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OZET

MEMS TEKNIKLERI KULLANARAK ESNEK PIEZOELEKTRIK
DOKUNSAL ALGILAYICI DiziNi ORETIMmi

Zeynep KORKMAZ
Yiiksek Lisans, Nanoteknoloji ve Nanotip Anabilim Dali
Tez danismani: Yrd. Dog. Dr. Bilsay Sumer

Mayis 2015, 74 sayfa

Basing¢ haritasi ¢ikarabilen dokunsal algilayicilar sanayi, makine endustri, medikal
alanlar gibi birgok faaliyet alaninda kullaniimaktadir. Dokunsal algilayicilarin en
bilinen uygulamasi cep telefonlarinda ve bilgisayar ekranlarinda kullanilan
dokunmatik ekranlardir. Son vyillarda dokunsal algilayicilar Gzerinde vyapilan
calismalar minimal invaziv cerrahisinde (MIS) ve robotik alanda yogunlagmaktadir.
Geleneksel sanayide kullanilan robotlar boyama, kaplama, kaynak ve montaj gibi
urettim hattinda kullanihyorlar fakat gunimuizde insanlar daha hassas ve daha
kUguk alanlarda da caligabilen robotlara gereksinim duymaya bagladilar. Esnek
elektronik teknolojilerinin ve mikro-elektro-mekanik sistemlerinin (MEMS) gelismesi,
dokunsal algilayicilar Uzerinde yapilan galismalarin gelismesine sebep olmustur.
Dokunsal algilayiciyi; temas halinde olan iki katinin arasinda olusan temas yluzey

alanini ve ilgili basinci 6lgen cihaz olarak tanimlanabilir.

Dokunsal algilayicilar igin insan vicudunun en hassas bdlgelerinden biri olan
parmak uclari drnek alinabilir. Dokunma hissi en fazla parmak uglarinda duyarhlik
g6stermektedir. insanin parmak ucu, 1 cm?2 bir alanda 10-40 kPa bir basincta ve

40 pum yanal duyarliik ¢6zinUrliginde hissedebilir. Buna ek olarak esnek



olmasindan dolayi kaymalari ve dinamik yukleri de ayirt edebilir. Bu galismada
insan derisinin belirli alanda hissettigi basing algisi Uzerinde durulmustur. Bu tezde
iki katin arasindaki temas alanini ve basinci yuksek ¢ozunurlUkle ortaya
cikarabilen esnek piezoelektrik dokunsal algilayici Uretimi gergeklestirilmistir.
Algilayici Uretiminde mikro-elektro-mekanik sistem (MEMS) teknikleri kullaniimistir.
insan derisini taklit eden su anki dokunsal algilayicilardaki ortak kisitlamalar,
ortamdaki ¢ozunurluk, esneklik ve dokunma hissinin genis bir alan iginde elde
edilememesidir. Bu tezin konusu olan piezoelektrik dokunsal algilayici ile bu

problemlere ¢ozum Uretilmigtir.

Bu tezde uretilen algilayicinin esnek olmasi icin piezoelektrik polimer malzeme
kullaniimistir. GUnumuzde yapilan arastirmalarin birgogunda piezoelektrik polimer
olarak polyvinylidene flioride (PVDF) kullaniimaktadir. Bu galismada ise PVDF’nin
kopolimeri olan PVDF-TrFe kullaniimistir. Bunun sebebi ise PVDF-TrFe’nin Uretim
icin ince film haline getirildiginde, gerdirme islemi uygulamadan ferroelektrik 6zellik
goOstermesidir. Algilayicinin diuzgun caligsmasi ve elde edilecek verinin niteligi
uretilen piezoelektrik ince filmin kalitesine baglhdir. Bu sebeple PVDF-TrFe’den
elde edilecek olan filmin nitelikli olmasi icin ince film karakterize edilmistir.
Karakterizasyon icin taramali elektron mikroskopu (SEM), atomik Kkuvvet
mikroskopu (AFM), diferansiyel taramali kalorimetresi (DSC), termal gravimetrik
analiz (TGA), X-isint kirnim analizi (XRD) yapilmigtir. Bu analizlerden sonra
dokunsal algilayici Gretimi  gerceklestiriimistir.  Uretimin ik asamasinda
piezoelektrik ince film Uzerinde elektrotlar olusturulmustur. MEMS Uretim
tekniklerinden biri olan mikro-isleme ile 2x2 ve 4x4 gseklinde tasarlanan desenli
elektrotlar piezoelektrik ince filmin 6n yiizeyinde olusturulmustur. ince filmin diger
yuzeyinde ise sacgtirma biriktirme cihazi ile desenlenmeden elektrot
olusturulmustur. Bu asamadan sonra ¢ozunurligu ve hassasiyeti artirmak igin
mikro-fiber yapi1 Uretilmistir. Mikro fiberler, polimer bir malzeme olan
polydimethylsiloxane (PDMS) ile foto litografi yontemi kullanilarak Uretilmistir.
Uretimin son asamasinda donel kaplama cihazi ile PDMS fiberler dokunsal

algilayiciya entegre edilmistir.

Uretimden sonra algilayici kalibrasyonu igin deney diizenekleri hazirlanmistir ve
algilayicinin performans analizleri yapilmigtir. Analizler fiber dizini entegre edilmis

dokunsal algilayici ile duz film dokunsal algilayicisi karsilastirilarak yapiimigtir.



Elde edilen verilerde fiberli algilayicinin diz film algilayicisina goére verilen
harmonik sinyali girisine gore hassasiyet agisindan dstin oldugu gozlemlenmistir.
Duz film algilayicisinin hassasiyeti 0.94 V/N ve PDMS - PVDF-TrFe fiber dizini
algilayicisinin hassasiyeti 1.66 V/N olarak bulunmustur. Dokunsal algilayicinin
frekans cevabi ile ilgili yapilan deneylerde ise, algilayicinin 42 Hz degerlerine

kadar frekans cevabinin yaklagik olarak sabit kaldigi gozlemlenmigtir.

Anahtar kelimeler: MEMS, Piezoelektrik, Dokunsal Algilayici, Basing, PVDF-
TrFe.



ABSTRACT

FABRICATION OF FLEXIBLE PIEZOELECTRIC TACTILE SENSOR
USING MEMS TECHNIQUES

Zeynep KORKMAZ
Master of Science, Department of Nanotechnology and
Nanomedicene
Supervisor: Asst. Prof. Dr. Bilsay SUMER
Mayis 2015, 74 pages

Tactile sensor is used in many applications such as robotics, computer hardware,
manufacturing of automobiles (brakes, door seals, gaskets), security systems and
dentistry. The most known application of tactile sensors is touch screen that is
used in mobile phones and computer screen. In recent years, tactile sensors are
studied and developed in robotics and minimally invasive surgery. In robotics, the
emphasis is on building humanlike robots. In traditional industrial robotics, robots
perform simple work on production line like painting/coating, welding and
assembly. On the other hand, human being need specific robots, which assist
human life for many areas, like hazardous work, medical services. Tactile sensors
define as a device that can measure a given property of an object or contact event

through physical contact between the sensor and the object.

Tactile sensor is mimicking a human finger, which is the most sensitive sensor for
touching. The human finger can feel at a spatial resolution of about 40 um over a
contact area of 1 cm?and at stress level of 10-40 kPa. In this work, sensing of the

pressure is focused and studied and this work aims at designing and producing



micro polymer fiber arrays of integrated tactile sensor. Tactile sensor is fabricated
by using micro- electro-mechanical-systems (MEMS). A common problem seen in
the current tactile sensors that mimic the human skin are spatial resolution,
sensing in a wide range and flexibility. Produced piezoelectric tactile sensor can

be solution these problems.

Piezoelectric polymer material is used for flexibility of tactile sensor. Nowadays,
polyvinylidene fluoride (PVDF) is studied as a piezoelectric polymer in researches
due to its excellent features like flexibility, workability and chemical stability.
Otherwise, PVDF-TrFe, PVDF copolymers, is used in this work because it has
ferroelectric properties without mechanical stretching at specific temperature.
Piezoelectric tactile sensor need high quality film with thin, uniform, non-porous
structure and also, deposited thin film in high quality that is necessary to deposit
electrodes without causing short circuit. Therefore, PVDF-TrFe thin film is
produced and characterized to obtain qualified thin film. Morphology of the films is
analyzed by using scanning electron microscopy (SEM), atomic force microscopy
(AFM), X-ray diffraction (XRD), differential scanning calorimeter (DSC), thermo
gravimetric analyses (TGA). After morphological analyses, metal electrodes are
deposited and patterned by using lift off technique. After that, micro polymer fiber
arrays are grown on the electrodes with using lithography techniques. In general,
micro polymer fibers are only used for adaptation of surface. When polymer fibers

are integrated to tactile sensor, we get some solutions for common limitations.

Finally, experimental setup is prepared for the tactile sensor calibration.
Experiments are including response of micro polymer arrays of integrated tactile
sensor and standard tactile sensor. As a result of experiments, micro polymer
arrays of integrated tactile sensor have higher sensitivity than standard tactile
sensor. Sensitivity of micro polymer arrays of integrated tactile sensor is computed
1.66 V/N and sensitivity of standard tactile is computed 0.94 V/N. Another
experiment is about frequency response of micro polymer arrays integrated tactile
sensor and this sensor is observed to be approximately stable up to 42 Hz

frequency.

Keywords: MEMS, Piezoelectric, Tactile Sensor, Pressure, PVDF-TrFe



TESEKKUR

Tez calismamin her asamasinda deg@erli katki ve elestiriyle yol gosteren, beni her
zaman calismaya tegvik eden ve guven veren danigmanim Sayin Yrd. Dog. Dr.
Bilsay Sumer’e, gostermis olduklari blyuk sabir ve maddi manevi katkilariyla beni
asla yalniz birakmayan aileme, her turli destegdi esirgemeyen ve c¢alismalarim
esnasinda yanimda olan degerli arkadaslarim Cagri Kagmaz’'a, Kaan Sancaktar’a
ve calismalarimda yardimci olan diger arkadaglarima igtenlikle tesekkur ederim.
Ayrica lisansustu egitimimi destekleyen ve calismalarin gergeklestiriimesini
mumkiin kilan Tirkiye Bilimsel ve Teknolojik Arastirma Kurumu (TUBITAK) na

tesekkurlerimi sunarim.

Vi



ICINDEKILER

Sayfa
(0.4 = TR i
Y = 2 I 3 Y O N iv
TESEKKUR......coieiieeieeresesesseesessessessessessessesassssssessssssssesssssessssssssssssesesssssssssenes Vi
ICINDEKILER .......ceieiiieieesesesesesessssssssssssssssssssssssssesssssessessesssssessensessensensnnes vii
Lod .4 = I e = I ] - T ix
SEKILLER........coteteiereeeeesestssessessssessessssessesssessessssssssssssessesssssesssssssssessessssessssnsens X
SIMGELER VE KISALTMALAR .........cooeitieereereesesessessessssessessssssssssssessssssessssnns xiii
1. LT[ £ SRS 1
1.1. Tezin AMAcCI V& KapPSAMI....coouiiiiiiie e e e 5
2, PIEZOELEKTRIK DOKUNSAL ALGILAMA ...........ccceveemrrereereenesnsseeneenas 6
2.1.  Piezoelektrigin TarinGeSi........couuuuuiiiiiiieiieeeee e 10
2.2.  Piezoelektrik OZEIIK..........c.coeieeeeeeeee e 12
2.3. Piezoelektrik Sabitler ... 15
2.3.1. Piezoelektrik Gerinim Sabiti (dij)........ccovviiiiiiiiiiiiieeee 15
2.3.2. Piezoelektrik Gerilim Sabiti (Gij) «..eeeveeeeeriiiiiiiiiiiiiiiieeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeee 16
2.3.3. Dielektrik Sabiti (€ij).....ceueeeeiiiiiiiiiiiiiiiiiiieeeeeeeeeeeeeee e 16
2.3.4. Elastik Uygunluk (Si)) ...ccoeeeeeiiiiiiieiiieeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeee e 17
2.3.5. CUrie SICAKIGI ...coeeeeieieee e 17
2.4. Piezoelektrik Bunye Denklemleri ... 17
2.5. Piezoelektrik Algilayict FOrmuUlleri..........cooooiiiiiiiiiiiiiiieeeeeeeeeeee 19
2.6. Piezoelektrik Malzemeler............oooooiiiiiiiiiiieeeeeeee 21
2.6.1. Piezoelektrik Kristaller ... 21
2.6.2. Piezoelektrik Seramikler............oouiiii i 22
2.6.3. Piezoelektrik POIMErIEr........cooeeeiie e 23
3. PIEZOELEKTRIK INCE FILM KARAKTERIZASYONU........cccceeeereruennas 26
3.1. Piezoelektrik ince Film Uretimi .........ccoccooeieieeecece e 26
3.2.  Morfolojik ANaliZIEr...........oooiii 30
3.2.1. Diferansiyel Tarama Kalorimetresi (DSC)........coooooieiiiiiiii, 30
3.2.2. Termal Gravimetrik Analiz (TGA) ....uoiii e 33
3.2.3. X-Isini Difraksiyonu (XRD) ......cooommmiiiiiei et 35
3.2.4. Atomik Kuvvet Mikroskopu (AFM) ... 40

Vi



3.2.5. Taramali Elektron Mikroskopu (SEM).........ooovmiiiiiiiiiiiicciee e, 45

4. DOKUNSAL ALGILAYICININ URETIMi .....c.ccoveurrirereceeceeceeceeceecaesaecaenens 50
4.1, Uretim YONtemi TaSArmMI.........ccoeceieeeeeeeeeee e e e 50
4.2. Maske Tasarimi Ve UretiMi..........ccccceeeeeeeieeeeeeeeeeeeeeeee e, 52
4.3.  Uretimin GergekIestifilmesi.........c..cooveoeeieieeeceeeeeeee e, 54
5. DOKUNSAL ALGILAYICI TEST SONUGLARI.......ccceecnnnnnnnnnnnnnnnnnnns 63
6. SONUG ... s ————————— 68
KAYNAKLAR....... s 70
Lo c1 o3 1 | 53T 74

viii



GIiZELGELER

Sayfa
Cizelge 1.1 Piezorezistif, kapasitif ve piezoelektrik dokunsal algilayicilarinin
= T 1 =TS (11 = T 4
Cizelge 2.1 Kristal SINIFlAr v e s e s e e e e nnnnns 12
Cizelge 3.1 ince film Uretiminde kullanilan ¢éziicilerin kimyasal ézellikleri......... 28

Gizelge 3.2 ince filmler igin Tm erime sicakli§i, Tc Curie sicakligi, AHs, faz degisim

entalpisi, AHm erime entalpisi ve Xc malzemenin kristallik derecesinin degerleri.. 31

Cizelge 3.3 PVDF-TrFe ve MEK ile hazirlanan ince filmlerin farkli tavlama

sicakliklarindaki XRD analiz SONUGIAIT ....ueeeeciireeeeisersnmssssrensssssrssmssss s e snmssssessnmnsas 39

Cizelge 3.4 Farkli ¢bzuculerde hazirlanmig PVDF-TrFe ince filmlerin 1sil iglem

goérmeden Once a) ve i1sil islem gordukten sonra b) yapilan AFM anliz sonucu.... 44



SEKILLER

Sayfa
Sekil 2.1 a) Destek katmani ince piezoelektrik film olan iki katmanli PDMS- PVDF-

TrFe filmlerin sematik goruntlisu b) Destek katmani piezoelektrik film olan PDMS

(o 1123V {1 = o |4 T 8
571 (1 1202 1T oo I g 0] 0 1 =T o | ([ SO 13
Sekil 2.3 Polar olmayan piezoelektrik malzemenin hicresel yapisi [39].............. 13
Sekil 2.4 Ferroelektrik malzemenin domain yapiSi...cccsseseeen 14
Sekil 2.5 Piezoelektrik iligkiler icin kullanilan dogrultular.........eeeeeeccciiiiieeeseeennnnn. 15
Sekil 2.6 Piezoelektrik AlGIHAYICH cuuumiiieeemccceiieeeeerresnnssss s e e e e s ssnmnsss s e s e e e e e snmmnnsssnes 20
Sekil 2.7 PZT’nin Curie sicakliginin altinda ve Ustinde hicre yapisi [61] ........... 22
Sekil 2.8 PVDF’in q, B, y fazlarinin molekll yapilari [48] ....ccovvveeeescesisiirnnnnnnnnnnnns 24
Sekil 3.1 PVDF-TrFe ince film Uretiminin aki$ SEMaAS! ....cccvriereeemmnssisssereenssnnnnnnns 27
Sekil 3.2 PVDF-TrFe’nin a) pelet hali b) toz hali ¢) ¢ozelti hali.......eeeeeeeereeeeennnnee. 28

Sekil 3.3 Dondurme hizi degerlerine kargilik gelen film kalinlik degerleri (PVDF-
LIS =L 7= L] 29

Sekil 3.4 Dort farkh 6rnek icin gergeklestirilien DSC analiz sonucu.......cccveeeeennees 32

Sekil 3.5 DEK, DMF, MEK ile hazirlanan PVDF-TrFe’nin farkli kopolimer

agirliklarindaki ¢ozeltilerin TGA analiz sonuglari; Agirlik ylzdesi......cccveeeeeeennnnee. 34
Sekil 3.6 TGA analizinin numerik tdrevinin sonucu; Buharlagsma orani................ 34

Sekil 3.7 Farkli ¢ozucllerde hazirlanmigs PVDF-TrFe ince filmlerin tavlanmadan
ONCEKi XRD grafigi...ccceeeeeeemnsssssssssermesnsmnssssssssssssssssnssssssssssesssssnnsssssssssssssssnnnnssssssss 37

Sekil 3.8 PVDF-TrFe ve MEK ile hazirlanan ince filmlerin farkh tavlama

sicakliklarindaki XRD grafigi....cccuussmmssssnnn 38

Sekil 3.9 Farkli ¢dziculerde hazirlanmis PVDF-TrFe ince filmlerin 135 °C’de
tavianmig XRD grafiQi...eeeeeeeeeeeeeeemmmmmmmmsmsmmmmmmmmmsmmmmmmmsmmmmmmssnmsssssssssnsmsssssssssssmssnssnnne 39



Sekil 3.10 Farkhi c¢oézlculerde hazirlanmis PVDF-TrFe ince filmlerin ylzey
goruntileri (tarama boyu 40x40 um) a) Aseton b) DMF ¢) DMSO d) DEK e) MEK

Sekil 3.11 Genis alanda 3D ylzey goruntisu a) DEK b) DMF.......ccovvviiiiiiiiinnnenn. 42

Sekil 3.12 Tarama boyu 20x20 um AFM goéruntuleri a)DMF (topografi) b)DMF
(LFM) c) DEK (topografi) d) DEK (LFM) e)MEK (topografi) f) MEK (LFM) ........... 43
Sekil 3.13 MEK ve PVDF-TrFe ile hazirlanan c¢ozeltilerden elde edilmis ince

filmlerin farkli tarama boyutlarinda SEM ylzey gordntlleri ......eeceeveiieeeeeeenncccen. 46

Sekil 3.14 Isil islem gérmemis ince film a) MEK c¢) DMF e) DEK Isil iglem gormus
ince film b)MEK d) DMF f) DEK ... s srsssssssssss s s s s s ssmssssssss s s s s s snnnnnns 47

Sekil 3.15 a) Isil islem gérmemis (MEK) b) hizli 1sil igslem gérmus (MEK) c) yavas
isil islem gérmuas (MEK) d) Isil islem gormemis (DMF) e) hizh isil islem gérmis

(DMF) f) yavasg isil islem gormus (DMF ). 49
Sekil 4.1 Uretim yonteminin basamaklarinin akis Semasl.....ccceeeeeerreererrersersernens 51
Sekil 4.2 L edit ¢izim programi kullanilarak gizilen maskenin resmi......ccccuveeeennee. 53

