DOKUZ EYLUL UNiVERSITESi MUHENDISLIiK FAKULTESI

O A T
-’l tl.‘,_ oo . o o °
% ¢ FEN VE MUHENDISLIK DERGISI
o Cilt/Vol.:18mNo/Number:3mSayy/Issue: 54mSayfa/Page:304-316mEYLUL 2016/Sep 2016
e DOI Numarast (DOI Number): 10.21205/deufmd.2016185403

Makale Gonderim Tarihi (Paper Received Date): 01.02.2016 Makale Kabul Tarihi (Paper Accepted Date): 26.07.2016

ULTRASONIKASYON ISLEMINDE PROB CAPININ TiO; VE
ZrO; TOZLARININ YAPI VE MORFOLOJIK OZELLIKLERI
UZERINE ETKISi

(EFFECT OF PROBE DIAMETER ON STRUCTURE AND
MORPHOLOGICAL PROPERTIES OF TiO, AND ZrO, POWDERS IN
ULTRASONICATION PROCESS)
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OZ
Bu ¢aligmada, ultrasonikasyon isleminde prob ¢apinin, TiO2 ve ZrO> tozlarinin yapist ve
morfolojik o6zellikleri iizerine etkisi incelenmistir. Tozlara7 mm ve 40 mm c¢aplarindaki
titanyum prob ile iretilen yiiksek yogunluklu ultrases dalgalarina maruz birakilmigtir. X-1g1n1
Kirinim (XRD) analizi ile ultrasonikasyon islemi uygulanan tozlarda bazi yiizeylerin ortadan
kayboldugu ve bazi yeni yilizeylerin ortaya c¢iktigi bulunmustur. Taramali Elektron
Mikroskopi (SEM) analizi bu yontemle mikronalti tane boyutlu tozlarin elde edilebildigini
gostermistir.Bliyiik genlikli ultrasesiireten 7 mm ¢apli probun kiigiik genlikli ultrases iireten

40 mm ¢apli probdan daha etkili oldugu gortilmiistiir.

Anahtar Kelimeler: oksitler, ultrasonik, ufalama, mikronalti.

ABSTRACT

The effect of the probe radius on structural and morphological properties of TiO2 and ZrO-
powders in ultrasonication process have investigated in this study. The powders have exposed
the high-intense ultrasound generated by the titanium probes diameter of 7 mm and 40 mm.
X-ray diffraction (XRD) analysis proved that the some phases of the samples have
disappeared while the some new phases of them have emerged after ultrasonication. Scanning
Electron Microscopy (SEM) showed that the submicron particles could be obtained by the
method. 7 mm probe generated by a high amplitude ultrasound was more effective than 40
mm diameter generated by a lower amplitude ultrasound.
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1. GIRIS

Titanyum dioksit (TiO2) ve zirkonya (ZrOz) tabanli metal oksit tozlari saglik sektoriinden
endiistriyel uygulamalara kadar bir¢ok alanda kullanilan olduk¢a fonksiyonel malzemelerdir.
TiO2 gecis metal oksit ailesindendir. 20. Yiizyilin baslarinda beyaz boyalarda pigment olarak
zehirli kursun oksitlerin yerine kullanilmaya baglanmasi ile birlikte endiistriyel onemini
arttirmustir [1]. TiO2 yiiksek gegirgenligi, kirilma indeksi, dielektrik sabiti [2] ve 1yi kimyasal
kararlilig: ile yaygin kullanim 6zelligine sahip bir yariiletkendir [3, 4]. TiO2 anataz, rutil ve
brokit olmak iizere ti¢ farkli kristal forma sahiptir [5]. Rutil ve anataz fazlar1 tetragonal
yapida, brokit fazi ise ortorombik yapidadir [6]. TiO2’nin elektron bant araligi anataz faz i¢in
3,20 eV; rutil fazi igin 3,05 eV; brokit fazi i¢in 2,96 ¢V’ dur[7]. TiO2 gaz sensorlerinde,
giines/lityum pillerinde, antibakteriyel uygulamalarda, kemik implantlarinda, biyosensor ve
biyouyumlu malzemelerde yaygin olarak kullanilmaktadir [8].

