Malzeme (SrTiO3)’ ye Ait SEM Analizi ................... 19
4.4. Tek Kristal Malzeme (SrTiO3)’ ye Ait EDS Analizi .................. 20
4.5. Tek Kristal Malzeme (SrTiO3 )’ ye Ait XRD Analizi .................. 21
4.6. Sinterleme Oncesi BNT Seramik Tozlarin SEM Analizi ............... 21
4.7. Sinterlenmis Numunelerin SEM Analizi .......................ooone . 22



4.8. Sinterleme Sonrasi Enerji Sa¢ilimli Spektral Analizler ............... 24

4.9. Sinterlenmis Numunelerin XRD Analizleri .............................. 26
4.10. Sinterlenmis Numunelerin Yogunluk Analizi ......................... 27
4.11. Dielektrik Analiz ..........cooiiniiiiiii e 28
BOLUM 5.
SONUGLAR ...t e 30
KAYNAKLAR e e 31
OZGECMIS .o 34



SIMGELER VE KISALTMALAR LIiSTESI

% - Yiizde

° : Derece

°C : Derece Santigrat

°C/dk : Derece Santigrat/dakika

O : Theta

€0 : Vakumun Gegirgenligi (8.85 x 102F/m)
Er : Malzeme gecirgenligi (F/m)
uClcm? : Mikrokulomb/santimetrekare
MPa : Mega Paskal

N/m? : Newton/metrekare

Mm : Milimetre

Gr : Gram

Hz . Hert

kHz : Kilohertz

F/m : Farad/metre

Te : Curie sicakligi

C : Kapasitans

A - Alan

PZT - (1-X)PbZrOs-xPbTiO3
BNT-ST : Bios NaosTiO3 - SrTiO3
BKT-ST : Bios KagsTiO3 - SrTiO3
KNN : KosNaosNbOs



SEKILLER LISTESI

Sekil 1.1. Bozulmamuis bir perovskit yapisinin birim hiicresi (A ve B katyonlardir ve

O 0KS1Jen anyonUAUL) .......ouuiriet it e e 1
Sekil 2.1. Geleneksel seramik Ornegi tencere .........o.ovvveiiiiiiniiiiiniiiienieneninnn, 4
Sekil 2.2, Jet MOtOTU ..o e e 4
Sekil 2.3. Uygulanan gerilim, sarj, kayip ve toplam akimlarin vektorel gosterimi ...... 7

Sekil 2.4. Iyonik kutuplasma. (a) Dengede olan iyon pozisyonlari. (b)Elektrik alan

SONUCUNAA €KST ..ttt 8
Sekil 2.5. Perovskit yapisinin birim hiicresi. A, B katyonlar ve O anyondur [4] .......... 9
Sekil 3.1. Calismada takip edilen islemlerin siralamast ..................ooeiiiininn. . 12

Sekil 4.1. Baslangic tozlarina ait tozlarin 1000x biiylitmedeki SEM goriintiileri a)

Bi203, b) K2COs3, ¢) Na2COs3, d) SrO, €) TiO2 w.vvveeeeeiiiiiiiiiiieeen 18
Sekil 4.2. Ham tozlara ait XRD sonugalart ... 19
Sekil 4.3. BNT-ST a) 5000x — 1000x biiyiitme, BNKT-ST b) 5000x — 1000x biiyiitme,

BKT-ST ¢) 5000x — 1000X bUylitme .......ccvveueiniiiniiniiiiiiniinnannnn. 20

Sekil 4.4. Sinter sonras1t numunelerin SEM analizleri a) BNT-ST 5000x Biiylitme b)
BNT-ST 1000x Biiyiitme ¢) BNKT-ST 5000x Biiyiitme d) BNKT-ST
1000x Biiylitme e) BKT-ST 5000x Biiyiitme f) BKT-ST 1000x

BUYUME. .. oo e, 22

Sekil 4.5. Sinterlenmis numunelerin EDS analizleri a) BNT-ST b) BNKT-ST c¢) BKT-
N 24
Sekil 4.6. Sinterlenmis numunelerin XRD diyagramlart .....................ooooi 25
Sekil 4.7. Artan frekansa bagl dielektrik sabiti degisimi ..........c..coooeviiiiin.. 27
Sekil 4.8. Frekansa bagl degisen dielektrik kayip degerleri ............................... 27

Vi



TABLOLAR LiSTESI

Tablo 3.1. Bilesimleri hazirlamak i¢in kullanilan tozlarin 6zellikleri ............... 11
Tablo 3.2. % agirlik¢a bilesim recetesi (100 g1i¢in) .......oovvviiniiiiiiniiianinn.n. 14
Tablo 4.1. Sinterlenmis seramik numunelerin yogunluk degerleri

Tablo 4.2. Artan frekanslara bagl dielektrik sabit ve dielektrik kayip degerleri ... 26

vii



OZET

Anabhtar kelimeler: Dielektrik, BNT, Perovskit

Kursun (Pb) iceren perovskit yapili seramikler ¢agimizda en ¢ok tercih edilen
seramiklerdir. Kursun kirliliginin dogamiza verdigi zarar giinden giine artmaktadir ve
insan sagligin tehdit etmektedir. Cevresel sorunlara iligskin kiiresel farkindalik, son
yillarda geleneksel Pb bazli seramiklere bir alternatif olarak kursunsuz piezo
seramiklerin arastirilmasini tegvik etmistir. Avrupa Birliginin Kursun Zirkonat Titanat
(PZT) malzemeye alternatif olacak malzemeler {iretilmesi istegi tizerine Bios
NagsTiO3 (BNT) ve Kaops NaosNbO3; (KNN) yeni bulunan malzemelerdir. Yapilan
calismada BNT malzemeye SrTiOs tek kristal bilesigi ilave edilmistir. SrTiO; tek
kristal malzeme ilavesiyle BNT seramik malzemenin elektriksel 6zelliklerinde ki
degisim incelenmis, faz analizleri yapilmstir. Ilk olarak tek kristal malzeme olan
SrTiO; fretilmistir.  Ardindan BNT seramik malzemeyi olusturan tozlarla
sitokiyometrik oranlarda bir araya getirilmistir. Bilyeli degirmen ile 6gilitme islemi
yapilmustir. Ogiitmenin ardindan kurutma islemi ve kalsinasyon islemi uygulanmistir.
Bu islemlerin ardindan ikinci 6giitme gerceklestirilmistir. Hazirlanan toz bilesimleri
200 MPa’lik basing ile soguk izostatik presleme islemine tabii tutulmustur. Pelet
halindeki numuneler 1180 °C’de 1 saat 5 °C/dk sinterlenmistir. Elde edilen seramik
malzemede meydana gelen fazlar X-Isim1 Difraktometresi (XRD) ile analiz edilmistir.
Tane morfolojilerinde meydana gelen degisimler Taramali Elektron Mikroskobu
(SEM) kullanilarak incelenmistir. Arsimet teknigi kullanilarak malzemelerin
yogunluklar1 o6l¢iilmiistiir. Sonu¢ kisminda c¢alismaya dair elde edilen veriler
degerlendirilmistir.
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PRODUCTION OF BNT BASED CERAMIC COMPOSITE
CONTAINING SrTiO; SINGLE CRYSTAL PEROVSKITE AND
INVESTIGATION OF THEIR PROPERTIES