Sekil 4.3 Cizilen maskenin ayrintilari 4” maske, maskenin bir bolumdnin yakin

plan resmi; fiber dizini ve her bir fiberin ¢api ve fiberler arasi uzaklik................... 53
Sekil 4.4 Maske yazicisi kullanilarak Uretilen maskenin reSMi.......ccccovieeerneennnnnens 54
Sekil 4.5 MIKro igleme akI$ SEMASI .cuuuuuuuciiiiiiirirrrennnssssssssrrsresnsssssssssersssnnnsssssns 55

Sekil 4.6 PVDF-TrFe ince film Gzerinde gergeklestirilen mikro islem akis semasi 57
Sekil 4.7 PVDF-TrFe ince film Gzerinde olugturulan Al desenin goruntusd......... 58

Sekil 4.8 PVDF-TrFe ince film Uzerinde olusturulan Al desenin mikroskop

o 0 U1 1= o 58

Sekil 4.9 Fiberlerin 50 um ve 10 um yakinlasma mesafesinde SEM gorintileri.. 61

Sekil 4.10 Uretilen piezoelektrik dokunsal algilayiCiNiN reSMi......cceeeeseeceeseneaeas 62
Sekil 5.1 Algilayici test dizeniginin sematik gorintlisl ......ceeeeeeemmncccereerreeeeennnnnns 63
Sekil 5.2 Algilayici kalibrasyon test dUzenegi ......coevvviiiiiii 64

Sekil 5.3 Uygulanan harmonik kuvvete (yesil) karsilik algilayicilarin cevaplari ... 66

Xi



Sekil 5.4 Hassasiyet egrileri; Mavi: PVDF-TrFe — PDMS algilayicisi, Siyah: ince
L0 1= e 1= 1A T 66

Sekil 5.5 a)Deney duzeneginde kullanilan yuk hucresinin frekans cevabi b) Fiber

dIiZINIErinin freKANS COVADI iiiiiriiieie e e e s rerrererensre s rnnsresrmsrensrmssansrmsrmsrensrnnrnns 67

Xii



MEMS
PZT
PDVF
PVDF-TrFe
PDMS
DSC
TGA
XRD
AFM
SEM
DMF
MEK
DEK
DMSO

Aseton

SIMGELER VE KISALTMALAR

Mikro -elektro -mekanik sistemler
Kursun Zirkonat Titanat
Polyvinylidene flloride
P(VDF-trifluoroethylene)
Polidimetil siloksan

Diferansiyel Tarama Kalorimetresi
Termal Gravimetrik Analiz

X-lsini Difraksiyonu

Atomik Kuvvet Mikroskopu
Taramali Elektron Mikroskopu
N,N- dimetilformamid

Butanon (etil metil keton)

Dietil karbonat

Dimetil sulfoksit

Dimetil keton

Xiii



1. GIRiS

Algilayicilar, fiziksel ortam ile elektronik ortami birbirine baglayan sistemlerdir. Bu
algilama insanlarin ¢evresinde olan olaylari duyu organlariyla algilamasina
benzetilebilir. insan viicudu gérme, duyma, tatma, dokunma ve koku almak
amaclyla duyulara sahiptir. Bu duyularin birini veya daha fazlasini ayni anda
kullanarak cevresinde olan yeni olgulari kesfeder. Elektronik ortamlarda kullanilan
algilayicilar da ayni sekilde 1s1, i1sik, nem, basing, uzaklik, ivme gibi fiziksel veya
kimyasal buyuklukleri algilar ve bu veriyi degerlendirilebilir hale getirmek icin

elektrik sinyaline gevirirler.

Algilayicilar insanda bulunan bes ana algi modeli Uzerine kurulur. Elektronik
kullanicilari igin, insan ile teknoloji arasinda daha iyi bir ara yuz olusturmak onemili
bir itici glic olusturmustur. insanin duyma ve gérme duyulari, ginimiizde en iyi
sekilde taklit edilen ve en yaygin olarak kullanilan algilayicilardandir. Bilgisayar
temelli gorintli ve ses sistemleri (kamera, mikrofon, vb.) kontrol etme, tanima,
izleme gibi islemleri gergeklestirip daha sonra alinan verilerin analizlerini
yapabilmektedir. Koku ve tat duyulari da algilayici olarak tasarlanip
kullanilmaktadir. Koku algilayicilari insan duyusunun bile algilayamadigi
seviyelerde olgum yapabilmekte, ortamdaki kokuyu algilayip taniyabilmektedir.
Algilayicilar icinde geligsimi en uzun ve zor olan ise dokunsal algilayicilar olmustur.
Buna sebep olarak gérme ve duymaya gore dokunma duyusunun daha karmagik
bir yapiya sahip olmasi gosterilebilir. Sekil, doku, surtinme, kuvvet, aci, sicaklik ve
bunun gibi fiziksel blyuklUkleri dokunarak algilanmasi insan vicudunda tek bir
yap! ustunde gerceklesmektedir. Bunun disinda dokunma duyusu sadece sekli
veya dokuyu algilamamizi saglamaz, ayni zamanda vucudun dokunulan nesneye
verdigi tepkiyi de belirler. Ornegin bir yumurtaya dokunuldugunda, yumurtayi
kirmayacak ayni zamanda da dusurmeyecek derecede gug kullaniimasi gerekir.
Bu sebepler dokunsal algilamanin diger duyulara gore taklidini zorlastirmaktadir
[1].

Bu tezde algilayici olarak insan derisini taklit eden dokunsal algilayici Uretimi
yapilacaktir. insanda dokunsal algilama iki model altinda incelenir. Birinci modelde
algilama insan derisinde bulunan cesitli reseptorler tarafindan saglanir. Deride
bulunan bu reseptorler sayesinde sicaklik, basing, sertlik, surtinme gibi uyarilari

algilar. ikinci modelde algilama ise kaslarda ve tendonlarda bulunan reseptérler



tarafindan saglanir ve insan vicudunun pozisyonu, hareketi saglanmis olur.
Dokunsal algilayicilar birgcok tasarim parametreleri de incelenerek bu iki modelden
esinlenerek elde edilir. Bu gézlemler sonucunda dokunsal algilayici tanimlayacak
olursak, algilayici ile nesne arasindaki fiziksel temasin algilanmasi, dlgulmesi ve
Olculen bu degerin okunabilir elektrik sinyallerine ¢eviren cihazlarin genel adidir
[1,2].

Dokunsal algilayicilar, uretiminde sahip olduklari zorluklar nedeniyle uzun sure
geri planda kalmistir. Uzerinde calismalar yapilan dokunsal algilayicilar yavas ve
¢ok blyuUktl; 6rnegin bir robotun eline entegre edilmek istenen dokunsal
algilayicinin esnek, kuguk ve tepki verme suresinin hizli olmasi istenir veya
medikal alaninda ameliyat sirasinda insan vicudu igine girip gerekli iglemleri
yapabilmesi icin yeterince kiguk ve hassas olmalidir. Dokunsal algilayicilarin
taringesi Uzerinde yapilan bir arastirmaya goére toplamda (konferans makalesi,
dergi makalesi, vb.) 1970’lerde 30, 1980’lerde 115 ve 1990’lar da 246 yayin
yapildigi soylenmistir. 1990’larin sonuna dogru yeni malzemelerin ve yontemlerin
kesfi nedeniyle bu alanda da gelismeler gozlenmistir [3]. Mikro elektronik sistemler
(MEMS) ve yeni malzemeler kullanilarak dokunsal algilayicilar Gzerinde

arastirmalar hizlanmistir.

Mikro algilayicilar, en az bir fiziksel boyutu mikron veya nano mertebesinde olan
algilayicilardir [4]. Algilayicilarin milimetre alti boyutlara inmesiyle, performansilari

artmig, fiyatlari dismus ve gug tiketimi azalmistir.

Dokunsal algilayicilar, Uretiminde kullanilan malzeme ve sistem agisindan gesitlilik
gosterirler. Temel olarak ele alindiginda kapasitif, rezistif/piezorezistif, induktif,
manyetik, optik, piezoelektrik olarak dokunsal algilayicilar ¢esitlenebilir [2,5,6,7,8].
Bu dokunsal algilayicilar igerisinde kapasitif [9,10,11], piezoerezistif [12,13,14] ve
piezoelektrik [15,16,17] Ozellik gosteren maddeler ve yontemlerle Uretilenler, en
cok kullanilan ve Uzerinde en ¢ok c¢alisan dokunsal algilayici gesitlerindendir. Bu
uc algilayicinin tercih edilmesinde en énemli sebeplerinden biri, algilayicinin bir
dizin halde uretilmesini saglayan MEMS teknolojisi ile uyumlu olmalaridir [18].
Dokunsal algilayicilarin  herhangi bir temas yuzeyinin basing haritasini
cikarabilmesi igin algilayicinin bir dizin halinde uretilmeleri gerekmektedir.
Dokunsal algilayici dizini olarak tarif edebilecegimiz yapi icerisinde algilayicinin

yanal ¢6zunurligunu belirleyecek olan ise, her bir dokunma algilayicisinin boyutu



ve yerlestirme sikhgidir. Her bir satir ve sutunun kesigimi bir adet algilayiciyi verir.
Elektronik anahtar araciligiyla ayri ayri okunan algilayici giktilari uygun bir tarama
algoritmasi kullanilarak ve veri karti yardimiyla bilgisayara aktarilabilir. Diger bir
onemli sebepte dokunsal algilayicilarin esnek ve ince bir yapiya sahip olmalarinin
istenmesidir. Bunun igin algilayicilarin ana yapisi esnek bir polimer malzemenin
biri sabit digeri ise hareket edebilen iki elektrotla kaplanmasiyla elde edilir [19].
Yukarda belirtilen piezorezistif, kapasitif ve piezoelektrik dokunsal algilayicilar
esnek ve ince uretim igin de uygundur. Piezorezistif, kapasitif ve piezoelektrik

dokunsal algilayicilarin birbirleri ile kargilastiriimasi Cizelge 1.1°’de goérulmektedir.

Piezoerezistif dokunsal algilayici basinca veya kuvvete duyarli bir malzeme igerir.
Basin¢ uygulandigi zaman kullanilan malzemenin rezistansi degisir. Uygulanan
gerilim (veya akim) sabit tutularak, rezistansta olusan degisim, akimda (veya
gerilimde) olusan degisim godzlemlenerek Olcimler elde edilir. Bu ydntemde
uygulanan maksimum basin¢ degeri Olgulebilmektedir. Bu algilayicilarin sinyal
okuma devrelerinin kolay olmasi ve gurultuden daha az etkilenmeleri
avantajlarindandir. Ancak bu algilayicida dogrusal olmayan bir kalibrasyon egrisi
elde edilebilir, rezistans sicakliga bagimlidir ve yliksek miktarda gug tluketimine
sahiptirler. Kapasitif dokunsal algilayiciya goére de dusik frekans cevabina
sahiptirler [2,5,8].

Kapasitif dokunsal algilayici, iki iletken paralel plaka arasinda dielektrik
malzemeden olusur. Algilayici Uzerine basing uygulandi§i zaman plaka arasinda
bulunan mesafenin degisim sonucunda 6lcim elde edilir. Bu yéntemde temas
alana uygulanan ortalama basin¢ degeri olgullr. Kapasitif dokunsal algilayicilar
genis alanli uygulamalar icin verimli, iyi frekans cevabina ve yuksek hassasiyete
ve ¢O6zunurlige sahip algilayicilardir. Piezorezistif algilayicilara gére nem ve
sicakliga daha az duyarli olmalarina ragmen, okuma devreleri daha karmasik ve

guraltuye daha duyarhdir [2,5,8].

Piezoelektrik dokunsal algilayicinin yapisi, uUzerine basing uygulandiginda yuk
ureten piezoelektrik malzemelerden olusur. Bu tip algilayicilar daha ¢ok dlgulmek
istenen basincin zaman ile degistigi ortamlarda kullanilimaktadir. PZT, PVDF gibi
piezoelektrik malzemeler dinamik algilama igin elveriglidir. Kristal (kuvars vb.) ve
seramik (PZT vb.) piezomalzemeler daha iyi piezoelektrik o6zelliklere sahip

olmalarina ragmen kirilgan yapiya sahip olmalari ve MEMS uygulamalari igin



uygun degildirler.

Piezoelektrik polimerler

ise bircok agidan kapasitif ve

piezorezistif dokunsal algilayicilarina gore dokunsal algilayici tretimi ve kullanimi

icin uygundur [20,21]:

e Dusuk histerizis, yuksek gerinim, yuksek dogrusallik

e Esnek, hafif, disik yodunluga sahip

e Dusuk akustik ve mekanik empedans, genis frekans araligi

e Yuksek kimyasal kararlilik, biyolojik olarak uyumlu

o Kolay sekillendirilebilme, ylksek mekanik dayanim

Cizelge 1.1 Piezorezistif, kapasitif ve piezoelektrik dokunsal algilayicilarinin

kargilastiriimasi

Dokunsal
Algilayici

Cesidi

Avantajlari

Dezavantajlari

Piezorezistif

lyi hassasiyet

Dasik gurultu

Sinyal okuma devreleri
kolay

Histerizis

Dogrusal olmayan cevap
Sicakhga kargl hassas
Sinyal kaymasi

Kapasitif

Yuksek hassasiyet
Sicakliktan bagimsiz
Genig alanl
uygulamalar i¢in uygun
Yanal ¢ozunurlugu
yuksek

Elektromanyetik
dalgalara kargi hassas
Kompleks okuma devresi
Algilayici dizini arasinda
etkilesim

Piezoelektrik
(Polimer
tabanl)

Yuksek hassasiyet ve
cikis

Dinamik uygulamalar
icin uygun

Esnek, ince, dayanikli
Kimyasal olarak inert

Algilayici ¢ikiginda
kayma

Yuk yukseltici devrenin
gereksinimi

Bukulebilir degil

Statik uygulamalar igin
uygun degil




1.1. Tezin Amaci ve Kapsami

Bu tez calismasinda piezoelektrik dokunsal algilayici, yukarda bahsedilen sahip
oldugu esneklik, kolay sekillendirilebilme, biyolojik olarak uyumlu olmasi ve yuksek

hassasiyet ve ¢ikisa sahip olmasi gibi sebeplerden éturt tercih edilmigtir.

Su anki Uretilen dokunsal algilayicilarda gorulen ortak kisitlamalar ortamdaki
¢ozunurluk, esneklik ve dokunma hissinin genig bir alanda elde edilememesidir [7].
Bu kisitlamalara bir ¢gozim getirmesiyle amaciyla tez kapsaminda uretilecek olan
piezoelektrik dokunsal algilayicinin elektrotlari  dizin halinde Gretilmistir.
Elektrotlarin olusturulmasindan sonra algilayici Gzerine polimer yapili mikro-fiber
dizini yerlestirilmistir. Polimer fiber dizini ile dokunsal algilayicinin milimetre alti

ortamdaki ¢ozunurlige ulagmasi saglanmistir.

Algilayicinin temelini olusturacak piezoelektrik malzeme olarak, polimer yapili
PVDF’in kopolimeri PVDF-TrFe kullaniimistir. Algilayici Uretiminden 6énce bu
piezoelektrik malzemelerin karakteristik 6zellikleri incelenmistir. ince film halinde
uretilen piezoelektrik polimerin, yapisinin ve elektriksel o6zelliklerinin nasil
etkilenecegi, algilayici Uretiminde bir probleme yol agmamasi agisindan
incelenmistir. Bu sebeplerden 6turl algilayici da kullanilacak olan piezoelektrik
film Gzerinde Diferansiyel Tarama Kalorimetresi (DSC), Termal Gravimetrik Analiz
(TGA), X-Isini Difraksiyonu (XRD), Atomik Kuvvet Mikroskopu (AFM), Taramali
Elektron Mikroskopu (SEM) analizleri gergeklestirilmistir.

Algilayicinin dizin halinde Uretilebilmesi icin MEMS tekniklerinden mikro-isleme
(lift-off) kullaniimistir. Boylece piezoelektrik polimer film tGzerinde desenli elektrotlar
elde edilmigtir. Daha sonra, polimer yapili mikro-fiber dizini igcin PDMS malzemesi
kullanilmigtir. PDMS’in fiber dizini seklinde elde edilmesi icin foto-litografi yontemi

ve i1slak asindirma (wet etching) kullaniimistir.

Uretim tamamlandiktan sonra algilayici kalibrasyonu icin deney dizenekleri

hazirlanmis ve algilayicinin statik ve dinamik karakteristikleri ortaya ¢ikariimigtir.



2. PIEZOELEKTRIK DOKUNSAL ALGILAMA

Piezoelektrik bir polimer olan PVDF ve PVDF’in kopolimerleri son yillarda giderek
artan bir ilgi kazanmigtir. Biyolojik olarak uyumlu olmasi ve ylksek kimyasal
kararhlik gostermesi bu malzemeyi medikal alanda 6n plana ¢ikarmistir. Ayni
sekilde mekanik acgidan dayanikh olmasi ve MEMS teknikleriyle

sekillendirilebilmesi robotik gelismeler i¢cin bu malzemeyi uygun hale getirmigtir.

Bilimsel 6neminin yani sira teknolojik agidan da piezoelektrik polimer malzemenin
mikro ve nano mertebelerde davranisinin incelenmesi gerekir. Bu sebeple Kim ve
Lee [22] PVDF-TrFe’ni ince film olarak hazirlandiktan sonra foto litografi islemlerini
bu film UGzerinde uygulamistir. Foto litografi ve mikro isleme yontemlerini
kullanmadaki amaglari film Uzerinde elektrotlarin meydana getirilip, bu malzemenin
algilayici olarak kullaniimasinin hedeflenmesidir. Yaptiklari arastirmada foto
litografi islemi sirasinda kullanilan standart kimyasallarin hazirlanan ince filmi
¢6zdugu gozlemlenmis. Bu sebeple yaptiklari ¢alisma sirasinda farkli kimyasallar
kullanilmig veya standart olarak kullanilan kimyasallar suyla seyreltilerek islemin
daha uzun slrede gergeklesmesi saglanmis. En son Uretilen yapinin atomik

kuvvet mikroskopuyla goruntilerine bakilmis ve histerisis élgimleri yapilmis.

Cerrahi alanda son yillarda en ¢ok kullanilan yéntemlerden biri de minimal invaziv
cerrahidir (MIS). Bu yontem 1-1,5 cm kadar bir kesikten robotik el ve kamera
yardimi ile ameliyatin yapilmasini igerir. Geleneksel cerrahi yontemlere gore bir
¢ok avantaj icerir; daha az agri, daha az enfeksiyon kapma riski, daha g¢abuk
iyilesme gibi. Sahip oldugu bu avantajlarin yaninda MIS’in eksik yanlari
bulunmaktadir. Cerrahi mudahale esnasinda uygulanacak kuvvetin miktari,
hassasiyeti ve geri bildiriminde yetersizlikler bulunmaktadir. Qasaimeh ve
arkadaslarinin [15] yaptid1 calismada ticari olarak alinan PVDF Uzerinde elektrot
dizini foto litografi ve islak asindirma yodntemleri kullanarak olusturulmus. Daha
sonra bu yapi silikon pul Gzerinde yine foto litografi ve 1slak agindirma yontemlerini
kullanarak olusturulan kanalciklar GUzerine yerlestirilmistir. Olusturulan bu
algilayicinin PVDF ile daha hassas, frekans araliginin daha yuksek ve mekanik
acgidan daha iyi sonug verdigini belirtmigler. Yapilan baska bir arastirmada Sharma
ve arkadaslarinin [23] PVDF’in kopolimeri olan PVDF-TrFe kullanarak kateter
uygulamasi igin dokunsal algilayici Uzerinde ¢alismasidir. PVDF-TrFe farkh

kalinliklarda ince film halinde elde edilerek (0,5 — 11,5 um) ve ince film Gzerinde



MEMS teknikleri uygulanarak iki farkli tasarimda elektrot dizini olusturulmus.
Birinci tasarimda ayni yuzeye elektrot dizini yerlestirilmig, ikinci tasarimda ise
olusturulan filmin 6n ve arka ylizeylerine elektrot dizini yerlestirilirmis. Ikinci

tasarimda olusturulan algilayicinin daha iyi sinyal ¢iktisi verdigi gézlemlenmis.