Saf ZrO; genellikle ii¢ farkli kristal yapida bulunmaktadir: Monoklinik, tetragonal ve
kiibik. Bu fazlar denge kosullar1 altinda kimyasal kompozisyona ve sicakliga bagli olarak elde
edilebilir [9]. Monoklinik faz 1170°C’ ye kadar karali yapiya sahip olmakla birlikte daha
yiiksek sicakliklarda tetragonal faza doniisiir. Tetragonal faz 2370°C* ye kadar kararlidir ve bu
sicakligin lizerinde kiibik faza doniistir [10, 11]. Kiibik ZrO, sadece 2370°C den erime noktasi
olan 2680°C ye kadar kararhidir ve diisiik sicakliklarda kararli degildir. Tetragonal ZrO:
elektronik yapis1 bakimindan daha kovalent ve daha genis band araligina sahip oldugu i¢in
kiibik ZrO, den daha kararlidir[12]. Zirkonyum dioksit (ZrO.), yiiksek sicakliklarda
calisabilme, korozyon ve asinmaya dayanim, yliksek mukavemet ve kirilma toklugu, yari
iletkenlik, 1s1l ve diflizyon bariyer davranisi ve biyo-uyumluluk gibi ilgi ¢ekici 6zellikleri
sebebi ile ileri teknoloji miihendislik uygulamalarinda olduk¢a fazla kullanim alani
bulmaktadir [13-16]. Oda sicakliginda monoklinik kristal yapiya sahip olan ZrOg,
isitildiginda Once tetragonal, daha yliksek sicakliklarda ise ylizey merkezli kiibik kristal
yapiya doniisiir [16]. ZrO, erime noktasinin yiikksek olmasi nedeniyle atese dayanikli
malzemelerin yapiminda, cam ve seramik endiistrisinde, diisiik sicakliklarda siiper-iletken
ozelligi nedeniyle zirkonyum-niyobyum alasimli siiper-iletken miknatislarin yapiminda,
korozyona dayanikliligi nedeniyle bir¢ok aletin yapiminda, rengi dolayisiyla estetik dis
hekimligi uygulamalarinda temel malzeme olarak kullanilmaktadir.

TiO2 ve ZrO; tozlarinin erime sicakliklari olduk¢a yiiksektir[17]. Sentez sirasinda yapisi
bozulan diger tozlar, TiO2 ve ZrO tozlan iizerinde birleserek yeni bir yapi1 olustururlar.
Mikron boyutunda kullanilan tozlarin yilizeyinde olusan yeni yapi bir kabuk olusturur ve
iceride oksitlerin bir kism1 sentez gergeklesemeden kalir. Dolayisiyla stokiyometrik oranda
kullanilan diger tozlardan da yapiya giremeyen bir kisim tozlar kalmaktadir.Mikron
boyutunda kullanilan oksit tozlarmin neden oldugu bu safsizlik; elektronik uygulamalarda
mikroyapinin diizensiz olusmasi, istenmeyen direngler veya kayip akim gibi bir¢ok probleme
neden olmaktadir [18-20].Bu sorunlarin asilabilmesi i¢in nano boyutta tozlarin kullanilmasi
gerekmektedir. Nano boyutta TiO2 ve ZrO. tozlari iiretilebilmekle birlikte, bu tozlarin
tiretiminde kullanilan teknikler ticari boyutlarda iiretime elverisli degildir ve oldukga
pahalidir. Bu nedenle, bir¢ok uygulama i¢in mikron boyutunda iiretilen tozlar
kullanilmaktadir [21].