SUMMARY

Keywords: Dielectric, BNT, Perovskite

Perovskite ceramics containing lead (Pb) are the most preferred ceramics in our time.
The damage caused by lead pollution to our nature is increasing day by day and
threatens human health. Global awareness of environmental issues has stimulated the
search for lead-free piezo ceramics as an alternative to traditional Pb-based ceramics
in recent years. Bio.s NagsTiO3 (BNT) and Kao.s NagsNbO3 (KNN) are newly found
materials upon the request of the European Union to produce materials that will be an
alternative to Lead Zirconate Titanate (PZT). In this study, SrTiOs single crystal
compound was added to the BNT material. With the addition of SrTiO3 single crystal
material, the change in the electrical properties of the BNT ceramic material was
examined and phase analyzes were made. First, the single crystal material SrTiO3; was
produced. Then, BNT was combined with the powders that make up the ceramic
material in cytochiometric ratios. Grinding was done with a ball mill. After grinding,
drying process and calcination process were applied. After these processes, the second
grinding was carried out. The prepared powder compositions were subjected to cold
isostatic pressing with a pressure of 200 MPa. The pelleted samples were sintered at
1180 °C for 1 hour at 5 *C/min. The phases formed in the obtained ceramic material
were analyzed by X-Ray Diffractometry (XRD). Changes in grain morphology were
examined using Scanning Electron Microscopy (SEM). Densities of materials were
measured using the Archimedean technique. In the conclusion part, the data obtained
from the study were evaluated.



BOLUM 1. GIRIS

Fiziksel etkilesimler sonucu doniisiime ugrayan malzemelere akilli malzemeler denir.
Giiniimiizde mevcut olan akilli malzemelere ornek; piezoelektrik malzemeler ve

elektriksel boyut degistiren malzemeler verilebilir [1].

Onemli piezoelektrik seramikler perovskit yapisinda kristallesir. Perovskit yapili
piezoelektrik malzemelerin diger malzeme tiirlerine nazaran daha biliyiik bir
piezoelektrik etkiye sahip olduklar1 soylenebilir [2]. Perovskit yapida, yapisal atamlar
oldukca simetrik olarak dagilmistir. Bu durum birim hiicrenin kolay deforme olmasina
izin verir. Perovskit yapisindaki malzemelerin yaygin kimyasal formiili ABOs'tiir.

(Deforme olmayan ABOs3 yapist Sekil 1.1.'de agiklanmistir.)

Sekil 1.1. Bozulmamus bir perovskit yapisinin birim hiicresi (A ve B katyonlardir ve O oksijen anyonudur) [2].

Istenilen 6zelliklere sahip piezoseramikler, bircok onemli ve yararli uygulamada
kullanilan yiiksek teknoloji iiriinii gelismis malzemeler smifina aittir. Yakit
enjeksiyonu, ultrasonik motorlar, vb. 6rnek olabilir. Kursun (Pb) i¢eren piezoelektrik

seramikler bugiinlerde Diinya’da en ¢ok tercih edilen seramiklerdir. Piezoelektrik



malzemelerin cogunlugu Pb (kursun) icermektedir. Avrupa Birliginin Kursun Zirkonat
Titanat (PZT) malzemeye alternatif olacak malzemeler tiretilmesi istegi tizerine Bio,s

Nao,sTiO3 (BNT) ve Kao,s NagsNbO3 (KNN) yeni bulunan malzemelerdir [3].



BOLUM 2. LITERATUR ARASTIRMASI

2.1. Seramik Nedir?

Metal ve metal olmayan elementlerin birbirleriyle iyonik ve/veya kovalent baglarla
baglanarak olusturduklar1 inorganik malzemelerdir. Yunanca pisirilmis esya anlamina
gelen ‘keramos’ kelimesinden tiiretilmistir [4]. Yiiksek mukavemetli malzemelerdir.
Genellikle porozite ihtiva ederler. Erozyon ve aginmaya kars1 dayaniklidirlar. Gevrek

malzemelerdir ve basma mukavemetleri yiiksektir.

Seramikler kullanimlarina ve yapilarina gore siniflandirilirlar. Yapilarina gore kristal
yapili seramikler ve cam esasli seramikler olarak ikiye ayrilirlar. Kullanim alanlari
bakimindan, geleneksel seramikler ve ileri teknoloji seramikleri olarak

siiflandirilirlar.

2.1.1. Geleneksel seramikler

Geleneksel seramikler denince akla ilk olarak ¢omlekler gelir. Comlekler genellikle
kil ve hayvansal {irlinlerin harmanlanmasi ile elde edilirler. Geleneksel seramikler ti¢
temel elemandan olusurlar; kuvars (silika), kil ve feldspat. Geleneksel seramiklere

ornek; tabak, bardak, fayans, kiremit, tugla verilebilir.



