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Oz: Bu caligmada, Baryum titanat (BaTiOs) nanofiber ve nanotozlar elektroegirme yontemiyle
tretilmistir. Nanofiberler 800 °C sicaklikta 1s1l isleme tabi tutularak barium titanat nanotoz elde edilmistir. Elde
edilen numunelerin mikroyap1 analizleri XRD ve SEM ile yapilmistir. Isil iglem 6ncesi SEM goriintiilerine gore
ortalama 800 nm c¢apa sahip dizgln silindirik fiberler elde edilmistir. Isil islem sonrasindaki SEM
goruntilerinde ise 50-250 nm araliginda ¢apa sahip diizgiin ve homojen yapidaki kiiresel baryum titanat tozlarin
elde edildigi bulunmustur. XRD analiz sonuglar1 BaTiOz nanotozlarin kiibik kristal yapida oldugunu
gostermistir.

Anahtar kelimeler: Baryum titanat, elektroegirme, nanokompozit, nanofiber

The Fabrication and Characterization of Barium Titanate (BaTiO3) Nanofiber and
Nanopowder By Electrospinning Method

Abstract: In this study, Barium titanate (BaTiO3) nanofiber and nanopowder are fabricated through
electrospinning. Barium titanate nanopowder was obtained by heat treatment of the nanofibers at 800 °C.
Microstructural analyses of obtained samples have been performed by XRD and SEM. The SEM study before
heat treatment indicates the obtained fibers are cylindrical and smooth with average 800 nm diameters. On the
other hand, the SEM study after heat treatment shows that smooth and homogeneous spherical barium titanate
nanopowder with diameters in the range of 50-250 nm is obtained. The XRD pattern showed that BaTiO3;
nanopowder has cubic crystal structure.

Keywords: Barium titanate, electrospinning, nanocomposite, nanofiber

1. Giris 2014, 2015; Roy ve Mohanta, 2009).

Herhangi bir malzemenin bulk 6zelligi  Perovskit yapidaki BaTiO3 (baryum titanat,
kristal boyutu makro seviyeden molekiler  BT) ve Pb(Zr,Ti)Os (kursun zirkonyum
seviyeye indigi zaman 6nemli dlglide degisir  titanat, PZT) gibi metal oksitler, sahip
(Vinothini ve ark., 2006). Mikronalt1 ve olduklar essiz ferroelektrik, piyroelektrik ve
nanoboyutlu yapiya sahip malzemeler, sahip piezoelektrik ozellikleri nedeniyle degisik
olduklar1 olagandis1 mekaniksel, elektriksel, elektronik uygulamalarda yaygin olarak
optiksel ve manyetik Ozellikleri nedeniyle  kullanilirlar (Joshi ve ark., 2012). Ancak
elektronik ve elektro-optik endustrileri igin PZT seramiklerin icerdigi kursun ve kursun

hayati 6neme sahiptir (Ashiri ve ark., 2011, oksitin ¢evre ve insan saghgi tizerindeki
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olumsuz etkileri nedeniyle, biyouyumlu ve
cevre dostu malzemelerin gelistirilmesi
zorunluluk halini almistir (Takenaka ve ark.,
2008, Panda ve Sahoo, 2015).
PZT’ye etkin bir alternatif bulunamamis

da

Henlz

olsa kursun igermeyen malzeme
gelistirmeye yonelik arastirmalara olan ilgi
giderek artmaktadir (Saito ve ark, 2004,
Panda ve Sahoo, 2015). Kursun icermeyen

tipik bir ferroelektrik seramik olan baryum

titanat halihazirdaki en Onemli
alternatiflerden birisidir. 1940’11 yillarin
ortalarinda  kesfedilen barium titanat,

kimyasal ve mekaniksel olarak ¢ok kararl
olup sahip oldugu yiiksek dielektrik sabiti ve
diisiik dielektrik kaybi nedeniyle kapasitor,
aktuator,  optiksel  hafiza, kizil6tesi
dedektorler, enerji depolama aygitlar1 ve
daha bircok elektronik ve elektro-optik
devrede yaygin olarak kullanilmaktadir (Shi
2008; Matoba ve ark., 2009;
Sreekantan ve ark., 2008; Yang ve ark.,

2014).

ve ark.,

BT’nin yapis1 ve ozellikleri, parcacik
boyutuna dolayisiyla iiretim yOntemine
onemli dlglide baglidir. Kontrollii boyuta ve
bilesime  sahip BT  nanopargaciklar
teknolojik olarak biylik 6neme sahiptir. Bu
nedenle son yillarda nano-boyutlu BT
tozlarinin tiretimi tizerinde yogun bir sekilde
caligilmaktadir. BT
hidrotermal (Zhu ve ark., 2010; Hotta ve
ark., 2008, Joshi ve ark., 2012), solvotermal