Mikron boyutunda tane yapisina sahip TiO2 ve ZrO: tozlarinin farkli yontemler
kullanilarak pargalanmasi ve yiizeylerinin aktive edilmesi fretilen seramiklerin
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iyilestirilmesini saglamaktadir. Bu islem igingeleneksel bilye kullanilarak mekanik
[18,20]veya son birka¢ yildir kullanilmaya baglayan ultrasonik pargalama (de-agglomeration)
islemi [22] uygulanmaktadir. Geleneksel yontemde 6giitme islemi genellikle 4 saatten fazla
stirmektedir [19,23]. Ultrasonik yontemde ise ayni sonucu elde etmek igin gerekli siire 1
saatin altindadir ve son birka¢ yildir kullanilan bu yontem Ogiitiicii ortam olarak bilye
kullanilan geleneksel 6glitme yontemine gore ¢ok daha etkilidir [24]. Ayrica geleneksel
oglitme yonteminde oOgiitiilen malzemeye ogiitiicii ortamdan ihmal edilemeyecek oranda
kirlilik bulagsmaktadir [18]. Ultrasonik parcalama (ultrasonikasyon) isleminin kisa olmasi ve
sadece ses dalgalarinin kullanilmast nedeniyle ogiitmede kullanilan
bilyelerdenkaynaklanabilecek kirlilik tamamen ortadan kalkmaktadir.

Bu ¢alismada, daha 6nce calisilmayan, ultrasonik cihazinda kullanilan prob ¢apinin TiO>
ve ZrO; tozlarinin yapisi ve termal 6zellikleri {izerine etkisinin incelenmesi amaglanmistir.15
mikron iizerinde graniil tipi tane boyutuna sahip olan ZrO: tozlar1 ultrasonikasyon islemi
sonrasinda mikron altina kadar pargalanmistir. 5 mikronun iizerinde siki bir kiimelenmeye
sahip olan TiO> tozlarmin arasindaki mesafe agilmis ve bosluklar olusmustur. Bunun igin;
TiO2 ve ZrO; tozlart 7 mm ve 40 mm ¢aplarinda iki prob kullanilarak 30 dk boyunca
ultrasonik isleme tabi tutulmustur. Uygulanan islem sonrasinda tozlarin yapisal
ozelliklerindeki degisim XRD ile morfolojik 6zelliklerindeki degisim SEM ile incelenmistir.

2. DENEYSEL CALISMA

Calismada analitik saflikta TiO2 (%99.6) (Alfa Aesar) ve ZrO: (%99) (teknik) tozlari
kullanilmistir. Tozlar; ultra saf su icerisinde siirekli devirde (Cycle:1) 30 dakika boyunca
7mm ve 40mm caplara sahip problar kullanilarak yiiksek yogunluklu ses dalgasina maruz
birakilmistir. Bu islem icin, 200W giice sahip 24 kHz frekansda ¢alisgan UP200S Ultrasonik
Cihaz1 (Hielscher Ultrasonics GmbH, Germany) kullanilmistir. Homojenizasyon isleminden
sonra sulu karisim etiivde 100°C de 12 saat bekletilerek kurutulmustur. Ultrasonikasyon
sartlar1 Cizelge 1°de toplu olarak verilmistir.

Cizelge. 1: Ultrasonikasyon Sartlar1

Numune Numune Kimyasal Prob Ultrasonikasyon | Cihazin Frekansi | Cihazin Giicii

Kodu Ismi Formiili Cap1 Siiresi (dakika) (kHz) (W)

z Zirkonya VA(O)) --- 30 24 200

Z7mm-30m Zirkonya ZrO; 7 mm 30 24 200

Z40mm-30m Zirkonya ZrO; 40 mm 30 24 200
Titanyum .

T dioksit TiO2 30 24 200
Titanyum .

T7mm-30m dioksit TiO; 7 mm 30 24 200
Titanyum :

T40mm-30m dioksit TiO2 40 mm 30 24 200

Ultrasnikasyon sonrasi kurutulan TiO2 ve ZrO; tozlarinda topaklanma oldugundan agat
havanda ogiitiilmiistiir. Tozlarin kristal yapilarindaki degisimi belirleyebilmekicin 5 <26< 90
araliginda X 1511 kirmmim (XRD) (Rigaku SmartLab, Japonya) analizi yapilmistir. Tozlarin
morfolojik 6zellikleri Taramali Elektron Mikroskobu (SEM) (JEOL-5500, Japonya)
kullanilarak incelenmistir.
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3. SONUCLAR
3.1. Yapisal Analiz