Sekil 2.1. Geleneksel seramik 6rnekleri [5].
2.1.2. {leri teknoloji seramikler

Ileri teknoloji seramiklere miihendislik seramikleri de denir. ileri teknolojik seramikler
oksit bilesikler, oksit olmayan bilesikler ve her ikisinin kombinasyonundan elde
edilirler. Oksit bilesiklere aliimina (Al2O3) ve zirkonya (ZrO;); oksit olmayan
bilesiklere de karbiirler, nitriirler ve silisitler drnek verilebilir. ileri teknoloji
seramiklere; biyomalzemelerde, ugus pist platformlarinda, jet motoru tlirbin
kanatlariin kaplamalarinda, rulmanlarda ve pek c¢ok ileri teknoloji alaninda

rastlayabiliriz. Son 100 yildir kullanilmaktadirlar [6].

Sekil 2.2. Jet motoru [7].



2.2. Elektronik Seramikler

Diisiik kayip faktorlii, iistiin yalitim 6zellikleri olan, miikemmel termal ve kimyasal
kararlilik gosteren seramiklerdir. Ferroelektrik, dielektrik, piezoelektrik ve

piroelektrik 6zellikleri en dnemlileridir [8].

2.3. Dielektrik Ozellikler

Iyi elektriksel yalitimi olan seramik malzemeler, dielektrik malzemeler olarak
adlandirtlir [9]. Dielektrik malzemeler uygulanan elektriksel alandan etkilenen, serbest

elektronu bulunmayan yalitkan malzemelerdir.

Malzemelerin tamami1 atomlardan ve molekiillerden olusmaktadir. Bu nedenle art1 ve
eksi yiiklii parcaciklar tiim malzemelerin biinyesinde vardir. iletken malzemelerde
iyonlar serbestce hareket edebilirken dielektrik malzemelerdeki iyonlarin hareket
kabiliyetleri sinirlidir. Dielektrik malzemelerin diger malzemelerden {istiin olan

yanlari; dielektrik sabiti, dielektrik kayip faktorii ve dielektrik dayanimidir [10].

2.3.1. Dielektrik sabit

Herhangi iki iletkenden olusan esit ve zit ylikler tagiyan herhangi iki iletkenden olusan

elektronik elemanlar kapasitorlerdir [9].

Kapasitor lizerine voltaj uygulandigi zaman, elektrik alan arti kutuptan eksi kutba

yonlenir. Plakalar da art1 ve eksi olarak yiiklenmektedir.

C=Q/V 2.1)

C kapasitans, Q her iki levhada depolanan sarj miktarini ve V, kondansator boyunca

uygulanan voltaji gosterir. V ve Q dogru orantilidir.



Plakalar arasinda kalan bolgeye vakumlu paralel plakali kondansator yerlestirildiginde

Esitlik 2.2 deki gibi gosterilir.

C=cod/d 2.2)

Burada C: kapasitans, A: plakalarin alani, d:levhalar aras1 mesafe, &y ise vakuma ait
gecirgenlik olarak adlandirilan sabittir, degeri 8.85 x 10"'>’F/m’dir. Plakalarin
arasindaki bolgeye bir dielektrik malzeme yerlestirildiginde Esitlik su sekilde

gosterilir;

C=cA/d (2.3)

& degeri, bu dielektrik ortamin gegirgenligidir. & degeri, o degerinden biiyiiktiir. Bir
malzemenin elektrik yiikiinii depolama yeteneginin 6l¢iisiine dielektrik sabiti denir. er

ile gosterilmektedir.

&=¢g/eo (2.4)

Esitlik 2.4’te gosterilen oran 1°den biiytiktiir. p levhalar arasina dielektrik malzemenin

yerlestirilmesi ile ylik depolamasinda artis oldugunu ifade eder [11].

Elektrik alan formiilii Esitlik 2.5te gosterilmistir.

D=¢E (2.5)

D, yiizeydeki yiik yogunlugunu (C/m? ) gésterir, E, elektrik alandir (V/m).

2.3.2. Dielektrik kayip

Istenen ozelliklere sahip dielektrik malzemede elektriksel yiik kaybinin en az seviyede
olmasi istenmektedir. Bir siniis egrisi seklinde olan kapasitor tizerindeki ylikii saglayan

gerilim, kapasitor levhalar1 ortasinda kayipsiz bir elektriksel iletken bulunmadigi



zaman akim gerilimi 90° yonlenir [12]. Ancak ger¢ekte bu yonlenme gergeklesmez.
90°’lik yonlenmenin olmamasina neden olan iki ana sebep vardir. Ik neden, hareket
eden yiiklerin momentinin sebep oldugu enerjinin dagilmasidir. ikinci neden de

yiiklerin uzun mesafelere sigrayabilmeleridir.

kayip

I toplam

| l.\l‘ik 90° |

A

A
Y
A

y

Sekil 2.3. Uygulanan gerilim, sarj, kayip ve toplam akimlarin vektorel gosterimi.

¢, kayip acisidir. Dielektrik kayip, sapma acisinin tanjantidir [1]. Kayip agisinin

yiiksek olmasi iletimin yiiksek oldugunu gostermektedir.

2.3.3. Polarizasyon mekanizmalari

Dielektrik malzemelerde dort cesit polarizasyon mekanizmasindan bahsedilebilir.
Bunlar; Elektronik polarizasyon, Iyonik polarizasyon, Molekiiler (Y®nsel)

polarizasyon ve Uzay yiikii polarizasyondur.

2.3.3.1. Elektronik polarizasyon

Atom c¢ekirdegine gore, atomdaki elektronlar ile uygulanan elektrik alanin daha fazla
yer degistirmesi ile olusur. Elektrik alanin pozitif oldugu bolgelere elektronlar yonelir.
Bu nedenle atom gecici uyarilmis gibi davranir [13]. Uygulanan elektrik alan
kaldirildiginda ¢ekirdekler ve elektronlar orijinal dagilimlarina geri donerler buna
bagl olarak polarizasyon ortadan kalkar [14]. Yiiklerin yer degistirme miktar1 bu

polarizasyon tiliriinde ¢ok distiktiir. Bu nedenle toplam polarizasyon miktar1 diger



polarizasyon mekanizmalarina gore en dusiiktiir. Elektronik polarizasyon tim

dielektrik malzemelerde gergeklesir [13].

2.3.3.2. Iyonik polarizasyon

Sadece iyonik olan malzemelerde gerceklesir. Elektrik alan uygulandiginda; katyonlar
bir yonde, anyonlar zit yonde hareket ederek yer degistirir. Bu sekilde net dipol
momenti olustururlar [15]. Genellikle 10 - 100 A araliginda iyon yer degisimleri

gerceklesir [10].