Robotik alanda yapilan caligmalarda da ise algilayici da genel olarak istenen
yuksek hassasiyet ve ¢ikisin yani sira esnek olmasi, mekanik agidan dayanikh
olmasiI ve genis alanlari kapliyor olabilmesidir. Han ve arkadaslarinin [24]
arastirmasinda ince [ fazindaki PVDF filmi islak ve kuru asindirma yontemleri
kullanilarak hassasiyetinin ve ¢dzunurligunun artmasi i¢in sekillendirilmis. PVDF
film sekillendirilirken filmin sahip oldugu piezoelektrigin azalmamasi i¢in kullanilan
yontemlerin sireci belirlenmis. ince filmin, piezoelektrigini kaybetmeden islak ve
kuru asindirma yontemleri kullanilarak sekillendirilebilecegi gosterilmis. Yapilan
bagska calismada Dahiya ve arkadaslari [25] bir ¢ip iginde dokunsal algilama
sisteminin olugturmasidir. Bu ¢ip kuvveti ve sicakligi algilayan 5x5 piezoelektrik
oksit yariiletken transistor (POSFET) dizininden olusmaktadir. ince film halinde
kullanilan PVDF’in kopolimeri PVDF-TrFe hem kuvveti algilamak igin hem de
PVDF-TrFe’nin pyroelektrik 6zelliginden oturu sicaklik degisimini tespit etmek igin
kullaniimis. Uretilen sistemin genis aralikta uygulanan dinamik kuvvet ve sicaklik
testleri yapilmis. Rdscher ve arkadaslarinin [26] yaptigi ¢calismada ise PVDF-TrFe
ince filmin mikro ve nano mertebelerinde profilometre ve X-isini difraksiyonu
(XRD) yontemleri ile karakterize edildikten sonra piezoelektrik mikro-sistemin
uretimi yapilmistir. Mikro-sitemin Uretiminde litografi, mikro-igleme, 1slak ve kuru
asindirma yontemleri birlikte kullaniimigtir. Bu c¢alismada en 6nemli nokta elde
edilen PVDF-TrFe ince filmin zarar gormeden, piezoelektrik ozelliklerini

kaybetmeden, mikro-sisteminin Uretiminin yapila bilinmesidir.

Bu yapilan tezde daha oOnceden de bahsedilen dokunsal algilamadaki ortak
kisittamalara ¢6zim getirebilmektir. Tezdeki Uretilen dokunsal algilayicinin temel
malzemesi, piezoelektrik malzemedir. Piezoelektrik malzeme olarak bu tezde
polimer bir malzeme olan PVDF-TrFe tercih edilmistir. PVDF’in kopolimeri olan
PVDF-TrFe’nin tezin ileri de daha detayli bahsedilecegi Uzere tercih edilmesinin
sebebi; esnek 6zellige sahip olmasi, istenilen seklin elde edilebilmesi ve gerdirme

islemine tabi tutulmadan piezoelektrik 6zellik gostermesidir.



Algilayicinin ¢ozunurlugunu ve yuzeye adaptasyonu artirmak icin polimer mikro-
fiber dizini algilayiciya entegre edilmistir. iki yiizeyin birbirine giigliice yapismasi
ve kolayca ayni yuzeyden herhangi bir iz birakmadan ayriimasi teknolojik agidan
nadir olarak Uretilebilmektedir. Yapilan arastirmalarda bazi bdcekler ve gecko
hayvaninin her turlu ylzeye tutunmasini saglayan yapilara sahip oldugu
gozlemlenmis. Gecko ayakuglarinda bulunan mikro ve nano mertebelerinde
bulunan fiber yapilari aragtirmacilar igin ilham kaynagi olmustur. Bunun diginda bu
fiber yapilarin 1slak veya kuru, dizgun veya puruzli butin ytzeylere tutunabilmesi
arastirmacilarin daha c¢ok dikkatini cekmesine sebep olmustur [27]. Fiberler ile
yluzey arasindaki bu yapisma van der Waals kuvvetleri gibi molekuler kuvvetlerden
dolay! olustugu gosterilmistir [28]. Sentetik olarak fiber yapilarinin olusturulmasi
icin yapilan ¢alismalarda polipropilen, silikon kaugugu, poliester recgine, polidimetil
siloksan (PDMS) gibi polimerlerin kullanildigi gértlmastur [29,30,31]. Bu tezde ise
polimer mikro-fiber dizinini elde etmek icin PDMS kullaniimigtir. PDMS’in MEMS
uretim yontemleri ile uyumlu olmasi, kimyasal olarak kararli ve biyolojik agidan

uyumlu olmasi, sahip oldugu viskoeleastik 6zelliginden Oturl yUksek oranda

yuzeye yapismasi en énemli tercih sebeplerindendir [32].

Fiber Dizisi

/

Ust Elektrot
Toprak)

Piezoelektrik ince Film Piezoelektrik ince Film
BN S . e BN T . -
a \ Desenlenmis / b
Alt Elektrot

Sekil 2.1 a) Destek katmani ince piezoelektrik film olan iki katmanh PDMS- PVDF-
TrFe filmlerin sematik goruntisu b) Destek katmani ince piezoelektrik film olan
PDMS mikro-fiber dizini - PVDF-TrFe filminin sematik gortuntisu

Sekil 2.1‘de ayni kalinlikta olan, destek katmani piezoelektrik ince film Gzeri dokme
PDMS tabakasi ile destek katmani piezoelektrik film tGzeri PDMS dikey fiber dizini



gosterilmistir. Sekil 2.1 (a) ve (b) icin piezoelektrik filmin Ustinde bulunan elektrot
topraklanmistir ve filmin alt yuzeyinin elektrotu desenlenmigtir. Bu ¢alismadaki ana
amac¢ MEMS teknikleri kullanilarak Sekil 2.1 (b)’de gdsterilen yapiy! elde etmektir.

ince bir film dokunsal algilayici igin yanal ve dikey olarak iki farkli hassasiyet
tanimlanabilir. Dokunsal algilayicilarin  yanal ve dikey hassasiyetlerinin
arttinlamamasindaki en onemli sorun, uygulanan iki farkli kuvvetin etkisi sonucu
olusan gerilimlerin birbiri icine gegmelerinden dolayr okunamamasidir. Dokunsal
algilayiciya fiber dizini entegre ederek gerilimlerin birbiri icine ge¢cme sorununa
¢6zUm getiriimesi amaclanmigtir. Ayrica, fiber dizini bunlarin digsinda uygulanan
kuvvet bodlgesinin kigllmesi sonucunda daha fazla basing uygulanmasini
sagladigindan dolay! dokunsal algilayicinin ¢ikis geriliminin duz film algilayicilara
gore daha fazla olmasi 06ngorulmektedir. Bunun sonucunda algilayicinin

hassasiyetinde artis beklenmektedir.



2.1. Piezoelektrigin Tarihgesi

18. ylzyihn ortalarinda Cark Linnaus ve Franz Aepinus pyroelektrik olarak
adlandirilan malzemedeki sicaklik degisiminden dolayi olugan elektrik potasnsiyel
uzerinde ¢alismistir. Bu bilgiden yola ¢ikarak, “René Just Hauy” ve “Antoine César
Becquerel” mekanik gerilme ve elektrik potansiyeli arasinda bir iligki oldugunu

belirttiler fakat yaptiklari galismalar bir sonuca ulasmadi [33].

ik kez piezoelektrik dzellik ile kristal yapi arasindaki iliskiyi aciklayan deneyler
Pierre Curie ve Jacques Curie kardesler tarafindan 1880 yilinda yapiimigtir. Curie
kardesler pyroelektrik 6zellik ile ilgili sahip olduklari bilgileri de degerlendirerek
dogrudan piezoelektrik etkiyi (malzemeye uygulanan mekanik stres sonucu
uretilen elektrik) tourmaline, quartz, topaz, cane sugar, Rochelle tuzu kristallerini
kullanarak kanitladilar. Curie kardesler dogrudan piezoelektrik etkiyi kanitlamiglar
fakat malzemenin dolayh piezoelektrik etkiyi (malzemeye uygulanan elektrik alan
sonucu malzemede olusan gerinme) gosterebilecedini tahmin etmemiglerdi.
Gabriel Lippmann 1881 yilinda temel termodinamik ilkelere dayanarak dolayh
piezoelektrik etkiyi matematiksel olarak var oldugunu gostermistir. Curie kardegler
Lipmann'in ortaya c¢ikardigi bu olgunun Uzerine c¢alismalara baslayarak

malzemenin dolayli piezoelektrik etkiyi gosterdigini de kanitladi [34].

Piezoelektrik  ozelligin  varhdr kesfedildikten sonraki 25 yil boyunca
laboratuvarlarda piezoelektrik 6zellik sergileyen kristal yapilarini kesfetmek igin
calisildi. Woldemar Voight'in 1910 yilinda tensor analizi kullanarak piezoelektrik
sabitleri ve piezoelektrik oOzellik sergileyen 20 dogal kristal sinifi tanimladigi
Lehrbuch der Kristallphysik kitabinin yayinlanmasiyla bu ¢alismalar sonuglandi
[35].

Piezoelektrik malzemenin ilk 6nemli uygulamasi |. Dinya Savasi sirasinda ortaya
cikmigtir. Bu galisma Fransa’da Paul Langevin ve galiganlari tarafindan Uretilen
ultrasonik denizalti detektérudir. Detektor, iki celik plaka arasina ince kuvars
kristallerinin yapistiriimasiyla olusturulmustur. Bu kompozit sistem 50 kHz
degerinde rezonans frekansina sahiptir. Bu cihaz suyun icine yuksek frekansta
sinyal gonderiyor ve daha sonra yansiyan sesi algiliyordu. Bu sekilde c¢alisan
sistem denizaltinda bulunan nesnelerin uzakligini Olgebiliyordu. Piezoelektrik
kullanarak Uretilen bu sonarin basariya ulasmasiyla birlikte bundan sonraki yillarda

yeni piezoelektrik malzemeler ve yeni uygulama alanlari kesfedildi. Mikrofonlar,
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titresim algilayicilari, hizolger, sigortalar, mikropompalar, kulakliklar, ultrasonik
temizleyiciler, osilatorler, transformatorler yeni uygulama alanlarina o6rnek
verilebilir [34].

[I. Dinya Savasi boyunca, ABD, Rusya ve Sovyetler Birligi'nde bulunan birbirinden
bagimsiz arastirmacilar dogal kristallerden 100 kat daha buyuk dielektrik sabite
sahip sentetik malzemeler (ferroelektrik olarak adlandirildi) kesfettiler. Daha sonra
ayni sinifa dahil olan bu malzemelerin Uzerine elektrik alan uygulanarak
piezoelektrik 6zellik kazanabildigi kesfedildi. Bu kesif “baryum titanat” ve “kursun
zirkonat titanat (PZT)” malzemelerin ve bunlarin kendilerine ait 6zellikleri ve 6zel
uygulamalarinin gelistiriimesinde onemli rol oynadi. Boylece Uretimi kolay ve daha
iyi piezoelektrik 0zellik gosteren bu seramik malzemelerin kesfi bu alanda yapilan
c¢alismalarin daha da artmasina sebep olmustur. Ginumuizde halen PZT’ye yeni
bilesenler eklenerek bu malzemenin daha iyi performans sergilemesi igin

arastirmalar yapilmaktadir [33].

1970’li yillara kadar Uzerinde calisilan piezoelektrik 6zellik gosteren malzemeler
dogada bulunan kristallerden ve yapay olarak uretilen seramiklerden olusuyordu.
Kawai 1969 yilinda polimer yapili bir malzeme olan hem piezoelektrik hem de
pyroelektrik 6zellik gdsteren polyvinylidene flioride (PVDF)i kesfetti. Bu
malzemenin piezoelektrik Ozellik gostermesi igin sadece elektrik alanin
uygulanmasi yeterli degildi. Kawai PVDF ile ilgili yayinladigi ilk makalede bu
malzemenin  hangi islemler sonucunda piezoelektrik 06zelligi kazandigi
anlatmaktadir [36].

Son 30 yildir malzeme bilimi 6zgun, kullanigh, entegre olabilen ve yuksek verimli
kompozit malzemeler Uzerinde c¢alismaktadir. Piezoelektrik ve pyroelektrik
malzemeler, bu malzemelere digardan stres veya sicaklik uygulandiginda elektrik
uretiyor. Gunimuzde bu malzemeler, akilli malzemeler olarak adlandiriimaktadir.
Bu malzemeler ayni anda algilayici ve eyleyici olarak c¢evre kosullarina gore
degiskenlik gosterip birgok uygulamada kullanilabilmektedir [35] .
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2.2. Piezoelektrik Ozellik

Yunancadan turetilmis olan ‘piezo’ kelimesi basin¢g anlamina gelmektedir.
Piezoelektrik ifadesini butunldyle dislindigimuzde basing sonucunda olusan
elektrik demektir. Piezoelektrik 0zellik, kristal igyapilarinda merkezi simetri
gostermeyen malzemelerde, uygulanan mekanik basing sonucunda malzemede
elektrik potansiyel olugsmasidir. Bu piezoelektrik malzemelerde kesfedilen ilk
Ozellikti ve bu olgu dogrudan piezoelektrik etki olarak tanimlanmaktadir. Sonradan
kesfedilen diger piezoelektrik 6zellikle birlikte piezoelektrik malzemelerin tersinir
oldugu anlagiimistir. Piezoelektrik malzeme Uzerinden elektrik akimi gegirildigi
zaman malzeme Uzerinde bir gerilme olusur, buna da dolaylh piezoelektrik etki

denir.

Batun kristal yapilari 32 kristal sinifi iginde siniflandirilirlar. Bu kristal siniflarindan
20 tanesi merkezi simetriye sahip degildir ve bunlar piezoelektrik 06zellik
goOstermektedir. Bu gruptan 10 kristal piezoelektrik sinifi polardir. Bir malzemenin
polar olmasi demek o malzemenin dogal olarak bir dipol momente sahip olmasidir.
Bu 10 kristal sinifi ayni zamanda sicaklik degisimi ile de elektrik potansiyeli
olusturmaktadir ve bu 6zellige pyroelektrik etki denilmektedir. Bu sinifa dahil bir
malzeme c¢esidi daha vardir ki bunlar ferrolektrik malzemeler olarak adlandirilir.
Ferroelektrik, malzeme i¢inde bulunan dogal dipol momentlerinin belirli bir elektrik
alan uygulanmasiyla yonlendiriimesidir. Kristal siniflarinin daha iyi anlagiimasi igin

asagida ki Cizelge 2.1 olusturuldu [37].

Cizelge 2.1 Kristal siniflari

32 Kristal Sinifi

20 Piezoelektrik Sinifi
10 Pyroelektrik Sinifi Piezoelektrik
Ferroelektrik Ferroelektrik Pyroelektrik olmayan
olmayan Olmayan

Cizelgede goruldugu uzere 20 sinif kristalin  hepsi piezoelektrik 0Ozellik
gostermektedir. Piezoelektrik malzemeleri polar ve polar olmayan olarak ikiye
ayirabiliriz [38]. Polar yapidaki 10 sinif kristalin hepsi pyroelektrik 6zellik
gOstermektedir ve pyroelektrik malzemelerin bir kismi ferroelektrik 6zellik

gOstermektedir.
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Dipol moment, aralarinda bag olan iki atomun birbirlerine olan uzakliklariyla,
yuklerin carpimi gseklinde tanimlanir. Sekil 2.2 dipol momenti gostermektedir.
Piezoelektrik 6zelligin var olabilmesi i¢in net bir dipol momentin olusmasi veya var
olmasi gerekir. Net dipol momenti malzemedeki her bir hiicredeki toplam dipol
momentidir. Burada bahsedilen net dipol moment polarizasyonu anlatmaktadir.

Polarizasyon, birim hacim bagina dugen toplam dipol momentdir.

(d
\\\g/ /

Sekil 2.2 Dipol momenti

Polar olmayan piezoelektrik malzemelerin hucresel yapisi Sekil 2.3 (a)da
gorulmektedir. Bu malzemelerin hucre yapilarinda dipol momenti bulunmaz.
Mekanik bir basin¢g uygulandigi zaman $ekil 2.3 (b)de oldugu gibi pozitif ve
negatif iyonlar merkezden ayrilarak karsilikli hale gelirler ve dipol momentler
olusur. Polarizasyonun olusabilmesi i¢in olusan dipol momentin birim hicre igcinde
olusan diger dipoller tarafindan iptal olmamasi gerekir. Malzeme eger merkezi

simetriye sahip degilse Sekil 2.3 (c)'de oldugu gibi polarizasyon olusur [39].
F

SO TR OUEE 00 TE DT
53 005 0O 5% 0@ 5% 0E B ¢
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_'_%_'_._ +\:%__'ﬁ':%:} +\'_ _'_'_ :"_%'_j
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Sekil 2.3 Polar olmayan piezoelektrik malzemenin hicresel yapisi [39]

Polar olmayan piezoelektrik malzemeler dogada bulunan turmalin, kuvars,
Rochelle tuzu gibi kristalleri igerir. Bu tezde ise polar piezoelektrik malzemelerin

yapisi bizim i¢in daha onemlidir. Tez suresince caligilan PVDF’in kopolimeri olan
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PVDF-TrFe hem ferroelektrik hem de pyroelektrik 6zellik gosteren polar

piezoelektrik bir malzemedir.

Ferroelektrik malzemeler yapisal olarak merkezi simetriye sahip degildirler ve birim
hicrelerinde dogal olarak bir dipol moment bulunur. Birim hicrelerinde bulunan
her bir dipol momentin yonu farkhidir. Birim htcrelerin bulundugu her bir bélgeye
domain denir. Domainlerin yapisi Sekil 2.4 (a)'da ki gibidir. Dipol momentleri bu
sekilde bulunan ferroelektrik malzemeler piezoelektrik Ozellik gostermez. Bu
yuzden ferroelektrik malzemelerin piezoelektrik 6zellik gostermesi igin her bir

domainde bulunan dipol momentlerin ayni dogrultuya yonlendirilmeleri gerekir.

/N | HHHE TV
VAR NIRIA
~ 00 uv

a b

Sekil 2.4 Ferroelektrik malzemenin domain yapisi

Domain yapisi malzemeye elektrik alan uygulanmasi ile yeniden yapilandirilir. Bu
elektrik alanin miktari malzemeye goére farkhlik gosterse de 10-100 kV/cm
degerleri genelde kullaniimaktadir. Domainleri belli bir yonde yonlendirmek igin
malzemeye elektrik alan uygulama iglemine kutuplama denir. $ekil 2.4 (b) elektrik
alan uyguladigimizda domain igindeki polarizasyonlarin nasil sekil aldigini
gOstermektedir. Sekil 2.4 (c) ise elektrik alan uygulamasi kaldirildiktan sonra
domain igindeki polarizasyonu gostermektedir. Elektrik alan kaldirilsa bile

domainler tamamen eski yapisina donmez [40].

Malzemenin bu sekilde kutuplanmasi bize malzeme karakterizasyonunda
kullanilan histerisis déngiisini verir. ideal bir histerisis déngilisiinde pozitif ve
negatif zorlayici alan degeri ve pozitif ve negatif kalinti polarizasyon degerleri
birbirilerine esit olur. Kullanilan malzemenin kalinligi, uygulanan isil iglem,
malzemenin hazirlanma kosullari  gibi faktorler, zorlayici alani, kalinti

polarizasyonu, dongunun seklini etkileyen faktorlerden bazilaridir.
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2.3. Piezoelektrik Sabitler

Cesitli piezoelektrik sabitlerinin (dij, gi, Si, ki, ve &i) fiziksel anlamlari bu bélumde
anlatilacaktir. Piezoelektrik malzemeler anizotropik oldugu i¢in malzemeye
uygulanan herhangi bir mekanik veya elektrik etkinin dogrultusu yapilacak olan
hesaplamalar i¢in 6nemlidir. X-Y-Z dogrultular sirasiyla 1-2-3 alt indisleriyle
gosterilirler. Piezoelektrik sabitleri iki alt indise sahiptir. Bunlardan birincisi
elektriksel ekseni (i), ikincisi ise mekaniksel ekseni (j) temsil eder. Bu galismada
piezoelektrik malzeme olarak PVDF-TrFe'den ince film seklinde Uretilecektir ve
ince film Uzerine elektrotlar yalnizca malzemenin alt ve Gst kisimlarina
yerlestirilebileceginden elektiriksel eksen her zaman “3” ile temsil edilecektir.
Mekanik basing herhangi bir eksenden uygulanabilecegdi icin mekaniksel eksen 1,
2, 3 indislerinden herhangi biriyle ifade edilebilir. Bu eksenlerin herhangi birinde
olusan kayma ise 4, 5, 6 alt indisleri ifade edilir [42].