Saf ZrO(Z)ve TiOo(T) tozlar1 ve 30 dakika boyunca ses dalgalarina maruz birakilan
numunelerin X-1sin1 kirinim (XRD) desenleri Sekil.1 ve Sekil.2’de gosterilmistir. Elde edilen
desenler Rigaku PDXL X-igin1 analizi paket yazilim programi kullanilarak ICDD
Kiitiiphanesi ile eslestirilmistir. Sekil.1’de elde edilen XRD deseni ICDD-DB kard no: 01-083-
0944 ile baddeleyit fazindaki ZrO> ve Sekil.2’de elde edilen XRD deseni ICDD-DB kard no:
01-084-1285 ile anataz fazindaki TiO2 kimyasal formiilii ile eslesmistir. Rigaku PDXL X-1g1n1
analizi paket yazilim programindan alinan 26 degerleri ve bu degerlere karsilik gelen fazlar
ZrO; i¢in Cizelge 2’de ve TiO2 igin Cizelge 3’te verilmistir. XRD desenlerinde tiim pikler tam
olarak konumlarinda ¢ikmistir. Bu sonug, ultrasonikasyon isleminin tozlarin kristal yapisinda
herhangi bir degisiklik yapmadigint gostermektedir. Bu nedenle; ultrasonikasyon
islemininyap1 {izerindeki etkisini incelemek ic¢in ultrasonikasyon islemi uygulanan ve
uygulanmayan ZrO> ve TiO2 tozlarmin XRD desenlerindeki o6nemlipikler segilerek
biiyiitiilmiistiir. incelenenpikler;en biiyiik pik siddeti (intensity) degerlerine sahip olanlarve
ultrasonikasyonun etkisinigosteren pikler arasindansegilmistir.

ZrO2 tozunun XRD deseni incelemesi:26=28.2°, 31.5° ve 34.2° agilarinda piklerin sekli
ayn1 kalmakla birlikte pik siddeti ultrasonikasyonla artmistir. 40mm probla islem yapilan
numunenin XRD deseninde 20=34.5° ve 51.3° acilarinda, 7mm probla islem yapilan
numunenin XRD deseninde ise 26=50.2° pikinin yaninda ikincil bir pikin (ylizeyin) agiga
cikmaya basladig1 gézlenmektedir. 260=36° de ultrasonikasyon islemi yapilmayan numune i¢in
programla eslestirme yapilamamigtir. Ultrasonikasyon sonrasi ise her iki numune i¢in 20=36°
piki (1,0,-2) yiizeyi ile eslestirilmistir. Yani ultrasonikasyon, bu fazda pik veren yiizey
sayisin1 artirarak gozlenebilecek seviyeye ulagtirmistir. Cizelge 2 incelendiginde benzer
sekilde yeni piklerin ozellikle 20=75° nin {izerindeki agilarda ortaya c¢iktigi agikga
gortilecektir.

TiOz2tozunun XRD deseni incelemesi: 26=38.6° agisindaki pik hari¢ tiim piklerin sekli
ayn1 kalmakla birlikte ultrasonikasyonla pik siddeti artmistir. 7 mm probla islem yapilan TiO>
tozunun  XRD deseninde 26=38.6° agisinda ikincil bir pikin agiga ¢ikmaya
basladigigozlenmektedir. 20=82.7° ve 83.2° agilarinda yeni yonelimlerin olustugu Cizelge
3’ten ve Sekil 2°den agikca goriilmektedir.

Sekil 1 ve 2 incelendiginde; hem 7mm probla hem de 40mm probla ultrasonikasyon islemi
uygulanan tozlarin tiim piklerinin pik siddetinin arttig1 goriilmektedir. En yiiksek pik siddeti
7mm probla ultrasonikasyon islemi uygulanan tozlarda gozlenmistir. Pik siddetindeki artma
ilgili piki veren yiizeyin arttigin1 yani ultrasonikasyon isleminin tanecikleri parcalayarak ayni
piki veren yiizeyi artirdigini gostermektedir.