(@) (b)

Sekil 2.4. Tyonik kutuplagma. (a) Dengede olan iyon pozisyonlari. (b) Elektrik alan uygulanmasi sonucunda eksi
yikiin merkezi art1 yiikiin merkezi ile ¢akismaz, kutuplagsma olusur [13].

2.3.3.3. Molekiiler (Yonsel) polarizasyon

Bu polarizasyon tiirii digsal elektrik yoklugunda kalict dipol momente sahip
parcaciklardan olusan dielektrik malzemelerde goriiliir [13]. Elektrik alan uygulandigi
zaman dipoller elektrik alan yoniinde yonlenirler. Elektrik alan kaldirildigi zaman bu

dipoller yonlenmis halde kalirlar ve polarizasyon olusmasina sebep olurlar.

2.3.3.4. Arayiizey polarizasyon

Elektrik alan sayesinde yiik tasiyicilar uzak yerlere taginirlar. Bu sekilde yiik hareketi
ile malzemenin bazi bolgelerinin pozitif (+) yiikle yiiklenirken diger bolgelerinin

negatif (-) yiikle yiiklenmesi sonucu olugur (12x10%7).



2.4. Perovskit Yapi

Kalsiyum titanat (CaTiOs3) perovskit mineralinin adidir [16]. Kimyasal formiiliit ABO3
olan malzemeler perovskit yapilidir. Burada A ve B farkli boyutlardaki katyonlardir.
A atomlar1 genellikle daha biiyiiktiir. Bu yapida kafesin koselerindeki A iyonlari
cogunlukla nadir toprak veya alkali toprak elementlerdir. Kafesin merkezindeki B
iyonlar1 3d, 4d ve 5d gec¢is metal elementleri olabilir. ABO; yapisi, oktahedral
bosluklar1 dolduran kiigiik katyon ve on iki yiizlii bosluklar1 dolduran daha biiyiik
katyon ile koseye bagl oksijen oktahedra agidir [3]. ABOs siiper iletken malzeme
grubundandir. BaTiO3, PbTiO3, SrTiOs;, PbZrl-xTixOs;, KxNal-xNbO3, KTaxNb;-
x03, KNbOs gibi oksit seramikler ABO3 kimyasal formiiliinii gosterirler.

Sekil 2.5. Perovskit yapmin birim hiicresi. A, B katyonlar ve O anyondur [2].

Onemli piezoelektrik seramikler perovskit yapisinda kristallesir. Perovskit yapili
piezoelektrik malzemelerin diger malzeme tiirlerine nazaran daha biiyiik bir

piezoelektrik etkiye sahip olduklar1 sdylenebilir.

2.5. Kursun igermeyen Seramikler ve Ozellikleri

2.5.1. Bizmut sodyum titanat (BNT)

Onemli piezoelektrik zelliklere sahip olan bizmut sodyum titanat (BNT) kursunsuz
seramikler arasinda yer alir. BNT bazli seramiklerde hem yiiksek polarizasyon hem de

yiiksek termal kararlilik gozlemlenir. BNT seramikler yiiksek iletkenlige sahiptir.
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Ancak katkisiz BNT seramiklerin oda sicakliginda kutuplanmalar1 zordur [17]. Bu

nedenle genellikle katki malzemeler ilave edilir.

BNT bazl ferroelektrik seramiklerdeki piezoelektrik aktiviteler, KNN ve BT bazh
sistemlerden daha diisiik olmasina ragmen, BNT bazli ferroelektrik seramikler, ultra

yiiksek elektrik alan kaynakli gerilmeler (elektrostrainler) sergiler [18—19].

BNT seramik malzemeler iki ¢esit faz doniisiimii gosterir. Birincisi, 200°C-350°C
arasinda ortorombik fazdan tetragonal faza gegis ve ikincisi 520°C-540°C arasinda
tetragonal fazdan paraelektrik yiiksek sicaklik kiibik faza gecistir [20]. BNT bazl

seramiklerde hem yiiksek polarizasyon hem de yiiksek termal kararlilik gézlemlenir.

BNT seramikler yiiksek Curie sicakligina (120°C) sahiptir. Kursun Zirkonat Titanat
kadar 1yi piezoelektrik 6zelliklere sahip olmasi zordur. Oda sicakliginda ferroelektrik

ozellik gosterirler [21]. Kat1 hal yontemiyle iiretimi yapilabilir.

Valfler, mikro pompalar, ylizey akustik dalga Olgerler, sonarlar, tibbi teshislerde

kullanilan goriintiileme cihazlar1 kullanim alanlarindan bazilaridir.

2.5.2. Baryum titanat (BT)

BT, piezoelektrik ve ferroelektrik malzeme sinifina girer [22]. BT seramikler bir
elektrik alana maruz kalmadan polarize olabilirler. Dogal polarizasyon iyon

konumlarinda gerceklesmektedir [1].

BT seramigi Curie sicakligr altinda kalict dipol momenti olusturur. Curie sicakliginin
tizerindeki sicakliklarda kiibik formdadir. Curie sicakliginin iizerine ¢ikildiginda
malzemenin yapist degisir. Curie sicakliginin iizerine c¢ikildiginda BT seramigi

perovskit yapidadir, ferroelektrik 6zelligini kaybeder.

Ayni dogrultuda siralanmig siirekli dipol momentlerinin arasindaki etkilesim
neticesinde dogal polarizasyon meydana gelmektedir. BaTiO3’ {in er degeri 5000’ dir

[10].



BOLUM 3. MATERYAL VE YONTEM

3.1. Calismanin Amaci

Yapilan ¢aligmada, tuz banyolarinda SrTiOs tek kristallerin iiretilmesi Bi>O3, Na>O,

TiO; iceren oksitlerle karistirilarak sinterlenmesi, edinilen seramik kompozitlerin

yapisal faz analizlerinin yapilmasi ve 6zelliklerinin arastirilmasi hedeflenmistir.