Z(3)

A
N

6

Polarizasyon
Yonii

|y x()

Y@ >

Sekil 2.5 Piezoelektrik iligkiler i¢in kullanilan dogrultular

2.3.1. Piezoelektrik Gerinim Sabiti (dj)

Piezoelektrik gerinim sabiti, malzemenin elektrik ve mekanik o6zellikleri ile bu
Ozelliklerin birbiriyle olan iligkilerini ele alir. Piezoelektrik malzemeye uygulanan
birim mekanik gerilme sonucu olugsan polarizasyon veya malzemeye uygulanan

birim elektrik alan sonucu olusan mekanik gerinim olarak tanimlanir. Denklem
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(2.1) dogrudan piezoelektrik etki icin gerinim sabitinin ifadesini ve Denklem (2.2)
dolayli piezoelektrik etki icin gerinim sabitinin ifadesidir [34].
i (2.1)

aD;\"
d;j = (—) — (Dogrudan piezoelektrik etki)

o,

dij = (ﬁf — (Dolayli piezoelektrik etki) 2
0E;

2.3.2. Piezoelektrik Gerilim Sabiti (gij)

Piezoelektrik malzeme Uzerine uygulanan birim mekanik gerilme sonucu olugsan
elektrik alan veya malzemeye uygulanan birim elektrik deplasmani sonucu olusan
mekanik gerinim olarak tanimlanir. Denklem (2.3) dogrudan piezoelektrik etki icin
gerilim sabitinin ifadesini ve denklem (2.4) dolayli piezoelektrik etki icin gerilim
sabitinin ifadesidir [34].

(2.3)

0E;\"
gij =— <6_le> — (Dogrudan piezoelektrik etki)

T
aS;
gij = <6Dj-> — (Dolayli piezoelektrik etki)

2.3.3. Dielektrik Sabiti (cij)
Dielektrik sabiti, piezoelektrik malzemeye uygulanan elektrik alan sonucu birim

alanda olusan yik miktaridir. €7, sabit gerilme altindaki dielektrik sabiti ve &5, sabit

gerinim altindaki dielektrik sabitidir.

Bagil dielektrik sabiti, K, ise malzemenin dielektrik sabitinin boglugun dielektrik

sabitine orani olarak tanimlanir (Denklem (2.5)) [34].

k=2 (2.5)
€o

Piezoelektrik gerinim sabiti, piezoelektrik gerilim sabiti ve dielektrik sabiti

arasindaki iliski ise Denklem (2.6)’da ki gibidir.

g=dj/e (2.6)
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2.3.4. Elastik Uygunluk (Sij)

Elastik uygunluk, bir piezoelektrik malzemeye birim alana uygulanan gerilim
sonucu olusan gerinimdir. Malzemenin gerinim ve gerilim yodnlerinin disinda
elektriksel 6zelliklerine de baglidir. S;F olarak ifade edilen deger sabit elektrik alan
altinda elastik uygunluk ve SiP olan ifade ise sabit elektrik yiki altinda elastik
uygunlugudur [34].

2.3.5. Curie Sicakhgi

Curie sicakligi olarak ifade edilen Tc, piezoelektrik 6zellik gosteren malzemelerde
malzemenin hangi sicaklik araliginda bu o6zelligi sergiledigini belirten tanimdir.
Curie sicakhginin kullanimi polar ve polar olmayan piezoelektrik malzemeler
farklihk goOstermektedir. Polar olmayan piezoelektrik malzemelerde Curie
sicakliginin altindaki malzemelerin kristal yapisi merkezi simetriye sahip degildir
ve piezoelektrik Ozellik gosterirler. Bu malzemelerde sicaklik degeri Curie
sicakliginin uzerinde malzemenin kristal yapisi merkezi simetrik hale gelir ve
piezoelektrik  Ozelligini kaybeder. Polar piezoelektrik malzemeler vyani
ferroelektrikler de malzeme Curie sicakhidina ulastiyi zaman birinci veya ikinci
dereceden faz degisikligi olur ve malzeme piezoelektrik o6zellik gostermez.
Piezoelektrik malzemelerin hepsi Curie sicakhginin altinda piezoelektrik 6zellik
sergiler ve Curie sicakligi malzeme igin karakteristiktir. Her malzeme igin farkli bir

Curie sicakhgi bulunur [43].

2.4. Piezoelektrik Bunye Denklemleri

Piezoelektrik 6zellik elastik degiskenler, gerilim T ve gerinim S, ve dielektrik
degiskenler, elektrik yuk yogunlugu D ve elektrik alan E, arasindaki baglantilardan
olusur. Bu baglantilar piezoelektrigin dogrusal teorisine gore asagidaKki

denklemlerle aciklanacaktir [39,44].
Sp = qu + dpkEk (27)
Di = diqTq + SZ;(ER (28)

Denklemlerde yer alan ifadeler; SpqF sabit elektrik alan altindaki elastik uygunluk
sabiti , ek sabit gerilim altindaki dielektrik sabiti, dkp piezoelektrik gerinim sabiti, Sp

p eksenindeki mekaniksel gerinim, Di i eksenindeki yuk yogunlugu, Tq q
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eksenindeki mekaniksel gerilim ve Ex k eksenindeki elektrik alani gostermektedir.

Denklemler (2.7) ve (2.8)'in matris formlari agagidaki gibidir:

S| S % & S S S |71 ||d d d
SIS S S S S S |7, Gy O o
SIS s ssss|[T]|ddd|l|
S| S S oSS S| T dede de| o
S || & &£ & & & & | T || dy dy dy
_%__&i%%s;sﬁi%__u__dm 0 des_
A
1 7 T T T

Dl d11 d12 d13 dl4 d15 d16 T én b3 E.l
D, |=| d; d, dy d, dy 0y -; + ngl ‘92T2 ‘92T3 E, (2.10)
D3 d31 d32 d33 d34 d35 d36 ] 7:1 gg,Tl 6'3Tg 6'3Tg E3

5

A

Genel bir ifadeyle yazilmig olan bu matrisleri kullanacagimiz malzemenin
Ozellikleri igin uyarlarsak eger daha basite indirgemis oluruz. Daha o6nce
belirttigimiz gibi ilk indis elektriksel ekseni ifade etmektedir ve elektrotlar sadece
ust ve alt yluzeye yerlestirilebileceginden, bu indis her zaman Sekil 2.5'de
gosterilen 3 yonudur. Kullanacagimiz piezoelektrik malzeme ince film seklinde

kullanilacag! i¢in dkp matrisi su sekilde ifade edilir:

o 0O d,;
o o d,
d— 0 0 djy (2.11)
O d, O
ds O O
| O 0 0o |

Kutuplama islemi ise sadece 3 yonunde gergeklestirilebileceginden birgok

piezoelektrik sabiti sifir degerini almakta veya diger sabitlerle esdeger olmaktadir.
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PVDF ve onun kopolimeri olan PVDF-TrFe igin denklem (2.7) ve (2.8) asagida

verilen matris formlarina donusur [39].

S S & & 0 0 0|7 0 0 d,
S S S S 0 0 0 | 0 0 dy [
S S, S, S 0 0 0 | T 0 0 dy | o | @12
S o 0o 0 & o0 o0 |T, 0 d, O 52
S 0 0 0 0 & o % d, 0 0 [
(S]] o 0o 0o 0 0o g|kJLo o 0]
[A
— 7; r . 1~
D, 0 0 0 0 dg . g 0 0 [ E
D, |=sf 0 0 0 d, 0 7? +H 0 & o | E | 213
Ds d31 dsz dss 0 0 ’ 0 0 6'3T3 E3
1T |L 1
[
2.5. Piezoelektrik Algilayici Formiilleri

Piezoelektrik malzemeler uygulanan mekanik bir basing ile elektriksel yuk Ureten
dinamik malzemelerdir. Bu 0zelligi sayesinde algilayici uygulamalari igin ¢ok
uygundur. Piezoelektrik algilayicilarinin yiksek hassasiyet, yliksek frekans cevabi,
kompakt, dinamik gibi dzellikleri ve algilayici olarak da makul bir sinyal iyilestirme
devresine ihtiyag duymalari, algilayici olarak kullaniimalarinda ki en onemli
sebeplerdendir. Bu kisimda piezoelektrik malzemeden elde edilen algilayici

cikiglarinin gerilim ve ylUk cinsinden matematiksel formalleri agiklanacaktir.

Piezoelektrik algilayicinin Urettigi yuk yogunlugu D, algilayici Gzerine uygulanan
belirli yondeki gerilim S ve piezoelektrik gerinim sabiti d kullanilarak elde edilen
Denklem (2.14)’de gosterildigi gibidir [42].

D = dyS; (2.14)
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Sekil 2.6 Piezoelektrik Algilayici
Uygulanan gerilimin mekaniksel eksenin (j) de 1 ekseni uzunluk dogrultusu, 2
ekseni geniglik dogrultusunu, 3 ekseni kalinlik dogrultusunu gostermektedir.

Denklem (2.14)'GUn matris olarak ifadesi asagidaki gibidir [45];

S
D, 0O 0 0O 0 d. O 5
D, < 0o 0o 0 a, o0 o] > (2.15)
D, d, d, d, 0 0 O S
B 'Sdl
L S

1, 2 ve 3 dogrultularindaki yik yogunlugu olan D1, D2, D3 hesaplandiktan sonra
uretilen yuk miktarini hesaplamak icin 2-3, 1-3, 1-2 duzlemleri Uzerindeki A1, A2, A3

elektrot bolgelerinin diferansiyeli alinir.

dA
q:II[ D, D, D, dA,
A,

(2.16)
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Uretilen gerilim miktari, hesaplanan yik miktarinin piezoelektrik algilayicinin

kapasitansina, C, bolunmesiyle elde edilir.

V=gq/C (2.17)

2.6. Piezoelektrik Malzemeler

Piezoelektrik malzemeler dort grup altinda incelenebilir: piezoelektrik kristaller
(kuvars, rochelle tuzu, vb.), piezoelektrik seramikler (kursun zirkonat titanat,
baryum titanat, vb.), piezoelektrik polimerler (naylon, vinilidin flortr, vb.) ve
piezoelektrik kompozitler. Gosterdikleri farkli 6zelliklerinden dolayi her grup farkh
¢alisma alanlarinda tercih edilmektedir. Asagida basliklar altinda temel olan Gg
gruptan bahsedilecek ve tez calismasinda Uretilecek olan algilayicinin temel

malzemesi olan piezoelektrik polimerler daha detayli incelenecektir.

2.6.1. Piezoelektrik Kristaller
Piezoelektrik malzemeler iginde ilk kesfedilen piezoelektrik kristallerdir. Bu
kristallerin piezoelektrik davranis sergilemeleri igin malzemelerin kristalografik

dogrultulari dikkate alinarak kesmek ve sekillendirmek gerekir [37].

Kuvars, rochelle tuzu, turmalin, lityum niyobat (LiINbO3) ve lityum tantalat (LiTaO3)
kristal malzemelere 6rnek gosterilebilir. Kuvars kristali gunumuizde genis odlgude
ivmeodlcer sistemlerinde kullaniimaktadir. Turmalin yuksek piezoelektrik gerilim
sabitinden dolay! ticari hidrofonlarda kullaniimaktadir. Kristaller c¢ok kararl
olduklar icin algilayicilar igin uygun olarak kabul edilirler. Ancak piezoelektrik
seramiklerin kesfinden sonra seramikler kristal malzemelerin gokga yerini aldi. Bu
noktada lityum niyobat ve aliminyum nitrid gUnumuzde bile c¢ekiciligini
kaybetmemis, Uzerinde c¢alismalar yapilan iki piezoelektrik kristaldir. Lityum
niyobat kristalografi agcidan PZT'den dusik simetriye sahip olmasina ragmen
PVDF’den daha yuksek bir simetriye sahiptir. YUksek bir boylamasina yayiima
hizina sahip oldugundan yuUksek frekans gerektiren uygulamalar icin uygundur.
Ayrica Curie sicakligi, Tc = 1200, ¢ok yuksek olmasi sebebiyle yuksek sicaklik
gerektiren uygulamalar icinde tercih sebebidir. Aliminyum nitrid ise kristolagrafi
acidan PZT ile benzer ve oOzellikleri agisindan lityum niyobata ile benzerlik

gOstermektedir [40].
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2.6.2. Piezoelektrik Seramikler

Piezoelektrik malzemeler icinde piezoseramikler en genis kullanima sahiptir. Mikro
elektromekanik sistemler iginde piezoelektrik seramikler 6nemli fonksiyonel
malzemelerdendir. Bu malzemeler piezoelektrik kristallere gore yapisal olarak

daha kararli ve mekanik, fiziksel ve piezoelektrik agidan daha kullaniglidir.
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Sekil 2.7 PZT’nin Curie sicakliginin altinda ve Usttiinde hicre yapisi [61]

<

Piezoelektrik seramiklerin geneli perovskit kristal yapisina sahiptir. Hucre yapilari
basit kip seklinde olup yapinin kése kisimlarinda buyuk “A” iyonlari, merkezde
kiguk “B” iyonu ve hucre yuzeylerinin merkezinde oksijen iyonlari bulunur. Bu
hicre yapisini kursun zirkonat titanat (PZT) icin 6rnek alirsak hicrede koése
kisimlara kursun iyonlari, merkezde titanyum iyonu ve hucre ylzeyinin merkezinde

ise oksijen iyonlari konumlanir [46].

Piezoelektrik seramikler ayni zamanda ferrolektrik malzemelerin alt kategorisine
de girerler. Butin piezoseramikler ferroelektrik 6zellik gosterir. Piezoseramiklerin
piezoelektrik ozellik gostermesi icin belli kosullari saglamalari gerekir. Curie
sicakligr en onemli kogullardan biridir. Sekil 2.7’de goruldugu uzere PZT Cruie
sicakhginin Uzerinde ise simetrik bir yapiya sahip ve dipol momentler
olusmamistir. Curie sicakliginin altinda ise hlcre yapisi simetrik olmayan bir
yapiya gelmis baska bir ifadeyle faz degisikligine ugramigtir. Faz degisikliginden
sonra piezoelektrik 6zelligin en temel 6zelligi olan hicre igcinde dipol momentler
olusmustur. Piezoelektrik seramiklerin piezoelektrik 6zellik géstermeleri igin Curie
sicakliginin altinda olmalari ve bunun disinda dipol momentlerinin yonlendiriimeleri

icin kutuplanmalari gerekir [37].
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Piezoelektrik seramik malzemelerin Uretiminin en temel hali, metal oksit tozlarinin
belirli oranlarda karistirildiktan sonra homojen bir karisim elde etmek igin 1sitilir.
Bu 1sitma igsleminden sonra malzeme belirli zaman araliklariyla yuksek sicaklikta
firlnlanir, bu isleme sinterleme denir. Sinterleme islemini amaci toz
parcaciklarindan yogun kristal yapiyi elde etmektir. Urlin en son istenilen

sekillerde ve olgulerde kesilir [44].

Piezoelektrik seramikler yumusak ve sert olmak uzere iki sinif altinda
incelenebilirler. Bu siniflandirma seramiklerin bilesimleri ve 06zellikleri dikkate
alinarak yapilmistir.  Yumusak seramiklerin en o6nemli &zellikleri yuksek
piezoelektrik sabitleri, yuksek dielektrik sabitleri, yuksek piezoelektrik etkilegim
sabitine sahip olmalardir. Bu sahip olduklari 06zelliklerden dolayr yumusak
piezoelektrik seramikler sert piezoelektrik seramiklere gore daha fazla uzama
gosterirler. Genellikle algilayici uygulamalari igin idealdirler. Sert piezoelektrik
seramikler ise yuksek Curie sicaklik ve dusuk histerisis 6zelligi gosterirler. Diger
Ozellikleri agisinda yumusak seramiklerin tam tersidirler. Yuksek frekans ve yuksek

elektrik alan gerektiren uygulamalar i¢in uygundurlar [40].

Piezoelektrik seramik malzemelerin igcinde en yaygin olani ve dnemlisi PZT’dir ve
glinimiizde bircok formu bulunmaktadir. istenilen uygulamaya uygun olarak sert

veya yumusak piezoelektrik seramik olarak uretilebilmektedir [40].

2.6.3. Piezoelektrik Polimerler

Kawai 1969 vyilinda polimer polyvinylidene flioride (PVDF)in piezoelektrik
Ozelligini kegfetti ve daha sonra 1971'de PVDF’in pyroelektrik 6zelligi ve dogrusal
olmayan optik Ozellikleri kesfedildi. 1970'lerde bu yapilan kesifler PVDF’in
ferrolektrik 6zelliginin bulugsuna sebep oldu. Bu kesifler ferroelektrik polimer
biliminin ve muhendisliginin olusmasini sagladi. Bir ¢ok ferroelektrik 6zellik
gOsteren malzeme bulundu: politreler, ferroelektrik saydam kristal polimerler,
PVDF’in kopolimerleri, vb. Bu malzemeler arasinda PVDF ve PVDF'in
kopolimerleri gosterdikleri yuksek polarizasyon ve yuksek kimyasal kararlilik
sebebiyle Uzerinde en ¢ok arastirma yapilan ve gelistirilen ferroelektrik polimer

olmustur.

PVDF, Flor ve Hidrojen atomlarinin ciftlerini iceren bir karbon iskeletinden

meydana gelmektedir.
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Sekil 2.8 PVDF’in a, B, y fazlarinin molekul yapilari [48]

Tekrarlama birimi —(--CH2—CF2--)-n vinilidin florGr monomeridir [47].

PVDF’in yapisindaki kristal oranlari degiskenlik gostermektedir. Bunun sebebi ise
a, B, v, 6,€ bes farkli fazinin bulunmasidir [48]. Cesitli kimyasal ve fiziksel teknikler
kullanilarak faz degisikligi saglanabilir. Sekil 2.8'de en c¢ok Uzerinde arastirma
yapilan ve uygulama alanlari en genis olan a, B,y fazlarinin molekdl yapilari

gOsterilmigtir [48].

PVDF’in o fazi birim hicresinin merkezi simetrik olmasindan dolayi piezoelektrik
Ozellik gostermez fakat en kararli yapi bu fazda elde edilir. PVDF’in algilayici veya
eyleyici olarak kullanilabilmesi i¢cin PVDF’in sahip oldugu monomerlerin guglu dipol
momentlere sahip olmasi gerekir. Elektropozitif olan hidrojen ve karbon atomuna
karg! flor atomu elektronegatiftir. Flor atomu polimer zincirine yaklasik olarak dik
oldugu zaman her bir zincir dipol momente sahip olur. Bu sekilde dipol momentlere
sahip olan ve piezoelektrik Ozellik gosteren B, y, § fazlaridir. Birim hicrede en

yliksek dipol momente sahip (8x10-%° Cm) faz ise p—fazidir [48].

o fazindaki PVDF'’in piezoelektrik 6zellik kazanip B fazina gegebilmesi iki adimda
gerceklesir: gerdirme islemi ve kutuplama iglemi. o fazinda hazirlanan PVDF
ornegine gerilme iglemi uygulanir. Bu mekanizma polimer zincirlerinin uygulanan
gerilim ydéninde hizalanmasini saglar. ikinci adim olan kutuplama islemi
gerdirmeden sonra gergeklestirilir. Kutuplama igsleminde 6nce 6rnek iginde dipol

momentlerin yonleri rastgele bir sekilde dagilmistir. Disardan elektrik alan
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uygulayarak bu dipol momentler belirli bir dogrultuda yonlendirilir. Boylece ornek

B fazina gegmis olur [49].