Ultrasonikasyon isleminde yiiksek yogunluklu mikro boyutta hidrolik soklar olugsmakta ve
biliylik miktarda enerji agiga cikmaktadir (yaklasik 5000K sicaklik ve yaklasik 1000 atm
basing) [25-27]. Bu enerji tozlara aktarildiginda tozlarin yeniden yonelimini
saglayabilmektedir. XRD pikleri incelendiginde ultrasonikasyonun bazi yonelimleri ortaya
cikardigi ya da yenidenyonelim olusturdugu agikga goriilecektir. Ses enerjisini daha iyi
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odaklayan 7mm prob kullanilan tozlarin pik degerlerinin daha kiiciik genlikli bir ses grubu
olusturan 40 mm ¢apli prob kullanilandan daha yiiksek olmasi beklenen bir sonugtur.
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Cizelge. 2: ZrO, X 1511 kirinim (XRD) faz analizi

260 (derece)

No. 7 Z7mm-30m Z20mm-30m Faz Ismi Kimyasal Formiilii
1 17.46(3) 17.458(18) 17.501(11) | Baddeleyite, syn(1,0,0) Zr 02
2 24.087(13) 24.114(7) 24.094(10) | Baddeleyite, syn(0,1,1) Zr 02
3 24.486(17) 24.504(9) 24.501(18) | Baddeleyite, syn(1,1,0) Zr 02
4 28.217(6) 28.229(5) 28.263(8) Baddeleyite, syn(1,1,-1) Zr 02
5 31.494(9) 31.525(8) 31.562(4) Baddeleyite, syn(1,1,1) Zr 02
6 34.189(18) 34.212(3) 34.223(10) | Baddeleyite, syn(0,0,2) Zr 02
7 34.45(5) 34.420(17) 34.455(16) | Baddeleyite, syn(0,2,0) Zr 02
8 35.30(2) 35.334(11) 35.356(13) | Baddeleyite, syn(2,0,0) Zr 02
9 35.968(15) 36.022(7) Baddeleyite, syn(1,0,-2) Zr 02
10 38.597(11) 38.59(4) 38.660(11) Baddeleyite, syn(0,2,1) Zr 02
11 40.78(2) 40.755(17) 40.81(2) Baddeleyite, syn(2,1,-1) Zr O2
12 41.434(16) 41.36(3) 41.38(4) Baddeleyite, syn(1,0,2) Zr 02
13 44.874(11) 44.875(12) 44.909(9) Baddeleyite, syn(1,1,2) Zr 02
14 45.558(14) | 45.545(16) 45.571(14) | Baddeleyite, syn(2,1,1) Zr 02
15 49.301(12) 49.316(11) 49.350(9) Baddeleyite, syn(0,2,2) Zr 02
16 50.136(13) 50.147(6) 50.183(6) Baddeleyite, syn(2,2,0) Zr 02
17 50.582(16) 50.587(8) 50.635(14) | Baddeleyite, syn(1,2,-2) Zr 02
18 51.17(3) 51.230(11) 51.252(17) Baddeleyite, syn(2,2,-1) Zr O2
19 54.14(2) 54.163(19) 54.20(2) Baddeleyite, syn(2,0,2) Zr O2
20 55.43(2) 55.40(3) 55.422(10) | Baddeleyite, syn(2,2,1) Zr 02
21 55.94(3) Baddeleyite, syn(1,3,0) Zr 02
22 57.15(5) 57.15(4) 57.250(12) Baddeleyite, syn(3,1,0) Zr 02
23 58.10(7) 57.90(6) 57.98(7) Baddeleyite, syn(1,3,-1) Zr 02
24 59.90(2) 59.95(4) 59.90(4) Baddeleyite, syn(1,3,1) Zr 02
25 61.41(5) 61.294(9) 61.46(3) Baddeleyite, syn(1,1,3) Zr 02
26 61.96(5) 62.023(19) 62.078(8) Baddeleyite, syn(2,1,-3) Zr 02
27 62.84(3) 62.87(3) 62.91(2) Baddeleyite, syn(3,1,1) Zr O2
28 64.30(5) 64.32(5) 64.34(6) Baddeleyite, syn(0,2,3) Zr 02
29 65.66(3) Baddeleyite, syn(2,3,0) Zr 02
30 65.76(4) 65.79(4) Baddeleyite, syn(1,3,-2) Zr 02
31 69.07(3) 68.95(4) 69.02(7) Baddeleyite, syn(1,3,2) Zr 02
32 71.09(2) 71.20(7) 71.26(6) Baddeleyite, syn(3,2,1) Zr 02
33 75.18(4) Baddeleyite, syn(4,0,0) Zr 02
34 72.04(4) 72.25(15) Baddeleyite, syn(0,0,4) Zr 02
35 74.70(15) Baddeleyite, syn(4,0,0) Zr 02
36 75.11(5) 75.15(2) Baddeleyite, syn(0,4,1) Zr O2
37 76.52(7) Baddeleyite, syn(4,1,-1) Zr 02
38 78.90(3) Baddeleyite, syn(2,1,-4) Zr 02
39 81.57(4) Unknown