3.2. BNT-ST Seramiklerin Uretiminde Kullamilan Tozlar

BNT-ST seramiklerin iiretiminde Bi2O3, NaxCOs3;, KoCOs, TiO; bilesikleri, ilave
malzeme olan SrTiOs iiretiminde SrO ve TiO; bilesikleri kullanilmistir. Hammaddeler,

temin edilen firma ve tozlarin saflik dereceleri Tablo 3.1.°de verilmistir.

Tablo 3.1. Bilesimleri hazirlamak i¢in gerekli olan tozlarin 6zellikleri

Hammaddeler Temin edilen firma Saflik derecesi
Bi,0; aber GmbH , Germany 99,975 %
Na,COs3 Carlo Erba 99,5 %

K,COs Carlo Erba 99,0 %

TiO, Alfa Aesar Company 99,5 %

SrO aber GmbH , Germany 99,5 %
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BNT-ST Seramiklerin {iretilmesinde izlenilen islem basamaklar1 Sekil 3.2.°de

verilmigtir.
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* Hammadde temim
*» Tek kristal malzeme iiretimi (SrT103)

» Tozlarin hazirlanmas:

«24 saat bilyalh degirmende ilk Ggiitme islemi (Etil alkol
vardima ile)

« 100 *C'de 24 saat etiivde kurutma

«Kalsinasyon islemi (840 °C'de 2 saat)

*24 saat bilyali degirmende ilanci égitme (Etl alkol yardim
ile)

« 100 *C'de 24 saat etiivde kurutma

*Soguk 1zostatik presleme (200 MPa)

*Peletlerin ayvmi bilesime tozlarla Grtdlip alimina pota icerisine
verlestirilmesi

= Sinterleme (1180 °C 1 saat 5 "C/dk)
*Karakterizasyon

s Tek kristal malzeme (SrT10; ) icin;
* SEM Analizi
« X-Isinlar Analizi

*Ham tozlar icin;
+ SEM Analiza
+ X-Isinlar Analizi

» Stokiyvpmetrik karsan tozlar igin;
* SEM Analizi

» X{-Isinlan Analizi

= Sinterlenmis numuneler 1¢in;

» X-Tsinlan Analizi

* SEM Analizi

*Dielektrik Sabit ve Kayip

* Yogunluk dlgiimii

Sekil 3.2. BNT-ST Seramiklerin iiretilmesinde izlenilen iglem basamaklari
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3.3. SrTiOsTek Kristalin Uretilmesi

SrTiO3 iiretimi iki asamali bir islemle gergeklestirilmistir. Birinci agsamada Sr3Ti207

elde edilmis ve ilave tozlarla ikinci asamanin sonunda SrTiOs3 liretilmistir.

I’nci agama (100 g i¢in):
3Sr0 + 2 TiO2 —>  Sr3Ti207 (3.1)
33,394(g) 16,606 (g) 50 (g)

Esitlik 3.1°e gore hazirlanan tozlara etanol ilave edilmistir ve 8 saat bilyeli degirmende
ZrOs bilyeler ile karistirilmustir. Karisan tozlar 100 °C°de 24 saat etiivde kurutulmustur.
Toz karisiin %50°’si kadar KCl ilave edilmis ve nihai karisim ZrO; bilyeler ile 3 saat
daha degirmende ogiitiilmiistiir. Elde edilen karisim 100 °C’de 24 saat etiivde
kurutulmustur. Kuru toz karisimi kapakli AL,O3 pota igerisinde (10 °C / dk 1sitma
hizinda) 1300 'C’de 4 saat firnda kurutulmustur. Elde edilen iiriin, KCI’ i
uzaklagtirmak i¢in sicak deiyonize su ile defalarca yikanmistir ve ikinci asamaya

gecilmigtir.

22’nci asama (100 g i¢in):
Sr3Ti207 + 2 TiO2 —> 3 SrTiOs 3.2)
42,13 gr 7,86 gr 50 gr

Bu karigima agirlikga 1:1 oraninda KCl ilave edilmistir. Tabular Sr3Ti2O7’ ye zarar
gelmemesi i¢in plastik (polipropilen) bilye kullanilmistir. Karigim etanol ile bilyeli
degirmende 1 saat kanstirilmistir. Karisan tozlar 100 'C’de 24 saat etiivde
kurutulmugtur. 1'nci asamada oldugu gibi karisan bu tozlar kapakli Al,Os pota
icerisinde (10 'C / dk 1sitma hizinda) 1200 C’de 4 saat firinda kurutulmustur. Yine
tozlar 1°’nci asamada oldugu gibi KCI’ yi uzaklastirmak i¢in saf deiyonize su ile

defalarca yikanmistir ve Esitlik 3.2°de gortildiigii gibi SrTiO; elde edilmistir.



14

3.4. Tozlarin Hazirlanmasi

Tablo 3.2. % agirlik¢a bilesim recetesi (100 g icin)

Bilesimler Bi>Os (gr.) Na,COs(gr.) K2COs (gr.) TiO2(gr.) SrTiOs(gr)
BNT-ST 40,57 9,20 0 27,80 22,44
BNKT-ST 40,01 4,53 5,89 27,43 22,13
BKT-ST 39,46 0 11,66 27.05 2183

Tablo 3.2.°de gosterilen % agirlikca bilesim regetesi géz Oniinde bulundurularak
hazirlanan tozlar bilyeli degirmende ogiitiilmek iizere karistirma kabina (HDPE

nalgane kap) alinmistir.

Toz karisimina 24 saat 180 dev/dk yas 6gilitme islemi uygulanmistir. Karistirma stiresi
sonlandiktan sonra bilyeler karisimdan ayrilmistir. Karigtirma iglemini kolaylastirmak
icin kullanilan alkoliin uzaklastirilmas: islemi 24 saat 100 °C’de etiivde

gerceklestirilmistir.

Toz karistmi 100pum’lik elekten gegcirilmistir. Bu islemle en kaba tane boyutunun

100pm olmasi saglanmistir.

3.5. Kalsinasyon Islemi

Bilesimlerdeki karbonatli bilesiklerden karbondioksit (CO2) gazinin uzaklastirilmasi

gerekmektedir. Bunun i¢in kalsinasyon iglemi ger¢eklestirilmistir.

Kalsinasyon isleminin gerceklestirilmesi igin tozlar, direng firinda 840 'C’de 2 saat

tutulmustur.