PVDF’in ozelliklerini artirmak ve teknolojik agidan kullanim alanlari genigletmek
icin PVDF’in kopolimerleri gelistirilmigtir. Poly vinylidine flioride Triflueoroethylene
(PVDF-TrFe) Uzerinde en ¢ok calisilan kopolimerlerden biridir. PVDF-TrFe iki
homopolimer olan PVDF ve polytrfiluoroethylene (PTrFE)'in  birlikte
sentezlenmesinden elde edilir. PVDF’in monomeri olan (-CH2 —CF2-), polyethylene
(PE)nin  monomeri (-CH2 —CH2-) ve polytetrafluoroethylene (PTFE)nin

monomerleri arasinda yer alir.

Bu iki polimerin PVDF’e olan benzerlidi, olusan yeni malzemenin fiziksel olarak
daha guglu, daha esnek ve kimyasal olarak daha stabil olmasini saglamigtir. En
onemli 6zelligi ise PVDF’in yapisina TrFe eklenmesiyle birlikte disardan herhangi
bir iglem gormeden B fazini gostermesidir. PVDF-TrFe’de PVDF gibi farkli fazlarda
bulunabilmektedir ve gosterdigi bu fazlar a, B, y, §,€ 'dir. PVDF-TrFe’'nin direk
B fazini géstermesi veya farkli fazlari gostermesi VDF/TrFe oranina, bunlarin
sentezlenme kosullarina ve uUzerlerine uygulanan tavlama, kutuplama gibi
islemlere baglidir. VDF oraninin %50 ile 80 arasinda olmasi 3 fazini gostermesi

icin gerekli kosullardan biridir [50].

Bunlara ek olarak PVDF ve PVDF-TrFe ferroelektrik 6zelligi gosterdikleri igin Curie
sicakhgi bu iki malzeme icinde gecerlidir. Curie sicakliginin Gzerinde malzemeler
ferroelektrikten paraelektrik faza gecis yapmaktadir. Bu nedenle PVDF-TrFe ile

cahisilirken tavlama rejimine dikkat edilmelidir.

PVDF-TrFe’nin gerilme iglemine gerek kalmadan 3 fazini gostermesi bu polimerin
MEMS igin daha 6nemli hala getirmistir. PVDF-TrFe gerdirme islemi uygulamadan
ferroelektrik 6zellik gostermektedir. Donel kaplama ydntemi ile mikron veya nano
boyutlarda kaplama yapilarak ince film Uretilebilmektedir. Uretilen bu film algilayici
veya eyleyici i¢in kullanilacagl zaman alttag Uzerinden ayrilmadan ferroelektrik

Ozellik gostermektedir.
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3. PIiEZOELEKTRIK iNCE FIiLM KARAKTERIZASYONU

Algilayici  Uretiminin temel malzemelerinden olan piezoelektrik malzemenin
karakteristik agidan incelenmesi, algilayicinin daha iyi bir verimle galigmasi icin
gerekli olan bir calismadir. ince film haline getirilen piezoelektrik polimer
malzemenin dokunsal algilayicinin galismasinda kisa devreye sebep olmamasi
gerekir. Piezoelektrik ince filmlerin mikro yapisi ve elektriksel 6zelligini etkileyen
baslica Ozellikler tavlama sicakligi, zamani, 1sSinma ve soguma oranlaridir. Bu
karakteristikleri ortaya c¢ikarmak amaci ile ince filmler Gzerinde Profilometre,
Diferansiyel Tarama Kalorimetresi (DSC), Termal Gravimetrik Analiz (TGA) X-Isini
Difraksiyonu (XRD), Atomik Kuvvet Mikroskopu (AFM) ve Taramali Elektron
Mikroskopu (SEM) analizleri yapiimistir.

Bu boliim iki kisim altinda agiklanacaktir. ilk kisimda piezoelektrik ince filmin nasil
uretildigi, ikinci kisimda ince film Uzerinde yapilan analiz teknikleri ve yapilan

analizlerin sonuglari agiklanacaktir.
3.1. Piezoelektrik ince Film Uretimi

Algilayici Uretiminin dnemli bir kismi temiz oda sartlarinda gergeklestiriimelidir. Bu
nedenle uUretim icin Bilkent Universitesi Ulusal Nanoteknoloji Arastirma Merkezi

(UNAM) laboratuvari kullaniimistir.

Piezoelektrik maddeler arasinda PVDF-TrFe hizli tepki hizina, dusuk histerisise,
yuksek gerinim seviyesine, dusuk akustik ve mekanik empedansina, dusuk
yogunluga, dusuk termal kiutleye sahip olmasi ve mekanik agidan dayanikli ve
hafif olmasi, kimyasal olarak inert olmasi ve biyouyumluluk ézellikleri dolayisiyla
one cikmaktadir. Kullanilan Gretim tekniklerine bagh olarak, PVDF-TrFe bes farkl
fazda bulunabilmektedir; o, B, v, 8, €. Beta fazi en iyi ferroelektrik, piezoelektrik ve
pyroelektrik 6zelligi gosteren durumdur. PVDF-TrFe’nin en dnemli 6zelligi mekanik
germe islemine tabi tutulmadan piezoelektrik 6zellik géstermesidir. Dokim veya
ince film kaplama igin uygun bir piezoelektrik polimerdir ve gerekli isil ve
polarizasyon islemleri sonucu B fazini gdéstermektedir. Bu nedenlerden o6tiru

algilayici uretiminde piezoelektrik malzeme olarak PVDF-TrFe kullaniimigtir.

Piezoelektrik polimer olan PVDF-TrFe toz/pelet halinde ve kopolimer oranlari %70
PVDF - %30 TrFe ve %55 PVDF - %45 TrFe olacak sekilde satin alinmistir. Sekil
3.2 (a) ve (b)'de PVDFo.7- TrFeo.s'nin toz ve pelet hali gosteriimektedir.
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Sekil 3.1 PVDF-TrFe ince film Uretiminin akis semasi

PVDF-TrFe polimeri belirli gdzUculer i¢inde ¢ozdurulmustir. Elde edilen ¢ozeltiden
piezoelektrik ince film haline gelmesi icin gerekli olan iglemlerin akis semasi Sekil

3.1°'de verilmistir.

PVDF-TrFe toz sirasi ile N,N- dimetilformamid (DMF), butanon (etil metil keton
(MEK)), dietil karbonat (DEK), dimetil sulfoksit (DMSO) ve dimetil keton (aseton)
polar ¢dziculerinde %88/12 oraninda olacak sekilde karistirilarak c¢ozelti elde
edilmistir. Bu ¢ozUculerin gesitli kimyasal 6zellikleri Cizelge 3.1'de gorulmektedir.
Cizelgeye gore MEK ve aseton buharlagma oranlari en fazla olan ¢ézuculerdir ve
sirasl! ile MEK, DEK, DMF, DMSO bunlari takip etmektedir.

Bu c¢o6ziuculerin ince film Uzerindeki etkisi, bu bdlim igindeki karakterizasyon
analizlerinde anlatilacaktir. Ornek olarak PVDF-TrFe ve MEK'den elde edilen

¢ozeltinin hazirlanisgi anlatilmigtir.
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Cizelge 3.1 ince film tretiminde kullanilan géziicilerin kimyasal 6zellikleri

Coziicu Kimyasal Kaynama Dipol Yogunlugu
Adi Formiili Sicakhigi (°C) | Momenti (D) (g/ml)
MEK C4HsO 80 2.78 0.8054
DEK CsH1003 126 1.10 0.9752
DMF CsH7NO 153 3.82 0.944
DMSO C2HeOS 189 3.96 1.092
Aseton CsHsO 56 2.88 0.7899

Sekil 3.2 PVDF-TrFe’nin a) pelet hali b) toz hali c) ¢ozelti hali

Sekil 3.2 (c)de gorulen beherin icine PVDF-TrFe tozu %12 oraninda olacak
sekilde 2.7 gr koyuldu. Ayni beherin icine %88 oraninda olacak sekilde 17,3 gr
MEK ¢oOzucusu eklendi. Beherin igine manyetik balik kondu ve sicak duzlem

Uzerine konuldu. 60 °C'de 3 saat sicak duzlem Uzerinde birakildi.

Cozeltiden ince film elde edilmesi igin donel kaplama cihazi kullaniimigtir.
Hazirlanan ¢ozelti pipet ile alindi ve alttasin merkezine dokuldu. Donel tezgahin
belirli bir devirde dénmesi ile olusan merkezkac¢ kuvveti sonucu cozelti alttas
uzerine homojen bir sekilde dagiimigtir. Bu islemde film kalinligini etkileyen

parametreler sirasi ile tablanin donuds hizi, ¢dzicunun buharlagsma orani ve
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Calisma kapsaminda fiziksel

Kullandigimiz profilometrenin hassasiyeti

Cozeltinin viskozitesi ise ¢oOzeltinin konsantrasyonuna
Uretilmistir.

ince filmler

Bu calismada tablanin donus hizi degistirilerek ve ¢ozucu olarak MEK kullanilarak
kalinliklarda

farkh
(Al) kaplandi. Daha sonra uzeri Al kapli cam alttaglar, WS650SZ-6NPP-lite marka

donel kaplama cihazi ile farkh hizlarda donduralerek kaplandi. PVDF-TrFe —MEK
(%88/12) ¢ozeltisi 500 devir/dak ile 4000 devir/dak arasinda, her 250 devir/dak’da
bir veri alacak sekilde ve alttaslarin her biri 30 saniye kaplanacak sekilde PVDF-

buharlastirma yéntemi (PVD) kullanilarak 14 adet cam alttasin Gzerine Aliminyum
Uretilen filmlerin kalinliklari UNAM'da bulunan KLA Tencor P6 stylus marka
uretici firma tarafindan 2 nm olarak veriimektedir ve dolayisiyla ile kaplanan film
kalinlik dlgiimlerindeki hata pay1 bu mertebede olacag! dusiiniilmektedir. Oncelikle
Al kapli cam alttaglarin PVDF-TrFe ile kaplamadan 6nce profilometre ile kalinlklari
Olguldl. PVD cihazinin ekraninda gorulen kalinlik degeri 100 nm olarak kaydedildi
fakat profilometrede yapilan 6lgim sonucu kalinhdin 132 nm oldugu belirlendi. Bu
farkhligin nedeni PVD ile film kaplanirken filme yakin bir detektor yardimiyla

profilometre kullanilarak olgtulmustar.

¢Ozeltinin viskozitesidir.

bagli olarak degisir.
TrFe ile kaplandi.
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Sekil 3.3 Dondurme hizi degerlerine kargilik gelen film kalinlik degerleri (PVDF-

TrFe MEK c¢ozeltisi)



kalinhk deg@eri tespit edilirken profilometrenin direkt alttag ile temas halinde olarak

Olcim almasidir.

Al kalinhginin degeri belirlendikten PVDF-TrFe ile kaplanan filmlerin kalinhklari
Olculdu. Profilometre sonuglari Sekil 3.3'de gosterilmistir. Tablanin donus hizi
arttikga film kalinhklari beklenildigi gibi azalmaktadir ve literatirde verilen veriler ile
uyumlu oldugu goézlemlenmistir [23,26]. Donme hizi-Film kalinh@i grafigi ikinci
dereceden polinom kullanilarak benzetilmistir. Bdylelikle deneysel sonuglar
beklenen ve kabul edilebilir kriterler igerisindedir. Sonuglarda olusan kabul
edilebilir sapmanin sebebi her alttasin esit miktarlarda PVDF-TrFe ile
kaplanmamig olmasi, alttaglarin boyutlarinin farkli olmasi ya da doénel kaplamaya

koyulan bu alttaglarin tam merkeze konulmamis olmasi olabilir.

3.2. Morfolojik Analizler

3.2.1. Diferansiyel Tarama Kalorimetresi (DSC)

Diferansiyel tarama kalorimetresi (DSC) malzemelerin 1sil analizi igin kullanilan
termoanalitik bir yontemdir. DSC kimya, biyokimya, biyoteknoloji, farmakoloji ve
son yillarda da nanobiliminde kullanilan, madenin belirli fiziksel 6zellikleriyle ve

sicakhgi arasinda baglanti kuran malzemenin termal 6zelliklerini belirler [51].

DSC analizinde iki adet érnek kabi kullanilir. Ornek kaplarin birinde analiz edilecek
ornek bulunur ve diger kap referans olarak kullanilacagdi icin bostur. Analiz
sirasinda her iki kabin sicakli§i ayni olacak sekilde isitilir. Ornek bulunan kap
daha fazla malzeme igerdigi icin diger kapla ayni sicakliga sahip olabilmesi i¢in bu
kaba daha fazla i1si enerjisi verilmektedir. Analiz esnasinda zamana bagli olarak

ornek iceren kabin sicakligi ve fazladan verilen isi enerijisi kaydedilir [52].

DSC yonteminde temel prensip Ornek ve referans arasindaki i1si akisi farkidir.
Ornek fiziksel bir dontsiime gidiyorsa referansla ayni sicaklikta tutabilmek igin
ornekten daha az veya daha c¢ok isI akisi olacaktir. Bu da gergeklesen olayin
endotermik veya ekzotermik olmasina baglidir. Gergeklesen olayin endotermik
olmasi ornegin 1sI almasi anlamina gelir ve tam tersi olan durumda ekzotermik de
ise ornegin 1si vermesidir. Ornek Uzerinden yayilan veya emilen 1si miktari
Olculerek, zamanin veya sicakligin bir fonksiyonu olarak cgizdirilerek DSC egrisi

elde edilir. Calisilan malzemenin cinsine gore farkli egriler elde edilebilir [53].
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DSC egrisinden yola cikilarak erime sicakhgi, isil faz degisiklikleri, faz degisim
(kristallenme) sicakligi, camsi gegcis sicakhgi, faz degisim entalpisi, erime entalpisi,

polimerin kristallesme derecesi gibi verilere ulasilabilir.

PVDF-TrFe’nin oda sicakligindan yuksek sicakliklara ¢ikmasi sirasinda iki faz
donusumu sicakhgr beklenmektedir: curie sicakhgi ve erime sicakligi. Faz degisim
sicakhgi, piezoelektrik malzemeler igin curie sicakligi olarak tanimlanmigtir. Tc
sicakliginda ince filmin tavlanmasi ve uygun sogutma durumunda filmin kristal
yapisinda artis oldugu, tane sinirlarin tavlama ile daraldigi ve paralel paketlemenin
siklasmasi beklenmektedir. Bu nedenle ince filmler Tc sicakhdi ile Tm arasinda

tavlanmistir [54].

ince filmlerin termal analizleri icin DSC deneyleri gerceklestirildi. Yapilan
deneylerin sonucunda ince filmlerin erime sicakligi (Tm), ferroelektrikten
paraelektrik faza gecis sicakhdi (Tc), faz degisim entalpisi (AH#w), erime entalpisi
(AHm) ve malzemenin kristallik derecesi (Xc) 6zellikleri tespit edildi. DSC analizi
icin 4 farkli 6rnek hazirlandi. Bu 6rnekler hazirlanirken farkli kimyasallarin ve farkli
kopolimer oranlarinin film Gzerindeki termal etkisi incelendi. PVDF-TrFe (%70-30)
kopolimeri DEK, MEK, DMF kimyasallari ile hazirlandi ve PVDF-TrFe (%55-45)
kopolimeri DMF kimyasali kullanilarak hazirlandi. Hazirlanan ¢ozeltiler donel
kaplama cihaziyla 2000 dev/dak’da 30 saniye cam lamel Uzerinde gevrilerek ince
filmler elde edildi. Analiz igin Bilkent- UNAM laboratuvarinda bulunan DSC 204FI
Netzch cihazi kullaniimistir. Olgimler 20 °C ile 220 °C arasinda ve Isitma orani

dakikada 10 °C olarak gerceklestirildi.

Cizelge 3.2 ince filmler igin Tm erime sicakhgi, Tc Curie sicakhgi, AHsy faz degisim

entalpisi, AHm erime entalpisi ve Xc malzemenin kristallik derecesinin degerleri

Coziiciiniin ad1 | T¢(°C) Tm(°C) AHgwp (Jg') | AHm (Jg™) Xc(%)
DEK(%70-30) 97 150 9.32 25.8 24 .95
MEK(%70-30) 96 150 12.09 2411 23.32
DMF(%70-30) 98 149 7.41 23.45 22.68
DMF(%55-45) 75 156 3.98 26.87 25.98
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Sekil 3.4 Dort farkh érnek igin gergeklestirilien DSC analiz sonucu

DSC analiz sonuglari 4 farkli érnek igin Sekil 3.4‘de verilmistir. Birinci egrinin
altinda kalan alanin hesabi faz degisim entalpisini, ikinci egrinin altinda kalan
alanin hesabi ise erime entalpisini vermektedir. Analiz sonucunda ¢ikan degerler

bir ¢izelge halinde verilmistir (Cizelge 3.2).

Bu analizlere gore PVDFo.7- TrFeo.s kopolimerinin Tc sicakligi sirasi ile 97, 96 ve
98 °C ve Tm sicakliklari 150, 150 ve 149 °C olarak bulundu. Buna karsin kopolimer
orani fazla olan PVDFo.s5- TrFeo4s orneginde Tc sicakligl 75 °C ve Tm sicakligi ise
156 °C olarak bulundu. Faz degisim entalpisi malzemenin igindeki ferroelektrik
fazin bayUkliguni gostermektedir. Bu deger ne kadar blyuk olursa malzemede o
kadar iyi ferroelektrik 6zellik gostermektedir. Kopolimer orani PVDFo.s5- TrFeo.s ile
hazirlanan 6rnek hem daha dusuk sicaklikta faz degisikligine ugramakta hem de
en iyi ferroelektrik 6zelligi gostermektedir. Kopolimer orani PVDFo.7- TrFeos ile
hazirlanan 6rneklerde ise MEK ¢o6zlcusu ile hazirlanan érnegin en iyi ferroelektrik

Ozelligi gosterdigi gorulmustar.
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3.2.2. Termal Gravimetrik Analiz (TGA)

Termal Gravimetrik Analiz (TGA), malzemenin fiziksel veya kimyasal 6zelliklerinde
gérulen degisimleri sicakhdin veya zamanin bir fonksiyonu olarak olgen 1sil analiz
yontemidir. TGA yontemiyle, ikinci dereceden faz degisiklikleri, buharlasma,
sublimlesme, absorpsiyon gibi fiziksel olaylar veya kimyasal sogurum gibi kimyasal

olaylarla ilgili bilgiler elde edilebilir.

TGA yonteminde Ornek istenen sicakliga kadar isitiir veya ornek sabit bir
sicaklikta bir siire tutulur. Ornek lizerine uygulanan sicaklik, analiz sonucunda
istenen bilgiye gére ayarlanir. TGA analiz sonuglari, 6érnek kutlesinin zamana ya
da sicakliga bagli degisimini gosterdigi gibi, bu egrilerin zamana ya da sicakliga

bagl birinci turevi incelenerek de kutle degisimi gorulebilir.