40 82.67(9) Baddeleyite, syn(0,2,4) Zr 02
41 82.9(3) Baddeleyite, syn(1,2,-4) Zr O2
42 83.23(5) Baddeleyite, syn(4,1,1) Zr 02
43 84.1(4) Baddeleyite, syn(1,4,-2) Zr O2
44 84.13(5) Baddeleyite, syn(2,4,0) Zr O2
45 84.17(9) Baddeleyite, syn(1,4,-2) Zr 02
46 87.50(17) Baddeleyite, syn(1,4,2) Zr O2
47 88.42(5) 88.237(18) 88.57(4) Baddeleyite, syn(1,2,4) Zr 02
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Cizelge. 3: TiO, X g1 kirmmim (XRD) faz analizi

No. T T7r2nem(-d3e0r§106) T20mm-30m Faz Ismi Kimyasal Formiili
1 25.409(8) 25.341(3) 25.289(5) Anatase, syn(1,0,1) Ti 02
2 37.07(2) 37.030(7) 36.972(19) | Anatase, syn(1,0,3) Ti 02
3 37.848(3) 37.872(7) 37.822(6) Anatase, syn(0,0,4) Ti 02
4 38.666(16) 38.646(14) 38.570(10) | Anatase, syn(1,1,2) Ti 02
5 48.131(4) 48.102(4) 48.063(3) Anatase, syn(2,0,0) Ti 02
6 53.990(7) 53.960(10) 53.918(10) | Anatase, syn(1,0,5) Ti 02
7 55.155(10) 55.121(5) 55.088(6) Anatase, syn(2,1,1) Ti 02
8 62.214(11) 62.169(13) 62.124(8) Anatase, syn(2,1,3) Ti 02
9 62.777(6) 62.736(5) 62.724(4) Anatase, syn(2,0,4) Ti 02
10 68.841(4) 68.832(10) 68.789(15) | Anatase, syn(1,1,6) Ti 02
11 70.374(4) 70.354(12) 70.306(9) Anatase, syn(2,2,0) Ti 02
12 75.130(10) 75.111(7) 75.070(7) Anatase, syn(2,1,5) Ti 02
13 76.125(18) 76.106(14) 76.107(6) Anatase, syn(3,0,1) Ti 02
14 82.76(3) 82.760(12) 82.22(4) Anatase, syn(3,0,3) Ti 02
15 82.724(15) | Anatase, syn(2,2,4) Ti 02
16 83.223(1) 83.17(3) Anatase, syn(3,1,2) Ti 02

3.2. Morfolojik Analiz

Hicbir iglem gormemis ve ultrasonikasyon islemi uygulanan ZrOz ve TiOztozlarinin
X5000 ve X10000 SEM goriintiileri Sekil.3 ve Sekil.4” te gosterilmistir. islem gérmemis ZrO2
tozlar1 oldukea biiyiik tane boyutuna sahiptir. 7 mm prob ile ultrasonikasyon islemi uygulanan
ZrO; tozlarinin SEM goriintiilerinde yilizeyde mikron alti parcalanmalarin basladigr acik
sekilde gozlenmektedir. 40 mm prob kullanildiginda ise ZrO> tozlari neredeyse tamamimikron
alt1 boyutta taneciklere dontismiistiir.

SEM goriintiilerinde islem gormemis TiO2 tozlarinin yapist daha yogun olarak
goriliniirken; ultrasonikasyon islemi uygulanan TiO> taneciklerinin arasindaki bosluklarin prob
capiyla orantili olarak arttigi goriilmektedir. Yani TiO2 tozlar1 da daha fazla ufalanarak daha
kiigiik partikiillere doniigsmiistiir.