Toz karisiminda meydana gelen kimyasal reaksiyon Esitlik 3.3°de verilmektedir.

2 Na2€03 7 2Na20xaty + 2 CO2 (gaz) (3.3)
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3.6. Numunelere Sekil Verme ve Sinterleme

Paslanmaz ¢elikten yapilan silindirik kalip kullanilarak sekillendirme yapilmistir.
%5’lik cinko stereat ile yaglanan kalip icerisine aktarilan tozlar ve 200 MPa basing

altinda tek yonlii pres ile preslenmistir.

Sekillendirilen numuneler ayni bilesime sahip toz karigimi ile ortiilmiistiir. Bizmut (Bi)
ve Sodyum’ un (Na) ucarak bilinyeden uzaklasmasini engellemek igin peletler ayni

bilesime sahip tozlarla ortiilmiistiir.

Sekil verilen numuneler firma yerlestirilmistir ve 10 C/dk 1sitma rejimiyle 1180 ‘C’ye
cikarilmis, bu sicaklikta hi¢ beklenmeden 5 'C/dk sogutma hiziyla 1130 C’ye
diistiriilmiistiir. 1130 'C’de 60 dk acik atmosferde sinterlenmistir.

3.7. Numunelerin Metalografik Hazirhk

SEM ve Dielektrik sabiti ve Dielektrik kaybi dl¢limiinde kullanilacak numuneler
klasik metalografik islemlerle hazirlanmistir. Zimparalamada; 600 grid’lik zimpara ile
baslanmis, sirasiyla 800, 1000 ve 1200 grid’lik SiC zimparadan gegirilmis ve daha
sonra 0.05 pm’lik aliimina ile parlatilmistir. Sonrasinda parlatilmis numuneler

%10’luk HF asit ¢ozeltisi ile daglama islemine tabii tutulmustur.
g

3.8. Hammadde ve Seramik Malzemelerin Karakterizasyonu

3.8.1. X-isinlan difraktometresi (XRD)

1130 °C’de 60 dakika boyunca sinterlenen ii¢ farkli bilesimdeki numunelerin X-
isinlart difraksiyon analizi RIGAKU marka bir cihazla CuKoa (A = 1.54056 “A)

radyasyonu kullanilarak 5-90° 26 degerleri arasinda gergeklestirilmistir.

3.8.2. Mikroyapisal analizler (SEM)

Yapilan caligmada kullanilan 3 farkli bilesimdeki tozlarin; sinterleme Oncesi ve

sinterleme sonrast SEM goriintiileri alinmisti. SEM  goriintiileriyle tozlar ve
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sinterlenmis numunelerin; tane yapilari, dagilimlart ve morfolojileri hakkinda bilgi
edinilmistir. Bu ¢aligmalar JEOL 6060-LV markali bir taramali elektron mikroskobu

ile gerceklestirilmistir.

3.8.3. EDS Analizleri

Kimyasal bilesimlerin belirlenmesi i¢cin EDS analizleri gerceklestirilmistir. EDS
(EDS, Oxford-Inca-7274) analizi taramali elektron mikroskobu (SEM) iizerindeki
EDS kullanilarak alinmistir.

3.8.4. Yogunluk olciimii ve hasaplamalar:

Sinterlenmis seramik numunelerin yogunluklari oda sicakliginda Archimedes teknigi
kullanilarak 6lgiilmiistiir. Sinterlenen numunelerin kuru tartimlari1 (Wa) hassas terazi
ile yapilmistir. Kuru tartimi yapilan numuneler saf su ile doldurulmus beherler i¢ine
alimmistir. Numuneler 10 dakika boyunca kaynatilmis ve sogumaya birakilmistir.
Soguyan malzemeler saf su icerisinde askida (Wb) tartilmistir. Bu tartimdaki agirlik
suyun kaldirma kuvvetinden dolayr kuru tartimdan (Wa) daha diistiik ¢ikmaktadir.
Daha sonra numuneler nemli bir bezle silinmis, iizerindeki su damlaciklar1 giderilmis
ve havada tartim (Wc) islemi gergeklestirilmistir. Hesaplamalar yapilirken kullanilan

formiiller Esitlik 3.5, 3.6 ve 3.7’de verilmektedir.

pBulk yogunluk= wa / (wc—wb) x psu 3.5

%pgoreli = (pbulk yogunluk / pteorik) x 100 (3.6)

Su emme (%) = [(Wc-Wa) / Wa] x 100 (3.7)
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3.9. BNT Esash Kompozit Malzemelerin Elektriksel Karakterizasyonu

3.9.1. Dielektrik ozelliklerin 6l¢timii

Uretilen ii¢ farkl1 bilesimdeki numunelerin dielektrik Sl¢iimleri i¢in yaklagik 12 mm
capinda 2 mm yiiksekliginde silindirik numuneler hazirlanmig; hazirlanan
numunelerin iki yiizeyli zimparadan ge¢irilmis giimiis pasta ile kaplanmstir.
Sonrasinda 5 °C/dk 1sitma-10 °C/dk sogutma hiziyla 650 °C’de 30 dakika siireyle 1s1l
isleme tabii tutulmustur. Numunelerin dielektrik 6zellikleri oda sicakliginda 1 kHz-
IMHz frekans araliginda bir LCR Meter (Hioki 3532-50 LCR, Japan) ile tespit
edilmistir. Cihazdan 6lciilen kapasitans degerlerinden yararlanilarak dielektrik sabiti

Esitlik 3.8 ve Esitlik 3.9°da ki formiiller vasitasiyla hesaplanmustir.

A
C=¢—
/ (3.9)
g
& =— (3.9)
€o

Burada C: kapasitans, A: levhanin alani, /:levhalar aras1 mesafe, ¢ : dielektrik

ortamin gegirgenligi, ¢, : dielektrik sabiti ve &, ise vakuma ait gegirgenlik olarak

adlandirilan sabittir (8.85 x 102’ F/m).



BOLUM 4. DENEYSEL SONUCLAR VE TARTISMA

4.1. Ham Tozlara Ait SEM Analizi

Bilesimleri hazirlanmak i¢in kullanilan ham tozlarinin SEM mikroyap1 goriintiileri
Sekil 4.1.°de verilmistir. SEM mikroyap1 goriintiileri incelendiginde; a) Bi2O3 ve d)
SrO ‘nun keskin koseli tanelere sahip oldugu, e) TiO2 tozunun ince tane boyutunda

oldugu ve b) K>03 ve ¢) NaxCOs “iin iri taneler oldugu tespit edilmistir.