Bir ¢o6zlicunun buharlasma orani baslica kaynama noktasina bagh olarak
degisebilir fakat ¢dzlcu ile birlikte hazirlanan bir ¢ozeltide buharlagsma orani
sicaklik, basing, karigim orani ve viskozitesine bagll olarak da degisebilir. Bu
calismada MEK, DEK, DMF ¢ozuculeriyle %12/88 oranlarinda farkh kopolimer
agirliklart (PVDFo.7- TrFeos ve PVDFoss- TrFeoas) ile gozeltiler hazirlandi ve bu
cozeltiler Uzerinde analizler yapildi. Yapilan analiz sonucu S$ekil 3.5'de
gosterilmektedir. Analiz TGA Q500 adli cihaz kullanilarak nitrojen gazi altinda ve
Isitma orani dakikada 10 °C olarak gergeklestiriimistir. Bu sonuglara goére
¢6zUcunun buharlagsma oranini belirleyen temel faktor kaynama sicakhgidir ve bu
sicakhda kadar buharlasma orani her bir ¢ézucu igin hizli bir artis géstermektedir.
Buharlasma orani, TGA analizinden elde edilen agirlik grafiginin nimerik olarak
turevinden elde edilen grafiktir ve Sekil 3.6'da gosterilmigtir. Bu grafige gore
buharlasma olgusu U¢ ana basamakta incelenebilir. Birinci basamakta ¢ozelti
icerisindeki polimer miktarinin az olmasindan dolayi buharlagma orani yaklagik
olarak ¢dziiciiniin buharlasma oranina esittir. ikinci basamakta ise hava ve ¢dzelti
ara yuzunde bulunan ¢ozucu derismesi ve yapinin olugsmaya baslamasindan
dolay! difzyon kat sayisinin azalmasi ile buharlagsma oraninin artisi dismustur ve
kismen bir dogrusal rejim igerisindedir. Uglincii bélimde ise buharlasma oraninin
artis hizi derisimin artmasi ve buharlagsma alaninin azalmasindan dolayi
dusmastur. Ayrica, TrFe bilesiginin polimer iginde artmasi ile buharlagsma orani
DEK ve DMF c¢ozuculerde artis gostermistir. MEK ile hazirlanan ¢ozeltilerde ise

buharlagsma orani igin sadece Uguncu basamakta bir farklilik ortaya ¢gikmaktadir.
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3.2.3. X-Isini Difraksiyonu (XRD)
X-1sinlari elektromanyetik dalgadir ve dalga boylari 0.1-100 A arasinda degisir. X-
Isinlarinin goérunar 1siktan farkli olmalarinin sebebi kisa dalga boyuna ve ylksek

enerjiye sahip olmalardir [55].

X-1gin1 difraksiyonu ise X-iginlarinin kirinim esasina dayanmaktadir ve her bir
kristalin kendine 6zgu atomik dizilimlerine gore, X-i1sinlarinin karakteristik bir duzen
icerisinde kirilmasidir. Kristal yapi, U¢ boyutlu uzayda en kuguk yapi biriminin
kendini tekrar etmesi ile meydana gelir. Atom ya da molekull gruplari malzemeye
0zgu olacak sekilde geometrik bir duzen igcende bir araya gelirler. Bu nedenle her

malzemenin kendine 6zgu bir X-isin1 kirinim deseni olusur [56].

X-1gin1 difraksiyonu yontemi, ince film analizleri i¢in uygun bir yontemdir. Bunun

temelde 2 nedeni vardir:

e Kirinim deseni olusturmada kullanilan X-isinlarinin dalga boylari 4, kristalin
yuzeyler arasindaki mesafe olan d ile ayni blyuklik mertebesindedir.

e Ornek lizerinde kullanilan X-iginlari incelenen yapiya hig bir zarar vermez.

Ornege goénderilen X-iginlari kristalin Gzerine geldiginde elektronlar tarafindan
sogrulur ve elektronlar salinim yapmaya baslar. Salinim yapan elektronlar bir X-
Isin1 kaynagi gibi davranarak her yone X-isinlari fotonlari yayar. Kristal yapidaki bu
sacgilmalar kirinim olarak adlandirilir. X-isinlarinin kristal yapida kirinimi Bragg
Kanunu ile agiklanir. Bragg kanunun en basit sekilde gosterimi asagidaki Denklem
(3.1)’deki gibidir [55]:

nd = 2dsinf (3.1)

Burada n kirinim desen sayisi, A dalga boyunu, 6 gelen 1ginin yuzey ile yaptigi
aclyl ve d duzlemler arasi mesafeyi gostermektedir. X-isini cihazlarinda, kirinima
ugrayan isinin kirilma agisini ve isinin giddetini 6lgen algilayicilar bulunur.
Algilayicilardan elde dilen veriler sayesinde kirinim deseni elde edilir. Kirinim
deseni ise kirilma agisi (26) ile kirilan 1sinin siddeti arasindaki iligki ile kirinim
deseni elde edilir. Desen Uzerindeki pik genigliklerine ve zemin siddetine bakilarak
malzeme ile ilgili, kristalin yapisi, kristalin mikemmelligi veya fazin safligi, kristalin

dogrultulari ve kristalin 6rgu sabitleri belirlenir.
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Kristal yapilarin belirlenmesi demek, birim hicre parametrelerini ve birim hiucrede
ka¢g tane atom veya molekul oldugunun belirlenmesidir. Ayrica literatirde hali
hazirda bulunan birgok kristalin kirinim deseni kullanilarak, deneyi yapilan kristal

yapinin mikemmelligi ve dogrultusu belirlenir.

XRD analizinin sonucunda elde edilen desenden Scherrer yontemi kullanilarak
piezoelektrik malzemenin analizi yapildi. X 1sin1 deseninde belirli pikler olusur. Bu
piklerin genigligi kullanilarak kristal yapinin iki 6zelligi belirlenebilir: kristal boyutu

ve mikro gerilme.

Bu calismada Scherrer yontemi, Denklem (3.2), kullanilarak kristal boyutu

hesaplandi.
K2
D = (3.2)
B cos B

Burada D pargacik boyutunu, A kullanilan X 1sin1 kaynadinin dalga boyunu, B
hesaplamada kullanilan pikin radyan cinsinden yari genisligini (FWHM) ve ©
Kirlnim acisini gostermektedir. Kristal buyukliglne gore pik genisligi denklemde
de goruldugu uzere kristal buyuklugu ile ters orantihdir. Kristal buyuklugu
azaldik¢a kirinim pikindeki genislemede artacaktir. Pik siddeti genel olarak 26 ‘nin
bayuk degerlerinde kuvvetini yitirir. Debye sabiti olarak tanimlanan “K” genigligin
nasil tanimlandigina, kristalin sekline ve buyuklugun dagihmina gore degisir. K

genellikle 0.62 ile 2.08 arasinda degerler alir [55].

Daha once belirtildigi Uzere PVDF-TrFe yar kristal bir polimerdir ve molekul
gruplarinin polimer zincir tzerindeki dizilimi mekanik ve elektriksel tepkisini belirler.
Kullanilan dretim tekniklerine baglh olarak PVDF-TrFe polimeri dort farkli
polimorfoloji sergiler ve B fazi en fazla piezoelektrik, ferroelektrik ve pyroelektrik
Ozellik gosteren fazdir. Yapilan analizlerde hazirlanan farkli érnekler icin § fazi

arastinimistir.

X-181n1 difraksiyonu analizleri icin Bilkent Universitesi UNAM
laboratuvarinda Pananalytical marka ve X'pert Pro MPD modeli olan cihaz PVDF-
TrFe’ nin fazini belirlemek ve boyut analizi icin kullaniimigtir. XRD igin Gg farkl

analiz yapildi.
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Sekil 3.7 Farkh ¢ézlculerde hazirlanmig PVDF-TrFe ince filmlerin tavlanmadan
onceki XRD grafigi

ik dnce ¢dziicli ve polimer orani %88/12 olacak sekilde PVDF-TrFe tozu sirasi ile
DMF, MEK, DEK, DMSO ve aseton polar ¢ozuculerinde karistirilarak ¢ozeltiler
elde edildi. Bu ¢ozeltiler kullanilarak dénel kaplama cihazi ile 2000 dev/dak’da

dondurulerek ince film drnekleri cam alttaslar Gzerinde iki set halinde elde edildi.

ik analizde hazirlanan ilk set tavlama islemi yapiimadan XRD cihazi ile incelendi
ve sonugclar Sekil 3.7'de gosterilmistir. DMSO, DMF, DEK ile hazirlanan 6rneklerde
yayvan bir tepe degeri 20=20.1°de gorulmektedir. Bu durum 8 fazinin varhgini
isaret etmektedir. Aseton ile hazirlanan drnekte ise keskin bir 3 fazi degeri ortaya
¢cikmaktadir. MEK ile hazirlanan ornekte ise pik degeri 260=26.6°"da olugsmustur ve

polar olmayan o fazina karsilik gelmektedir.

Yapilan ikinci analizde tek bir ¢ozucu kullanarak PVDF-TrFe’'nin hangi sicaklikta
en iyi piezoelektrik 6zelligi gosterdigi ve hangi sicaklikta piezoelektrik malzemenin
tavlanmasi gerektigi tespit edildi. PVDF-TrFe ve Metil-etil-keton (MEK) ile % 12/88
oranlarinda ¢ozelti hazirlandi. Hazirlanan ¢ozelti donel kaplama cihazi ile 2000
dev/dak onceden Al kaplamis olan 6 adet cam alttasin Uzerine kaplandi. Daha

once yapilan film kalinlik egrisine gére beklenen film kalinhdi 1.4 um’dir.
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Sekil 3.8 PVDF-TrFe ve MEK ile hazirlanan ince filmlerin farkli tavlama
sicakliklarindaki XRD grafigi

Bu kaplanan camlar sirasiyla 90 °C, 105 °C, 120 °C, 135 °C, 150 °C sicakliklarina
dakikada bir derece olacak sekilde isitilan firinda 8 saat bekletildi. Boylelikle ince
filmlerin B fazina gecis yaptigi en uygun sicaklik rejimi belilenmeye caligiimistir.
Yapilan ikinci analizin grafigi Sekil 3.8‘de gdsterilmistir. Tavlanmis her bir 6rnekte
tepe noktalarinin 26=20.1°"de oldugu goézlemlenmistir. Bu deger (110) ve (200)
duzlemlerinden yansiyan 1ginin toplamini ifade etmektedir ve [ fazinin
karakteristigini gostermektedir. Tavlanmamis olan film 6rnedinde ise daha onceki
polar olmayan o fazi tespit edilmigtir. Her bir O6rnek igin sinyalin siddetine
baktigimizda ise en fazla siddet 135 °C’de goruldi. 150 °C’de tavlanmis olan filmin
yapisinda ise sinyalin siddetinin azaldigi tespit edildi. XRD deseninde 38.6°’de
gorulmekte olan pik ise aliminyum agisina denk gelmektedir. Bu analizde elde
edilen X i1sinI deseninden kristal boyutu hesaplandi. Yapilan hesaplamalar daha
onceden anlatilan Scherrer yontemi kullanilarak yapildi (Denklem (3.2)). Kristal
buyuklugune gore pik genigligi denklemde kristal buyuklugu ile ters orantilidir.
Kristal buyuklugu azaldikga kirinim pikindeki genislemede artacaktir. Pik siddeti

genel olarak 26 buylk degerlerinde kuvvetini yitirir. Yapilan analizin sonuclari
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Cizelge 3.3'de gosterildi. Sonug olarak beklenildigi Gzere parcacik boyutu sicaklik

arttikca azaldigi ve belirlenen tavlama rejiminde 10 nm civarinda sabitlendigi

g6zlemlenmistir.

Son olarak ikinci set film Uzerinde belirlenen optimum sicaklikta (135 °C) tavlama

islemi yapildiktan sonra XRD analizi yapildi (Sekil 3.9). Bu analize gore butun

¢ozlcller ile istenen piezoelektrik B fazinin elde edildigi gbzlemlenmistir.

Cizelge 3.3 PVDF-TrFe ve MEK ile hazirlanan ince filmlerin farkli tavilama

sicakliklarindaki XRD analiz sonuglari

PVDF-TrFe 26 (Derece) FWHM Ortalama Kristal
Tavlama Sicakligi Boyutu
24 26.2 14.93 54.61
90 20.06 0.85764 9.4
105 20.07 0.78816 10
120 20.04 0.78642 10.254
135 20.07 0.79528 10.139
150 20.01 0.79862 10.09
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Sekil 3.9 Farkh ¢ézlculerde hazirlanmis PVDF-TrFe ince filmlerin 135 °C’'de
tavlanmig XRD grafigi
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3.2.4. Atomik Kuvvet Mikroskopu (AFM)

Atomik kuvvet mikroskopu, yapinin yidzeyini yuksek ¢ozunurlik ve hassasiyette
gbérmemizi ve 6lctimler yapmamizi saglayan bir tekniktir. Uzerinde analiz yapilan
ornekteki ayri atomlarin duzenlerini veya ayri molekullerin yapisini bu teknikle g
boyutlu olarak 6rnegin profilini elde edebiliriz. Ylzey topografyasi 5 nm’den, 40-50
ayri atomun gosterimi, 100 mikrometreye kadar elde edilebilir. AFM, normalde
uzerinde goruntu elde edilebilmesi zor olan seramik malzemelerin yuzeyi,
dispersiyon haldeki metal nanopargaciklarin, gok esnek olan polimerlerin, insan

hdcresinin analizlerini yapmak i¢in avantajli bir tekniktir [57].

AFM’yi diger mikroskoplardan ayiran en onemli Ozelligi optik veya elektron
mikroskoplarinda oldugu gibi 1131 veya elektronlari ylzey Uzerine odaklayarak
goérunti elde etmemesidir. Temel olarak 6rnedin ylzeyinin goruntisu bir
manivelanin ucuna yerlestiriimis atomik sivrilikte bir uc ile taranir ve bu ug ile
yuzey arasindaki kuvvetin ol¢cilimesiyle elde edilir. AFM dlgima sirasinda vakumlu
bir ortama ihtiya¢ yoktur. Boylece hava veya sivi ortaminda bulunan bir 6rnegin
rahathkla gorintisu alinabilir. AFM tekniginin kullanilarak ytzey puartzltlaga ve
polimer filmlerin sertligiyle ilgili parametrelere, kristal yapiya sahip malzemelerin

atomik ¢ozunurlikte goruntulerinin elde edilmesi gibi bilgiler elde edilebilir [58].

AFM temel olarak U¢ konsept altinda incelenebilir; piezoelektrik tarayici, kuvvet
algilayicisi ve geribildirim mekanizmasi. Piezoelektrik tarayici ucun érnek Uzerinde
hareketini saglar. Piezoelektrik seramige disardan belirli bir gerilim uygulanmasiyla
birlikte malzemenin geometrisi degisir (dolayll piezoelektrik etki). Bu sayede
ornedin taranmasini saglayan manivelanin hareketinin kontroli saglanir Kuvvet
algilayicisi kuvvet ile ylzey arasinda olusan kuvveti algilar. Algilayicinin yapisi 10
piko Newton mertebelerinde kuvveti algilayacak sekilde dizayn edilmistir. Kuvveti
algilamak igin cesitli algilayicilar kullanilsa da gunumuzde genellikle optik
yontemler kullaniimaktadir. Geribildirim mekanizmasi ise AFM’nin hassas 06l¢im
yapabilmesinin en o6nemli pargasidir. Kuvvet algilayicisindan gelen verinin

degerlendirilip manivelanin hareketini duzenler [57].

AFM analizleri igin Bilkent Universitesi UNAM laboratuvarinda XE-100 Park AFM
cihazi kullanilmigtir. Analizler de farkli ¢ézuculer olan DMF, MEK, DEK, DMSO ve
aseton ile %88/12 oraniyla hazirlanan PVDF-TrFe c¢ozeltileri donel kaplama

kullanilarak ince film haline getirildi ve analizler bu filmler Gzerinde gergeklestirildi.
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AFM cihazi uygulamaya bagli olarak g¢esitli modlarda kullanilabilir. Temas olmayan
mod genellikle yumusak yuzeylerde tercih edilen bir yontemdir. PVDF-TrFe amorf
polimerlere gbre ¢ok daha sert oldugundan dolayr (E=3 GPa) AFM ylzey
taramasinda temas modu tercih edildi. AFM cihazi ile alinan goéruntulerin ylzey

analizleri gene ayni cihazin analiz programindan yararlanilarak incelenmigtir.

Analiz sonucunda elde edilen goruntuler Sekil 3.10 ve Sekil 3.11°de gosterilmigtir.
incelenen bu gérintiler 1sil iglem gérmemis, oda sicakhiginda bekletilen
orneklerdir. Sekil 3.10 (a)da goéruldugu Uzere aseton ile olusturulan polimer
¢cozeltisinde igne yapili bogluklarin yogun bir sekilde olustugu gézlemlenmistir. Bu
igne vyapili bosluklarin ylzey elektrotu ile alt elektrot arasinda kisa devre
yaratabilecedi veya homojen bir piezoelektrik katsayisi vermeyecegi dusunulerek
dikkatle incelenmesi gerekmektedir. DMF ile yapilan ¢ozeltilerde ise bu bosluklu
yapilarin azalmaya basladigi goruldu ve yari-kristal yapinin paralel paketleme hali
ortaya ¢ilkmaya basladigi gozlemlendi. DMSO ile yapilan dl¢gimlerde ince film
uzerinde igne yapili bogluklarin hem sayi olarak hem de derinlik olarak arttigi
tespit edildi. DEK ile hazirlanan polimer ¢ozeltisi ile hazirlanan ince filmlerde ise
paketlemenin homojen bir sekilde dagildigi ve igne yapili bosluklarin sayica ¢ok
azaldigi ve derinliklerinde de dusus yasandigi gozlemlenmektedir. MEK ¢ozeltisi
ile yapilan ince filmlerde ise igne yapili bosluklarin derinlik degerlerinin azaldigi
gorulmesine ragmen sayilarinda artis tespit edildi. Son olarak MEK ¢ozeltisi ile
dokam yontemi ile kalin film (kalinhk yaklasik olarak 100 um) elde edildi ve igne
yapil bosluklarin derinlik degerlerinin arttigi tespit edildi. Ayrica, yuzeyin surtinme
sonucu ¢ikan yanal kuvvet mikroskopu (LFM) gorintileri DMF, DEK, MEK
¢ozuculeri ile Uretilen filmler icin alindi. Sekil 3.12°de bu ¢obzuculer i¢in hem
topografya hem de LMF goruntuleri gosterilmektedir. Buna gore herhangi bir faz

degisimi gézlemlenmedi ve XRD verileri ile uyumlu bulgulara ulagsildi.

Cizelge 3.4'de ise yuzey puruzlilik parametreleri verilmistir. Bu verilerde bes farkl
¢ozlucu ile elde edilen ince filmler icin daha once belirlenen tavilama rejimi
uygulanmadan AFM deneyi yapildi. Daha sonra ise ayni set ince filmler optimum
tavlama sicakliginda isil iglemlerden gecirildi ve ardindan AFM gorintileri

tekrardan alindi.
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(@) (b)

(d) (e) (f)

Sekil 3.11 Farkli ¢dziculerde hazirlanmig PVDF-TrFe ince filmlerin ylzey
goriantuleri (tarama boyu 40x40 um) a) Aseton b) DMF ¢) DMSO d) DEK e) MEK

-100

-gan

Sekil 3.10 Genis alanda 3D yuzey goérunttsu a) DEK b) DMF
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(b)

Sekil 3.12 Tarama boyu 20x20 um AFM goéruntuleri a)DMF (topografi) b)DMF
(LFM) c) DEK (topografi) d) DEK (LFM) e)MEK (topografi) f) MEK (LFM)

Buna gore ylzeyin ortalama puUrizliligu (Ra) ve karekdk ortalama puartzlGluk
degerleri ¢ozucu tipi ile farklihk gdstermektedir. Buna gore aseton ve DMSO’dan
elde edilen ince filmlerde gorilen derin gukurlar ve yapi bozuklugunun etkisi ile
yuzey purtzluluk degerleri diger ¢ozuculere gore yuksektir. MEK c¢ozucusu ile
hazirlanmis ince film en az ylzey purizluligine sahip olan ince filmdir. Bunun
nedeni g¢ozlculer arasinda en az yuzey gerilimine sahip olmasi gosterilebilir.
Ayrica, MEK c¢o6zlcusli donel kaplama yontemi ile yapilan filmlerin ylzey
puruzlilugu dokum yontemine gore daha az oldugu tespit edildi. Bu olgu yuksek
merkezcil ivme altinda filmin alttas Uzerinde homojen bir bicimde dagildigini
disundurmektedir. Film daha o6nce XRD olgumlerinde tespit edilen optimum
sicaklik degerinde (135 °C) tavlandiginda ylzey purtzIUliga yaklasik beste bir
oraninda dusmektedir. Bu olgu ise tane sinirlarin tavlama ile daraldigi ve paralel
paketlemenin siklastigini ve fazin siddetinin arttirildigini géstermektedir. Ayrica,
tavlanmadan 6nce MEK’den elde edilmis olan ince filmlerde carpiklik katsayisi
(Rsk) negatif deger alirken, tavlamadan sonra DMF kullanilan filmde de bu olgu

g6zlemlendi. Buna karsin DEK ile yapilan filmlerde ise s6zU gegen katsayi pozitif
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deger almaktadir. Bu katsayinin negatif olmasi ylzey uzerinde c¢ukurlarin
oldugunu gostermektedir. Pozitif katsay! ise yuzeyde baskin olan puaruzluligun
tepelerden olustugunu gostermektedir. Cozucller arasinda sadece DMF ile
yapilan filmlerde herhangi bir igne yapili bosluga rastlanmadi. Bazi ¢dzlculerde
gériulen igne yapih bosluklarin SEM géruntisi MEK ¢ozicUsu ile elde edilen film

icin Sekil 3.13'de verilmigtir. Bu bulgular AFM gorantaleri ile uyugsmaktadir.