Tane boyutundaki degisme farkli faz gegislerine neden olmaktadir[18]. Tozlarin SEM
goriintiilerinde ses dalgalarma maruz kalan tozlarin tane boyutlarinin kiiclildiigii agik¢a
goriilmektedir. Bu sonuclar kirinim veren ylizey sayisindaki artisa dolayist ile XRD pik
siddetlerindeki (boylarindaki) artisla da desteklenmektedir. Tane boyutundaki kiiglilmeye ve
ultrasonikasyon esnasinda tozlara aktarilan enerjiye bagli olarak, tozlarin XRD piklerinde
yani kirinim deseninde degismeler gozlenmistir. Bazi yiizeyler kaybolurken 6zellikle yiiksek
ac1 degerlerinde yeni ylizeyler ortaya ¢ikmistir.Burada ayni faza ait yeni yiizeyler dedekte
edilebilir duruma gelmistir yani tane boyutunun kii¢iilmesine bagli olarak yiizey sayilari
artmistir. Bu da daha 6nce dedekte edilen yiizeylere ait pik siddetlerinin artmasina ve daha
once dedekte edilemeyen bazi yiizeylerin dedekte edilebilir olmasini saglamistir.
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Sekil. 3: ZrO; tozunun Taramali Elektron Mikroskop (SEM) goriintiileri
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Sekil.4: TiO, tozunun Taramali Elektron Mikroskop (SEM) goriintiileri
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4. TARTISMA

Ozet olarak; ZrO, ve TiO; tozlarmi ufalamak ve aktive etmek icin ultrasonik parcalama
yontemi kullanilmustir. [19, 23]. Ultrasonikasyon isleminde kullanilan prob ¢apinin ZrO: ve
TiO2 tozlarinin yapisal ve morfolojik 6zellikleri lizerine etkisi aragtirtlmigtir. 7 mm ve 40 mm
capli problar, tozlarin yapisi ve morfolojisi lizerinde farkl etkiler yapmistir.

7 mm ¢apli prob kullanildiginda, ses enerjisi daha 1yi odaklanir ve daha biiylik genlikli bir
ses grubu olusturur. 40 mm ¢apli prob kullanildiginda enerji daha genis bir alana yayilir fakat
daha kiiciik genlikli bir ses grubu olusturur [29].XRD sonuglarina gére 7 mm ¢apli prob
numunelerin fazlarin1 40 mm probdan daha fazla degistirmistir. SEM sonuglart 40 mm probun
tozlarin tane boyutunu 7 mm probdan daha etkin sekilde kiigiilttiigiinii gostermistir. Caligilan
numune miktar1 az oldugundan ultrasonikasyon islemi i¢in kullanilan hacim oldukga kiiciik
tutulmustur (100 ml beher).40 mm probkullanildiginda,prob hacim igerisindetozlarin
tamamina etki edebilmis ve hemen hemen tiim hacimde ultrasonikasyon islemi
gerceklesmistir. Bu nedenle, numunelerin tanecik boyutunu daha fazla kiigtiltmiistiir. 7 mm
capli probda ise tozlarin iizerinde odaklanmig daha yogun bir ultrases dalgasi
gonderilmektedir. Probun cap1 kiigiik oldugundan ¢ok daha kiiglik bir alanda etkili olmasina
ragmen ¢ok yogun ve odaklanmis olan ultrases dalgalar1 tozlarin fazlari iizerinde 40 mm
probdan daha etkili olmustur.

Ozet olarak;

1) Ultrasonikasyon islemi numunelerin kristal yapilarinda bir degisiklige yol agmadan
ufalayabilmekte ve aktive edebilmektedir.

2) Bu yontem kullanilarak mikron alti tane boyutunda tozlar kolaylikla elde
edilebilmektedir.

3) Ultrasonikasyon isleminde kullanilan probun ¢apina bagli olarak malzemeye aktarilan
enerji kontrol edilebileceginden numunelerin aktivasyon ve ufalama islemi daha
kontrollii bir seklide yapilabilmektedir.
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