€

Sekil 4.1. Baslangic tozlarina ait tozlarm 1000x biiyiitmedeki SEM goériintiileri a) Bi2Os, b) K2CO3, ¢) Na2COs, d)
SrO, ¢) TiO
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4.2. Ham Tozlara Ait XRD Analizi

Bu calismada kullanilan ham tozlara ait XRD sonuglart Sekil 4.2.’de gosterilmistir.

XRD sonuglarindaki pikler ile referans piklerin uyumlu oldugu belirlenmistir.

2130 [ Tioz

a L& NazCO3

Siddet (a.u.)

10 15 20 25 30 35 40 45 50 55 60 65 70 75 80 85 90
Derece (26)

Sekil 4.2. Ham tozlara ait XRD sonuglari

4.3. Tek Kristal Malzeme (SrTiO3)’ ye Ait SEM Analizi

Bu c¢alismada ilave malzeme olarak kullanilan tek kristal malzemeye ait SEM
mikroyap1 goriintiisii Sekil 4.3.’de verilmistir. Tane yapisinin dikdortgen seklinde
oldugu soylenebilir.
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Sekil 4.3. Tek kristal malzemeye ait SEM mikro yap1 goriintiisii

4.4. Tek Kristal Malzeme (SrTiOs)’ ye Ait EDS Analizi

Tek kristal malzeme olan SrTiO3 ‘e ait enerji sacilimli spektral analizi (EDS) Sekil

4.4.de verilmistir.

[zaget-1

PR T WA | Lot bl Lo idli
I I

Sekil 4.4. SrTiOs ‘e ait enerji sagilimli spektral analizi (EDS)
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Element Bilesim
(ag.%)
@] 6,726
Ti 40,011
Sr 53,262
100,0 Toplam

Sekil 4.4. (Devamu)
4.5. Tek Kristal Malzeme (SrTiO3)’ ye Ait XRD Analizi
Tek kristal malzemeye ait XRD diyagrami Sekil 4.5.’de verilmistir. En siddetli pik 30-

35° arasindaki piktir. XRD sonuglarindaki pikler ile referans piklerin uyumlu oldugu

belirlenmistir.

5000

4000

3000

Siddet (a.u.)

2000

1000

04

L B T e e A S W A e B o B e e e
10 15 20 25 30 35 40 45 50 55 60 65 70 75 80 85 90
Derece (20)

Sekil 4.5. Tek kristal malzemeye ait XRD diyagrami

4.6. Sinterleme Oncesi BNT Seramik Tozlarin SEM Analizi

Sinterleme Oncesi BNT-ST, BNKT-ST ve BKT-ST seramik malzemelere ait SEM
goriintlileri Sekil 4.6.°da verilmistir. Tane yapilarinin ince ve benzer oldugu

goriilmistiir. BNKT-ST bilesiminin sert koseli tanelere de sahip oldugu sdylenebilir.
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20k xi6, oee

zevu b ees

28kv 5,208

Sekil 4.6. BNT-ST a) 5000x — 1000x biiyiitme, BNKT-ST b) 5000x — 1000x biiyiitme, BKT-ST c) 5000x — 1000x
Biiyiitme

4.7. Sinterlenmis numunelerin SEM Analizi

Sinterleme isleminden sonra malzemelerin SEM goriintiileri  Sekil 4.7.°de

gosterilmistir. a) BNT-ST, numunesinin iri tanelere sahip oldugu, ¢) BNKT-ST ve ¢)
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BKT-ST malzemelerinin koseli tanelere sahip oldugu goriilmektedir. Amei Zhang ve
ark. yapmis olduklari ¢alismalardaki SEM goriintiilerinde de BNT-ST malzemelerinin
iri tanelere sahip oldugu goriilmiistiir ve bu calisma ile benzerlik gostermektedir [23].
Yapilan diger ¢aligmalardaki SEM goriintiileri bu calismadaki goriintiileri destekler
sekildedir [24,25]. BNT-BT seramiklerin tane yapilartyla BNT-ST seramiklerin tane

yapilarinin benzer oldugu sdylenebilir [26].

Sekil 4.7. Sinter sonras1 numunelerin SEM analizleri a) BNT-ST 5000x Biiylitme b) BNT-ST 10000x Biiyiitme c)
BNKT-ST 5000x Biiyiitme d) BNKT-ST 10000 Biiyiitme e) BKT-ST 5000x Biiyiitme f) BKT-ST 10000x
Biiylitme



4.8. Sinterleme Sonrasi1 EDS Analizleri
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Kimyasal bilesimlerin tespit edilmesi i¢cin EDS analizleri yapilmistir. Sekil 4.8.’de

BNT-ST, BNKT-ST ve BKT-ST malzemelerine ait enerji sagilimli spektral analizleri

(EDS) verilmistir. Elde eddilen veriler literatiirdeki verilerle uyum igerisindedir [27].

=51
i

a)
Element Bilesim
(ag.%)
O 11,64
Na 3,730
Ti 21,949
Sr 9,173
Bi 54,543
100,0 Toplam
a)

Sekil 4.8. Sinterlenmis numunelerin EDS analizleri a) BNT-ST b) BNKT-ST ¢) BKT-ST



=
Bi

Element Bilesim
(ag.%)
(¢} 10,768
K 2,331
Ti 21,240
Sr 23,423
Bi 42,238
Na 1,287
100,0 Toplam
b)

Sekil 4.8. (Devami)

25
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Element Bilesim
(ag.%)
(¢} 10,768
K 2,331
Ti 21,240
Sr 23,423
Bi 42,238
100,0 Toplam
c)

Sekil 4.8. (Devami)

4.9. Sinterleme Sonras1 Numunelerin XRD Analizleri

Bu analizler BNT-ST, BNKT-ST ve BKT-ST malzemelerinin analizleridir. 1180 °C’de
sinterlenen numunelere ait XRD diyagramlar1 Sekil 4.9.’da gosterilmistir. En fazla
siddete sahip pik BNT-ST malzemesine ait 30-35° deki (110) pikidir. BNKT-ST ve
BKT-ST malzemelerinin de en siddetli pikleri 30-35° deki (110) pikidir. 45-50° ve 65-

75.5% agilarinda stronsiyum titanat yapisinin olusumu goriilmektedir.