Cizelge 3.4 Farkli ¢cozuculerde hazirlanmigs PVDF-TrFe ince filmlerin isil iglem

gbérmeden Once a) ve isil islem gordukten sonra b) yapilan AFM anliz sonucu

a) Isil igslem gérmemis ince filmin AFM analizi

Cozlcl adi Rq (nm) Ra (nm) Rsk Rku
MEK 54.674 40.341 -1.168 5.480
DEK 102.472 73.656 1.912 7.694
DMF 53.202 43.125 0.278 2.767

DMSO 639 498 0.032 3.255
Aseton 178.064 147.578 -0.082 2.429
b) Isil igslem gérmas ince filmin AFM analizi

Cozlcl adi Rq (nm) Ra (nm) Rsk Rku
MEK 11.310 8.989 -0.369 3.431
DEK 60.688 47.724 0.467 3.646
DMF 23.952 18.130 -0.449 3.677

DMSO 16.369 11.462 -0.282 5.696
Aseton 203.209 173.636 -0.202 2.285
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3.2.5. Taramali Elektron Mikroskopu (SEM)

Taramali elektron mikroskopu (SEM), bir elektron demetinin 6rnek Uzerine
dusurulerek taranmasi sonucu mikroskobik goérintl elde etmemizi saglayan bir
tekniktir. SEM’in diger mikroskoplardan farki gorinti elde etmek igin 1siIk yerine
elektronlari kullanmasidir. Elektron demetini nm boyutlarinda odaklamak mumkun
oldugundan, bu teknikte elde edilen goruntllerin ¢ozunarlikleri ve detaylari gok
yuksektir. SEM’de analiz yapilabilmesi i¢in 6rnegdin iletken olmasi gerekir ve analiz

vakum altinda gergeklestigi igin 6rnek sivi halde de bulunmamalidir.

SEM’in temel olarak calisma prensibi, vakumlu bir ortam altinda érnek Uzerine
odaklanan elektronlarin Ornekten sacilarak algilanmasi sonucuna dayanir.
Uzerinden akim gegirilen tungsten filament isitilir ve bu sayede yeterli enerjiye
sahip olan elektronlar filamentin ucundan salinir. Salinan elektronlar 6rnek ile
aralarinda bulunan potansiyel farktan 6tirt ivmelenirler ve elektromanyetik lensler

yardimiyla da 6rnek Uzerine odaklanir.

Elektronlarin 6rnekle garpismasi sonucu geri sagilan elektronlar, ikincil elektronlar,
Auger elektronlari ve X-isinlari olusur. Geri sacgilan elektronlar, érnek Uzerine
gonderilen elektronlarin, oOrnekteki atomlarin c¢ekirdekleri arasindaki elastik
carpismadan dolay olusur. incelenen érnegin atom numarasi blyidiikge geri
sagllan elektron sayisi da artar. Geri sacgillan elektronlarin detektorle
algilanmasiyla atom numarasi ve topografya ile ilgili bilgiler elde edilir. ikincil
elektronlar, ornek Uzerine gonderilen elektronlarin, 6rnegin iletken bandindaki
zayif bagli elektronlarla veya valans elektronlariyla elastik olmayan garpigmadan
dolayi olusur. Ikincil elektronlarin detektorle algilanmasi sonucu topografya ile ilgili

bilgi elde edilir ve goérintlinin Ug¢ boyutlu olarak elde edilmesi saglanir.

SEM analizleri igin Bilkent Universitesi UNAM laboratuvarinda Quanta 200 FEG
SEM cihazi kullaniimigtir.

Analizler de ince film Uzerinde 1sil islemin etkisi incelendi. Daha 6nce belirtildigi
gibi Uzerinde inceleme yapilan filmlerin firin igerisindeki 1sitma hizlari 1 °C/dak’dir
ve yaklasik iki saat suren bu tavlama suresi sonunda filmler firin igerisinde
yaklagik olarak 6 saat bekletildi. Bu tavlama rejiminin etkisini gormek i¢cin DMF,
MEK, DEK c¢o6zuculerinde %88/12 oraninda hazirlanan ¢ozeltiler ile ince filmler
elde edildi. Buna gore ince filmlerin isil isleme maruz kalmadan ve maruz kaldiktan

sonraki SEM goruntileri Sekil 3.14‘de verilmistir.
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Sekil 3.13 MEK ve PVDF-TrFe ile hazirlanan ¢ozeltilerden elde edilmis ince

filmlerin farkli tarama boyutlarinda SEM ylzey géruntileri

MEK ile Uretilen ve 1sil igslem gormemis Ornekte yaygin olarak 0.5-1 um arasinda
bosluklu yapilar 6ne g¢ikmaktadir. Isil islem sonrasi bu yapilarin azaldigi fakat
filmde belirli oranlarda bosluklu yapilarin devam ettigi gézlemlendi. DEK ile
hazirlanan 6rneklerde de igne yapili bogsluklarin isil igslem sonrasinda var oldugu
g6zlemlendi. DMF ile yapilan filmlerde ise isil igslem 6ncesi ve sonrasi herhangi bir

bosluklu yapi gbzlemlenmedi.
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pm
a NanoSEM

Sekil 3.14 Isil islem gérmemis ince film a) MEK c) DMF e) DEK Isil igslem
gérmus ince film b)MEK d) DMF f) DEK
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En son yapilan analizde daha énce yapilan TGA analizleri g6z 6nune alinarak, 6
adet MEK ve DMF ile hazirlanan ince filmler igin belirli bir 1sitma ve tavlama
rejimine gdore SEM analizi gergeklestirildi. ilk olarak MEK ve DMF ile hazirlanan
filmler herhangi bir tavlamaya maruz kalmadan 18 saat oda sicakliginda bekletildi
(Sekil 3.15 —(a,d)). Diger iki ornek ince filmlerde ise Oonceden isisi 135 °C’ye
cikarilmis olan firin iginde 8 saat bekletildi (Sekil 3.15 —(b,e)). Son iki érnek ince
filmde ise MEK ile hazirlanan film dakikada 1 °C olacak sekilde ve DMF ile
hazirlanan film ise dakikada 3 °C olacak bir bicimde 1sitildi. Sekil 3.15°de verilen
goéruntilere bakildiginda herhangi bir tavlama islemi gerceklesmemis filmlerde
igne yapih bosluklar gozlemlenmistir. Hizli olarak tavlanan orneklerde ise 6zellikle
MEK ile hazirlanan érnekte, érnegin yapisinda yaygin olarak bosluklu yapinin yer
aldigl ve bu yapi ile elde edilmek istenen bir algilayicida kisa devre probleminin
blayuk ihtimalle olusacagi acgiktir. Belirlenen son tavlama rejiminde ise her iki 6rnek

icin herhangi bir bosluklu yapi1 belirlenmedi.
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Sekil 3.15 a) Isil islem gérmemis (MEK) b) hizli 1sil igslem gérmus (MEK) c) yavas

isil islem gormuas (MEK) d) Isil islem gormemis (DMF) e) hizh isil islem gérmis
(DMF) f) yavas 1sil islem gormus (DMF)
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4. DOKUNSAL ALGILAYICININ URETIMi

Bu bolumde piezoelektrik dokunsal algilayicinin Uretim yonteminin tasarimi ve
algilayici dizininin dretimi icin gerekli olan mikro-elektro-mekanik-sistemler ve
yumusak litografi Uretim yontemlerinin basamaklari ortaya konularak anlatilacaktir.
Uretim boyunca gerceklestirilen islemlerin bircogu Bilkent —UNAM'da bulunan
temiz odada gerceklestiriimigtir. Algilayici dizinin Gretiminin gergeklestiriimesi icin
gesitli mikro Uretim yontemleri kullanildi. Bu Uretim yontemleri arasinda foto-

litografi, donel kaplama, mikro-igleme (lift off) gibi teknikler bulunmaktadir.

Bu bélimde Uretim yonteminin tasarimi, Uretimde kullanilan maskenin tasarimi ve

uretimi, mikro-igleme ve fiber Uretimi alt basliklar halinde anlatilacaktir.

4.1. Uretim Yéntemi Tasarimi

Algilayici dizinin GUretimi icin olusturulan akis semasi Sekil 4.1‘de verilmistir. ilk
olarak piezoelektrik ince film, Silikon pul Gzerine foto-direng polimeri kullanilarak
yapistirildi. Daha sonra ince film biriktirme yontemlerinden biri olan sactirma
biriktirme (sputter) kullanilarak film GUzerinde elektrotlar olusturuldu. Filmin bir
yuzeyinde butlin ylzey kaplanarak elektrot elde edildi. Bunu izleyen asamada
olusturulan yapi yikama islemi sonrasi Silikon puldan ayrildi. Film diger yluzeyin
kaplanmasi igin tekrardan Silikon pul Uzerine tekrardan yapistirildi. Diger yuzeyde
sacgtirma biriktirme ve mikro-igleme yontemi ile desenli elektrot elde edildi (Sekil
4.1 (b) ve (c)). ilerleyen boélimlerde daha detayli anlatilacak olan mikro-igleme
yonteminde kullanilmasi planlanan foto-direng katmani olarak AZ5214E negatif
foto-diren¢ polimeridir. Bu iglem esnasinda foto-litografi ydntemleri kullanildi.
Desenli elektrotlar, yuksek ¢ozunurlige sahip bir maske yardimi ile ultraviyole
iIsinlarin  (UV) negatif foto-direng polimeri Uzerine dusurulmesiyle elde edildi.
Elektrotlarin olusturulmasindan sonra badimsiz olarak fiber dizininin Uretimi
yapildi. Fiber dizinin Uretimi icin AZ firmasindan AZ9260 ve AZ40XT pozitif foto-
direng polimerleri satin alindi. Fiber dizinin Uretimi Silikon pul Uzerinde
gerceklestirildi. Foto-litografi yontemleri ve yuksek ¢ozuUnurltklt maske kullanilarak
pozitif foto-diren¢g katmani Uzerinde yuksek derinlige sahip c¢ukurlar olusturuldu
(Sekil 4.1- (1,2,3)).
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Foto Direng Katmani
HMDS

PVDF-TrFe Film

a) Bos PVDF-TrFe Film Alinir

UV isigi

PVDF-TrFe Film l l l l l l ‘ l
b) PVDF-TrFeEE;:;ZkiS;&i Desenlenmis . . . . . . .

Foto Direng Katmani

| N N HMDS

PVDF-TrFe Film

c) Alt Elektrot Kaplanmasi

PVDF-TrFe Film

d) PVDF-TrFe Uzerine ince PDMS
Tabaka Kaplanmasi

PDMS

I

PVDF-TrFe Film
. Elektrot |

e) Destek Katmanina PVDF-TrFe film
entegre edilmis PDMS Dizini

PDMS Fiber Dizini

Sekil 4.1 Uretim yénteminin basamaklarinin akis semasi

51



Elde edilen ve Uzerinde cukurlar bulunan kaliptan daha ileriki bolumlerde detayl
anlatilacak olan fiberler olusturuldu (Sekil 4.1- (4,5)). Son olarak Uzerinde
elektrotlarin olusturdugu piezoelektrik film Uzerine ince bir polidimetilsiloksan
(PDMS) tabaka halinde doénel kaplama ile kaplandi ve elde edilen fiber dizini bu

yap! Uzerine koyularak bir araya getirildi.

4.2. Maske Tasarimi ve Uretimi

Uretim esnasinda kaplanan foto-direng katmanini istenilen sekli vermek amaciyla
cam-krom ve saydam maske tasarlanmistir. Tez kapsaminda yapilmasi éngorulen
algilayicinin tasarimi 2 x 2 ve 4 x 4’luk alanda basing haritasi g¢ikarabilmesi
Ongorilmus ve tasarlanan maske bu amag¢ dogrultusunda Uretildi. Sekil 4.2'de
uretilen maskenin tasarimi goérulmektedir. Maskenin tasarimi iki amag¢ igin
kullaniimak Uzere yapildi. Maske ilk olarak aluminyuma elektrot deseni vermek igin
kullanildi. Daha sonra ise fiber dizinini olusturmak icin kullanildi. Tasarimda
kullanim kolayhdr saglamasi amaciyla maskenin Uzerine referans imlecleri

koyuldu.

Maskenin ¢izimi ve tasarimi, Tanner EDA programinin araglarindan biri olan L-Edit
kullanarak yapildi. Cizim i¢in bu programin secilmesi, mikron veya nano boyutta
cizimlerin ¢ok daha kolay bir bicimde yapilabiliyor olmasidir. Sekil 4.2'de L-Edit
programi kullanilarak ¢izilmig maskenin tasarimi gosterilmektedir. Sekil 4.3'de ise
maskede bulunan fiber dizininin yakin plan goérinusu tek bir fiber goruntlsu

gOrulmektedir.

Tasarlanan ve cizimi gergeklestirilen maskenin uretimi UNAM'da temiz oda da
bulunan DWL-66 (Heidelberg Inst.) maske yazicisi kullanilarak Uretildi. Sekilde 4.4

‘de 4” boyutlarinda yapilan maskenin resmidir.
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Sekil 4.3 L edit ¢izim programi kullanilarak ¢izilen maskenin resmi

AT e

II/:
HE .

Sekil 4.2 Cizilen maskenin ayrintilari 4” maske, maskenin bir bolimudnin yakin

plan resmi; fiber dizini ve her bir fiberin ¢api ve fiberler arasi uzaklik
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Sekil 4.4 Maske yazicisi kullanilarak Gretilen maskenin resmi

4.3. Uretimin Gergeklestirilmesi

Uretim yontemi Ustiinde islem yapilacak olan pulun (wafer) secimi ile baslar. Pul
basit¢ce tumlesik elektronik bir devrenin Uretimi i¢in bir hammaddenin disk seklinde
hazirlanmis halidir. Bu tezde silikon (Si) pulu alttag olarak kullaniimaktadir. Bu
calismada Uzerinde foto-litografi teknikleri uygulanacak levha 4 in¢ Si pul olarak
secilmigtir. 4 in¢ pul segilmesinin nedeni tretimi yaptigimiz tesislerde kullanilabilen
en yuksek pul capi olmasidir.

Uretimin ilk asamasi Si pulun temizlenmesiyle basglar. Yapilan bu temizlik
sonucunda pul Ustinde higbir kalintinin kalmamasi amaglanir. Kirlilik yapilan
uretimde farkli sekillerde kendini gosterir. Kirli bir Si pul Gzerinde yapilan herhangi
bir ince filmde kalinlik istenilen dogrulukta olmaz, yuzey parlakligi azalr ve
gOzenekli katmanlar meydana gelir. Daha ciddi bir sorun kendini kaplama

yapildiktan sonra gosterebilir.
Si pulun temizlenmesi asagidaki gibi ceker ocak altinda gergeklestirildi:

e Ceker ocak altinda Ug tane beher hazirlandi,
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e Birinci behere aseton ikinci behere isoproponal ve son behere su konuldu,

e Si pul sirayla bu beherlere atildi. Her birinde Uger dakika bekletildi,

e Eger Si pulun ¢ok Kkirli oldugu dusunuliyorsa, Si pul asetonun
icerisindeyken ultrasonik galkalayiciya 5 dakika konur,

e Su dolu kaptan Si pul ¢ikarilip muslugun altina tutuldu,

e Azot Ufleyen tabanca ile kurutuldu. Burada Si pulun Ustliinde su kalintisi
kalmamasina dikkat edilir,

e Son olarak 200°de sicak duzlem uzerine konuldu. Buradaki amag ise Si pul

uzerindeki kalan su damlaciklarinin buharlagsmasini saglamaktir.

Si pulun temizleme igleminin ardindan mikro-isleme yodntemi, piezoelektrik ince

filmin Uzerinde elektrotlar olusturmak ve desenlemek amaciyla kullanildi.

Mikro-isleme yontemi ile metal film desenler, yigilma veya yigiimis filmi asindirma
seklinde olusturulabilmektedir. Mikro islemenin basamaklari boyunca kullanilan
foto direng polimeri ¢ikariimak istenen metal desenine, kullanilan maskeye gore
belirlenir. Ayni sekilde kullanilan kimyasal c¢ozeltiler calisilan malzemeye gore
belirlenir. Genel olarak mikro-islemenin basamaklari asagidaki gibidir ve

illistrasyonu Sekil 4.5'de gosterilmistir:

a) Temizlenmis pul alinir,

b) Pulun Gzeri donel kaplama sistemi ile foto direng polimeri kaplanir,

d

Foto Direng Katmani

Foto Direng Katman)

Sekil 4.5 Mikro isleme akis semasi
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c)

d)

Verilmek istenen sekli iceren maske ile maske ayarlayicisi (mask aligner)
yardimi ile kaplama tzerine UV 1sik dasuralur,

Uzerinde istenilen seklin bulundugu ince foto direng polimeri uygun bir
kimyasal ¢ozelti igerisinde yikanir. Film Gzerinde isik alan kisimlar ¢ézilUr,
ISIk almayan kisimlar ¢ézinmez,

Fiziksel buhar biriktirme yontemlerinden olan buharlagtirma (evaporation),
sactirarak biriktirme (sputter) gibi metal kaplayan bir sistemle ince film Gzeri
metal kaplanir,

Pulun en son hali uygun kimyasal ¢dzeltinin igine atilir ve kullanilan bu
¢ozelti metalin altindaki foto direng polimerini kaldirir ve geriye kaplanmak

istenen metal film kalir.

Piezoelektrik filmi kullanmadan once mikro-isleme sirasinda kullanilacak olan

kimyasal c¢ozlculerin piezoelektrik filme zarar verip vermedigi tespit edilmesi

gerekiyordu. Bu sebepten oturd mikro-igleme esnasinda kullaniimasi planlanan

AZ400K ve aseton icerisinde 24 saat sureyle bekletildi ve filmin zarar gormedigi

tespit edildi.