BKT-ST malzemesinde diger malzemelerden farkli olarak 15° de (111) piki ve 20-25°

de (112) piklerinin olusumu goériilmiistiir.
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Amei Zhang ve ark. yapmis oldugu caligma referans alindiginda, BNT-ST ve BNKT-
ST bilesimlerinin %100 perovskit yapisinda oldugu goriilmektedir [23].

1410 BNT-ST
940
470 =
oN
oN
(2.
0 b
1 1 |
— 1290
3
©
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)
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o
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s 1 | | 1 ] 1 | | 1 1 | | T T TR Y
870 | S BKT-ST
580 |- |
S| )
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10 15 20 25 30 35 40 45 50 55 60 65 70 75 80 85 90

Derece (20)

Sekil 4.9. Sinterlenmis BNT-ST, BNKT-ST ve BKT-ST seramiklerin XRD diyagramlari

4.10. Sinterlenmis Numunelerin Yogunluk Analizi

Arsimet tekniginden yararlanarak numunelerin yogunluklari oda sicakliginda
Ol¢iilmiistiir. Sinterlenme sonrasi seramik numunelerin yogunluklar1 Tablo 4.1.’de
verilmistir BNT ve BKT bilesimlerine ait teorik yogunluklarinin tespitini Jean-
Frangois Trelcat ve ark. yapmistir [28]. BNT bilesimine ST ilavesinin teorik

yogunlugu arttirdigi, BKT bilesimine ST ilavesinin teorik yogunlugu
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onemsenmeyecek kadar azalttigi goriilmiistiir. Thomas Schulz ve ark. ¢calismalarinda,
BaTiO3 ilave edilen BNT bilesiminin teorik yogunlugu 5,71 (£0,03) olarak
hesaplanmistir [29]. ST ilaveli BNT seramik malzemenin, BaTiOsilaveli BNT seramik
malzemeye gore yogunlugu arttirdigi tespit etmistir. BNT-BCZT-BFCO kursunsuz
piezoelektrik seramiklere géore BNT-ST seramik malzemenin yogunlugunun fazla

oldugu tespit edilmistir [30].

Tablo 4.1. Sinterlenmis seramik numunelerin yogunluk degerleri

Bilesimler Bulk yogunluk (g/cm®)  Nispi yogunluk (%) Su emme (%)
BNT-ST 5,084 83,481 0,095
BNKT-ST 4,339 92,912 2,169
BKT-ST 3,779 75,526 2,310

4.11. Dielektrik Analiz

Artan frekanslara bagl dielektrik sabit ve dielektrik kayip degerleri Tablo 4.2.’de
verilmigtir. Artan frekanslara bagl dielektrik sabitlerinin kiiciik bir miktar diistiigii
goriilmiistiir. 1 kHz, 10 kHz, 100 kHz ve 1000 kHz freakans degerlerinde en yiiksek
dielektrik sabitine BNKT-ST malzemesinin sahip oldugu goriilmiistiir. Dielektrik
sabiti degeri azaldik¢a Dielektrik kaybinin artmasi1 beklenmektedir. Her {i¢ numuneye
ait frekansa bagli dielektrik sabiti degisimi Sekil 4.10.°da gdsterilmistir. Adem
Tataroglu’nun yapmis oldugu ¢alismada yararlandig1 dielektrik kayip hesaplamalar
kullanilarak ¢izilen Frekansa bagli degisen dielektrik kayip degerleri grafigi Sekil
4.11.de gosterilmistir [31]. Frekans artisiyla beraber BNKT-ST ve BKT-ST
malzemelerinde dielektrik kayip miktarinda azalis, BNT-ST malzemesinde artig
oldugu goriilmistiir. Bi Chen ve ark. yapmis oldugu calismada BNT seramik
malzemeye BaTiOs ilavesi yapilmig, ST ilavesine gore artan frekans degerlerinde

dielektrik kaybin daha az oldugu goriilmiistiir [21].

Tablo 4.2. Artan frekanslara bagl dielektrik sabit ve dielektrik kayip degerleri

Bilesimler & (1kHz) & (10kHz) & (100kHz)  er (1000kHz)  tand (%)
BNT-ST 673,46 657,46 649,15 642,87 2.7
BNKT-ST 967,18 906,60 879,35 863,46 2,9

BKT-ST 803,38 765,20 745,69 731,69 32
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BOLUM 5. SONUCLAR

Yapilan ¢alismada, SrTiOs tek kristal malzeme ilavesiyle elde edilen BNT seramik

kompozitlerin yapisal faz analizleri incelenmistir.

a.

SrTiO3 tek kristal bilesigi bilyeli degirmende 6giitme, etiivde kurutma ve
firinlama islemleri yapilarak elde edilmistir.

BNT-ST, BNKT-ST ve BKT-ST malzemelerinin SEM analizleri benzer tane
yapisina sahip olduklarini géstermistir.

BNT-ST bilesiminin %100 perovskit yapida oldugu sdylenebilir.
Literatiirdeki calismalarin EDS analizleri bu ¢alismadaki EDS analizlerini
desteklemektedir.

SrTiOsilavesi ile BNT seramiklerin yogunluklarmin arttigi goriilmiistiir.

ST ilaveli BNT seramiklerin BaTiOz ilaveli BNT seramiklere nazaran
yogunlugu arttirdigr gérilmiistiir.

ST ilavesi yapilmis BNT seramik malzemelerin BaTiOs ilavesi yapilmig
seramik malzemelere gore, artan frekans degerlerinde dielektrik kaybin daha
fazla oldugu goriilmiistiir.

Yapilan ¢alismalar sonucunda literatiirdeki kursunsuz piezoelektrik seramik
malzemelere benzer sonuglar tespit edilmistir. Literatiirde BNT-ST ve BKT-
ST kursunsuz seramik malzemeler ile ilgili ¢aligmalara rastlanmistir. BNKT-

ST ile ilgili calismaya rastlanmamustir.
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