PVDF-TrFe film Gzerinde aliminyum elektrot deseninin elde edilmesi asagidaki

basamaklarda anlatiimaktadir (Sekil 4.6 ):

a)

Mikro-igleme yonteminin uygulanabilmesi icin piezoelektrik film foto-direng
polimeri kullanilarak pulun Gzerine yapistirildi. Dénel kaplama cihazi ile
foto-direng polimeri Si pulun tzerinde 3000 dev/dak’da 60 saniye gevrildi.
Film kaplanan ince tabakanin uzerine yerlestirildi ve daha sonra sicak
dizlem Gzerine koyularak 2 saat 120°C’de beklenildi ve filmin pulun Gzerine
yapismasi saglandi,

Pozitif foto direng polimeri AZ5214E donel kaplama cihazi ile kaplandi,

e AZ5214E foto direnci yayilmasi i¢in once 500 dev/dak’da 10 saniye,
istenilen kalinlikta kaplanmasi igin ise 4000 dev/dak’da 40 saniye
donel tezgahta donduaraldd,

e Pul sicak duzlem uzerine 110 °C’de 50 saniye bekletildi (soft bake),
EVG620 marka maske ayarlayicisi (mask aligner) ile 40 mj/cm? pozlama
yapildi. islemin bu asamasinda AZ5214E foto direng polimerine goériintii
tersleme (image reversal) islemi uygulandi,

e Pul tekrardan sicak duzlem tzerinde 120 °C’de 120 saniye bekletildi,
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Sekil 4.6 PVDF-TrFe ince film Gzerinde gergeklestirilien mikro islem akis semasi

d)

e Maske ayarlayicisi ile 120 mj/cm? pozlama yapildi,
istenilen elektron deseninin elde edilmesi igin AZ400K 1:4 oraninda iyonize
edilmig su ile seyreltilerek elde edilen ¢ozeltinin icine pul atildi ve 90 saniye
bekletildi. Sonra c¢ikarilip iyonize su ile yikandi ve azot tabancasi ile
kurutuldu,
Vaksis marka NanoD-4S sactirma biriktirme cihazi kullanilarak PVDF-TrFe
filmin Gzeri Al kaplandi,
Kaplama igleminden sonra aseton igine atilarak Al altinda bulunan foto
direng polimeri kaldirildi ve elektrot deseni elde edildi,
En son asamada pul aseton icgine atildigi zaman PVDF-TrFe filmin pul
Uzerine yapismasini saglayan foto direng polimeride ¢ozulerek filmin puldan
ayrilmasini saglandi. Ayrilan film azot tabancasi ile kurutuldu. Filmin puldan

ayrilan tarafi sagtirma biriktirme yontemi ile Al kaplandi.

PVDF-TrFe filme zarar vermeden alt ve Ust yuzey elektrotlari kaplandi.

Desenlenmis elektrotlarin genel gorinimua Sekil 4.7'de, optik mikroskop altindaki

gorunuimu Sekil 4.8'de gosterilmistir.

57



e i
5L
b

Sekil 4.8 PVDF-TrFe ince film Gzerinde olusturulan Al desenin mikroskop
goruntuleri
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Elektrotlarin PVDF-TrFe film U(zerinde olusturulmasindan sonra foto litografi
yontemleri kullanilarak mikro-fiber dizininin Gretimi yapildi. ik olarak tasarim
kisminda akis semasinda verilen fiber Uretim teknigi detaylandirilacaktir. Fiber
dizininin Uretimi zaman ve maliyet gerektiren bir igslem oldugundan ve ayrica
fiberlerin esnek bir malzemeden elde edilmeleri gerektiginden ilk asamada ana bir
kalip elde edilmesi planlandi. Elde edilen kalibin Gzerine PDMS polimeri dokulerek
katilagmasi saglanir ve ardindan ana yapidan soyularak ayrilir ve mikro-fiber dizini

elde edilmis olur.

Fiberlerin Uretilebilmesi icin AZ40XT pozitif foto diren¢c polimerinden kalip elde
edilmesi planlandi. AZ40XT foto direng polimeri kullanirken dikkatli olunmasi
gereken bir malzemedir. Yogunlugu ve vyapigkanligi diger foto direng
polimerlerinden yuksek oldugu icin temizlenmesi zor bir malzemedir. Bu sebepten
otird bu malzeme ile galisirken kullanilan butin cihazlar aliminyum folyo ile

sariimistir. Fiber Gretimin basamaklari asagidaki gibidir (Sekil 4.1):

1) Fiber Uretimi Si pulun temizlenmesi ile baglar. Si pulun en son asamada
iyonize su ile temizlenmesinin ardindan, kaplanacak olan foto direng
polimerinin ylzeye tutunmasini artirmak igcin hexamethyldisilazane (HDMS)
ile kaplandi ve HMDS’in Uzerine AZ40XT poizitif foto direng polimeri dénel
kaplama ile kaplandi,

e HMDS 2500 dev/dk’da 60 saniye donel tezgahta donduraldd,

e AZ40XT foto direnci 6nce yayillmasi icin 500 dev/dak’da 10 saniye,
istenilen kalinlikta kaplanmasi igin ise 2000 dev/dak’da 40 saniye
donel tezgahta donduruldu. Kaplama sonucunda elde edilen kalinlik
40 um’dir.

e Pul once 95 °C’de 3,5 dakika sicak duzlem uzerinde bekletildi ve
hizlica baska bir sicak duzlem Uzerine aktarilarak 115 °C’de 3,5
dakika bekletildi. Burada dikkat edilmesi gereken pul sicak duizlem
Uzerine yerlestirilirken aliminyum folyo kullanildi ve folyo sicakhgdin
10 °C oynamasina sebep olur.

2) EVG620 marka maske ayarlayicisi ile 400 mij/cm? pozlama yapildi.
Pozlamanin ardindan kullanilan AZ40XT foto direng polimerinin 6zelliginden
dolay! tekrar sicak duzlem Uzerine konuldu,

e 100 °C'de 3.5 dakika sicak duzlem Uzerinde bekletildi.
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3) istenilen kalibin elde edilebilmesi icin AZ726MIF ¢dziictsinin igerisine
atilarak 100 saniye bekletildi. Daha sonra iyonize suyun igine atildi ve azot
tabancasi ile kurutuldu. YUksek en boy oranina sahip ¢ukurlara sahip kalip
elde edildi.

4) Kalibin elde edilmesinden sonra PDMS polimeri hazirlanip kalibin Gzerine
dokuldu.

e PDMS ve PDMS sertlestiricisi 10:1 oraninda karistirildi. igindeki
hava kabarciklarinin alinmasi i¢cin 20 dakika vakuma koyuldu.
Vakumdan c¢ikarildiktan sonra 100 °C’de 45 dakika firinda tutularak
sertlesmesi saglandi. Firinin 100 °C UGzerine ¢ikmamasi kalibin elde
edildigi AZ40XT foto direng polimerinin zarar gérmemesi icin dikkat
edilmesi gereken bir husustur.

5) En son asamada sertlesen PDMS polimeri bir cimbiz yardimiyla soyularak

kaliptan ¢ikarildi.

Sekil 4.9'da elde edilen fiberlerin 50 um ve 10 um yakinlasma mesafesinde ve 26°
egdim verilerek alinan SEM goruntileri gosterilmektedir. SEM goéruntileri verilen
fiberlerin ¢capi 12 um ve boyu 40 um’dir. Olusan fiberlerin yapi olarak tam bir
silindir seklinde olmadigi gozlemlendi. Bunun sebebi kalip olusturan foto direng
malzemesinden kaynaklanmaktadir. Foto litografinin son asamasinda islak
asindirma iglemi yapilmaktadir. Bu son agsamada kimyasal ¢Ozelti igine atilan
yapida ¢ozeltinin dikey yonden baska bir ifade ile anizotropik bir sekilde UV 1sik
goren kisimlarini ¢ézmesi istenir fakat 1slak asindirma isleminde bu ¢ogunlukla
gerceklesmemektedir. Bunu g6z 6nlne aldigimizda ¢alisma sirasinda elde edilen

yap! dik bir silindir seklinde olmamistir.

Dokunsal algilayicinin Uretiminin en son agsamasinda, Sekil 4.1 (e)'de goéruldugu
uzere fiberler, Gzeri elektrot kapli PVDF-TrFe film Gzerine yerlestirildi. Bunun igin
PDMS ve PDMS sertlestiricisi 10:1 oraninda hazirlandi ve 20 dakika hava
kabarciklarinin alinmasi igin vakuma kondu. Hazirlanan polimer donel kaplama
cihazi ile yayilmasi igin 500 dev/dak’da 30 saniye, istenilen kalinlikta kaplanmasi
icin ise 4000 dev/dak’da 10 dakika donel tezgahta donduruldd.
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Sekil 4.9 Fiberlerin 50 um ve 10 um yakinlagsma mesafesinde SEM
goruntuleri
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Sekil 4.10 Uretilen piezoelektrik dokunsal algilayicinin resmi

PDMS cok ince bir film halinde, kalinli§i 6 um civarinda, kaplandi [60]. PDMS’den
uretilen fiberler PVDF-TrFe film Uzerine yerlegtirildi ve 100 °C'de 45 dakika firina
kondu. Elde edilen piezoelektrik dokunsal algilayicinin resmi $Sekil 4.10'da

verilmigtir.
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5. DOKUNSAL ALGILAYICI TEST SONUCLARI

Uretimi yapilan piezoelektrik dokunsal algilayici igin test dizenegi kuruldu ve
algilayicinin performans analizleri gergeklestirildi. Deney duzenegi Sekil 5.1'de
gosterildigi gibi tasarlandi. Yatay duzlemde hareket edebilen ylksek ¢dzunurlikte
bir motor bulunmaktadir ve bu motor bir kontrolciye baglanarak geri beslemeli
olarak hassas bir sekilde kontrol edilebilmektedir. Algilayici testlerinin dinamik
olarak gerceklestirebilmesi icin mikron mertebelerde hassasiyete sahip PZT yigin
eyleyicisi kullanildi. Deneyler esnasinda algilayici PZT’nin Uzerine yerlestirildi.
Fiber dizininin tam Ustinde ise sabit halde tutulmakta olan yidk hicresi
bulunmaktadir. YUk hucresi data karti ile bilgisayara bagli durumdadir.
Algilayicidan ¢ikan sinyal bir yuk yukseltici devresine baglandi ve devrenin ¢ikigi
data karti ile bilgisayara baglandi. Data karti yardimi ile hem yuk hicresinden hem
de algilayicidan gelen sinyaller es zamanli olarak bilgisayarda goriimesi saglandi.
Sinyallerin igslenmesi ve motorun es zamanli kontroll Labview Uzerinde yazilan bir

programla saglandi.

Yiiksek Hassasiyetli

Dogrusal Hareketli
Motor Motor

Sinyal .
Yiik Hiicresi - Kutusu ‘ Data Karti ‘ Bilgisayar

Dokunsal Algilayict

Kiiresel Olgli Ucu '
Yiik

Yiikselticisi uu_——

Data Karti

1

Bilgisayar

o Voltaj Sinyal
PZTYign Eyleyicisi  {umm— ' -

Sekil 5.1 Algilayici test duzeniginin sematik goérunttsu
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Sekil 5.2 Algilayici kalibrasyon test dizenegi

Kalibrasyon test dizenegdinin genel goérintist Sekil 5.2'de verildigi gibidir.
Kalibrasyon test deneylerinde Uzerinde fiber dizini entegre edilen PDMS - PVDF-
TrFe ve fiber dizini entegre edilmeyen piezoelektrik ince film o&rnekleri
kullaniimistir. ilk olarak diiz kiresel ug ile fiber dizinine 10 mN én yiikleme
yapilarak algilayicilardan alinan gerilim giktisinin sabitlenmesi saglandi. Ayrica, bu
on ylikleme fiber dizini ile kiresel ug¢ arasindaki temasin sabitlenmesine
yaramaktadir. Bu iglemin ardindan algilayicilarin altinda bulunan PZT yiginti
eyleyicisine kare dalga veya sinlis harmonik bir gerilim degeri uygulanarak
dogrusal olarak deplase edildi. Ayni anda kuresel ucun takili oldugu yuk
hicresinden olusan kuvvet degerleri Olgllmektedir. Sintis harmonik gerilimi
uygulandiginda fiberler Uzerine F=Fi+Fa sin(wt) degerinde olan bir yik uygulamasi
yapilmis olmaktadir. Burada, Fi 6n yuklemeyi, Fa yuklemenin siddetini ve w ise

frekansini gostermektedir.

Oncelikli olarak algilayicilarin siniis dalga cevaplari burada tartigilacaktir. Sekil
5.3'de ise her iki algilayicinin PZT eyleyicisi tarafindan w=2 Hz sinus tahriki
altindaki cevaplari gorilmektedir. Bu grafikte ilk géze carpan olgu tepe-tepe

gerilim ¢iktilar! igin fiber dizini algilayicilarinin duz film algilayicisina gére Ustin
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olmasidir. Diger énemli bir nokta ise elde edilen verilerde fiber algilayicisinin diz
film algilayicisina gore verilen harmonik sinyali girigine gore hem dalga boyu hem
de kalite faktori yonunden ustunliaguddr. Mavi renk ile gizdirilmis olan ince film
algilayici cevabindan izlenecegi Uzere, ince filmin cevabi PZT tahrik fonksiyonunu
izlemekte yetersiz kalmistir. Buna karsin fiber dizini algilayicilari tahrik
fonksiyonunu yakin olarak ve karali bir bicimde izlemektedir. Literature
baktigimizda piezoelektrik algilama yontemi ile g¢aligan dokunsal algilayici
tasarimlarinin bulundugu makalelerde orijinal sinyaller gézlenmemigtir ve dolayisi
ile kargilagstirma olanagi yoktur. Ayrica, deney dizeneginde kuvveti dlgmek ile
gorevlendirilen ticari yuk hicresinden alinan cevap ayni grafikte cizdirildi. Buna
gore rezistif algilama prensibi ile ¢alisan bu yuk hicresine goére fiber dizini
algilayicilart orijinal tahrik sinyalini daha kararli bir sekilde izleyebildigi

g6zlemlenmistir.

Algilayicilarin hassasiyetini tespit etmek amaci ile degisen Fa degerleri igin kargilik
gelen gerilim c¢iktilar iki algilayici icin gizdirilmigtir (Sekil 5.4). Elde edilen verilere
dogrusal olmayan regresyon analizi yapilarak her bir algilayicinin hassasiyeti
tespit edilmistir. Bu grafiklere goére diuz film algilayicisinin hassasiyeti 0.94 V/N ve
PDMS - PVDF-TrFe fiber dizini algilayicisinin hassasiyeti 1.66 V/N olarak bulundu.
Bu durum gerilme konsantrasyonunun (stress concentration) artmasina bagh
olarak dikey ¢ozunurligun arttigini gostermektedir. Buna gore bagil hassasiyet
PDMS - PVDF-TrFe igin (Qr=1.76) olarak ortaya cikti.

Dokunsal algilayicilarin ¢alisma performanslarini etkileyen bir diger olguda
degdisen frekans altindaki cevaplaridir. Buna goére sabit bir Fa degeri i¢in frekans
degerleri 1-65 Hz arasinda degistirildi (Sekil 5.5). Deney duzeneginde kullanilan
yuk hdcresinin galisma prensibi dokunsal algilayicilarda yaygin olarak kullanilan
rezistif teknolojidir. Sekilden gorilecegi Uzere 1-10 Hz arasinda kazang cevabi
sabit olarak kalmig, fakat daha yuksek frekanslarda hizli bir dugtus gostermistir.
Buna karsin bu calismada gergeklestirilen piezoelektrik dokunsal algilayicinin
frekans cevabi yaklasik 42 Hz de@erine kadar yaklasik olarak sabit kaldigi
gorulmustar. Dolayisi ile dinamik olgumler i¢in kullanilan teknolojinin uygun oldugu

ortaya ¢ikmaktadir.
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6. SONUC

Bu calismanin amaci piezoelektrik dokunsal algilayicinin Uretimi ve Uretilen
algilayici igin deney duzenekleri kurularak algilayicinin statik ve dinamik
karakteristiklerinin ortaya c¢ikariimasidir. Bu tezin c¢alisma konusu igerisinde
uretilen piezoelektrik dokunsal algilayici ile gunumuizdeki diger dokunsal
algilayicilarin karsilastigr ¢ozunurluk, esneklik ve dokunma hissinin genis bir

alanda elde edilememesi gibi sorunlara ¢ozum getirilmistir.

Calismada ilk olarak algilayicinin temeli olan ve algilayicinin esnek olmasini
saglayan piezoelektrik malzeme PVDF-TrFe karakteristik agidan incelenmisgtir.
Yapilan analizlerle birlikte algilayici Uretiminde nasil bir yontem izlenilmesi
gerektigine karar verilmistir. ince filmin tretiminde PVDF’in kopolimeri olan PVDF-
TrFe ve ¢dzlcu olarak MEK, DEK, DMF, DMSO ve aseton kullaniimistir. Elde
edilen ¢dzelti kullanilarak dénel kaplama cihazi ile ince filmler elde edilmistir. ince
filmler elde edildikten sonra filmler Gizerinde DSC, TGA, XRD, AFM, SEM analizleri
gerceklestiriimistir. DSC analizi sonucunda farkl ¢gozuculerden elde edilen filmlerin
Curie sicakhgi, erime sicakhgi, faz degisim entalpisi, erime entalpisi ve filmin
kristallik derecesi elde edilmistir. TGA analizi sonucunda DEK, MEK, DMF
¢ozuculerinin - buharlagsma orani tespit edilmigtir. Buharlasma oranlarinin
belirlenmesiyle, Uretilen ince filmin nasil tavlanmasi gerektigi belirlendi. SEM
goruntulerinde yavas ve hizli olarak tavlanan filmler Uzerinde TGA analizinin
sonuglari goézlemlenmistir. XRD analizinde ise Ug¢ farkli analiz gergeklestirilmistir.
ilk analiz, farkh c¢oziicilerden elde edilen ince filmler tavlama islemi
gerceklestirimeden yapildi ve ince filmlerin B fazi gostermedigi gdézlemlendi.
Yapilan ikinci analizde ince filmler farkli sicakliklarda tavlandiktan sonra yapildi.
Analiz sonucunda ince filmlerin hangi sicaklikta tavlianarak B fazi elde edilecegi
tespit edildi ve tavlama sicakligi olarak 135 °C belirlendi. Elde edilen bu deger
DSC analizi sonucunda elde edilen verilerle uyusmaktadir. XRD igin yapilan son
analizde farkh c¢ozlculerden elde edilen ince filmler optimum sicaklikta
tavlandiktan sonra gerceklestirildi. Butin ince filmlerin B fazini gosterdigi
g6zlemlendi. Son olarak AFM ve SEM analizleri, farkli ¢dzuculerden elde edilen
ince filmlerin tavlama isleminden 6nce ve sonraki goruntileri incelendi. Tavlama

sicakhginin ve yénteminin ince filmler Gzerindeki etkisi incelendi.
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Analizler tamamlandiktan sonra MEMS teknikleri kullanilarak algilayici utretimi
gerceklestiriimistir. ik olarak mikro-isleme yontemi ile ince filmin én yiizeyine
desenli Al elektrot kaplandi. Desenli elektrotlar ile birlikte bagimsiz hale gelen
elektrotlar sadece uygulanan bdlgeden veri alimini saglamistir. Daha sonra ise
algilayicinin performansini artiracak olan mikro-fiber dizini foto-litografi yontemi
kullanilarak uretildi ve son agamada mikro-fiber dizini algilayiciya entegre edildi.
Fiber dizini, algilayici Uzerine uygulanan kuvvet bolgesinin kugulmesi sonucunda
daha fazla basin¢g uygulanmasini sagladigindan c¢ikis geriliminin daha fazla

olmasini saglamistir.

Uretim tamamlandiktan sonra dokunsal algilayici icin test diizenekleri tasarlanmig
ve kurulmustur. Algilayici Uzerinde performans analizleri gerceklestirilmigtir.
Analizler fiber dizini entegre edilmis algilayicinin duz film algilayicisiyla
kargilastirilarak yapilmistir. Elde edilen verilerde fiberli algilayicinin diaz film
algilayicisina gore verilen harmonik sinyali girigsine gore hassasiyet acgisindan
ustin oldugu goézlemlenmistir. Duz film algilayicisinin hassasiyeti 0.94 V/N ve
PDMS - PVDF-TrFe fiber dizini algilayicisinin hassasiyeti 1.66 V/N olarak bulundu.
Dokunsal algilayicinin frekans cevabi ile ilgili yapilan deneylerde ise, algilayicinin
42 Hz degerlerine kadar frekans cevabinin yaklasik olarak sabit kaldigi
gozlemlendi. Boylece uretilen piezoelektrik dokunsal algilayicinin dinamik olgimler

icin de uygun oldugu gorulmustar.
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