(Park ve ark., 2006; Kwon ve ark., 2006),

nanokristaller,
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sol-jel (Kavian ve Saidi, 2009; Ashiri ve
ark., 2011; Yang ve ark., 2014), mikrodalga
(Fang ve ark., 2008) ve mekanokimyasal
(Sarangi ve ark., 2013; Ohara ve ark., 2008)
farkl:

Uretilebilmektedir.

kullanilarak
(2012)

tarafindan yapilan c¢alismada, nano Olgekli

gibi yontemler

Joshi ve ark.
BT tozlar sol-jel ve hidrotermal metotlar
kullanarak iiretilmis ve her iki yontemle de
yaklasik olarak ayni kristal boyutunun elde
edilebilecegi gosterilmistir. Diger taraftan,
iki

elektriksel

her yontemle elde edilen tozlarin

Ozellikleri {izerinde yapilan
6lglimler sonucunda hidrotermal siirecle elde
edilen tozlarin dielektrik sabitinin sol-jel
siirecle elde edilenden daha yiiksek oldugu
metod

bulunmustur. Solvotermal

kullanilarak ortalama 20 nm pargacik

boyutuna sahip BT tozlarin {iretildigi
calismada Park ve ark. (2006), hem kibik
hem de tetragonal fazlardaki tozlarin

dielektrik sabitinin sicakliga bagimliligim

incelemislerdir. ~ Solvotermal  yontemle
50~100 nm araliginda parcacik boyutuna
sahip tetragonal BT tozlarin iiretildigi bagka
bir calismada ise parcacik boyutunun ¢oziici
konsantrasyonu belirlenmistir
(Kwon ve ark., 2006). Kavain ve Saidi

(2009), tetragonal BT nanotozlart sol-jel

ile arttig

yomtemle elde ettikleri ¢alismada, ¢oziicii
pH degerinin kolloid olusumunda, jel
yapisinda ve pargacik boyut dagiliminda
onemli etkiye sahip oldugunu bulmuslardir.
kibik BT

Sol-jel yoéntemiyle
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nanoparcaciklarin  iiretildigi  bagka  bir
caligmada, iiretim asamasinda yer alan bazi
faktorlerin kontrol edilmesiyle daha diisiik
sicakliklarda ve c¢ok daha kisa siirede
sentezleme

(Ashiri ve ark., 2011). Fang ve ark. (2008),

yapilabilecegi  gosterilmistir
70 nm ortalama pargacik boyutuna sahip
kiibik BT tozlann 2.45 GHz frekansh
mikrodalga prosesi ile diisiik sicaklikta
sentezlemislerdir. Ohara ve ark. (2008) ise
mekanokimyasal yontemle ortalama 10 nm
boyutlu BT nanoparcaciklarin 12 dakika gibi
oldukca kisa bir siirede iiretilebilecegini
gostermiglerdir. Vinothini ve ark. (2006),
polimerize kompleks metod ile Urettikleri 20
nanotozlarin  dielektrik

nm  boyutlu

ozelliklerini inceledikleri calismada,
dielektrik sabitin frekans artarken azaldigini
rapor etmislerdir.

BT iizerindeki c¢aligmalar yalnizca
nanotoz ve bunlardan elde edilen bulk
malzemelerin 6zelliklerinin incelenmesi ile
siirli olmayip fiber formundaki yapilarin
ozelliklerinin  incelenmesi de  yogun
arastirma konusudur (Yuh ve ark., 2005;
Wei ve ark., 2014; Sahoo ve Panda, 2012).

Bu calismada, elektroegirme
yontemiyle Gretilen nanofiberler, nanoyapili
BT toz elde etmek i¢in kullanilmistir. Hem
nanotozlarin

nanofiberlerin hemde

morfolojik ve yapisal analizleri yapilmaistir.
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2. Materyal ve Metot

2.1. Kompozit ¢ozeltinin hazirlanmasi
Elektroegirme yonteminin  fiziksel
temelleri birgok temel kaynakta ayrintili bir
sekilde verildiginden (Ramakrishna ve ark.,
2005; Li ve Wang, 2013) burada tekrar
anlatilmayacaktir. Bu c¢alismada baslangic
malzemeleri olarak kullanilan kimyasallar,
baryum asetat (Ba(OOCCHz3)2, % 99 safliga
sahip) ve Titanyum (1V)
(TI[OCH(CH3)2]a, % 97 safliga sahip),

asetik asit (CH3COOH, % 100 safliga

iso-propoxide

sahip), polyvinylpyrrolidone (PVP,
M=1,300,000), aseton (CH3COCH3s, % 99.5
safliga sahip) ve etanol Alfa Aesar

firmasindan satin alinmis ve herhangi ileri
bir saflastirma islemine tabi tutulmamustir.
Oncelikle, 5 g PVP karismakta olan oda
sicakligindaki 45 ml etanola yavas yavas
eklenmis, PVP tamamen ¢oziiliinceye kadar
karistirma islemine devam edilmistir. Daha
sonra, 2 g baryum asetat icine 6 ml asetik
asit eklenerek hazirlanan karisim oda

sicakliginda manyetik karistiricida

karigtirilarak  baryum asetat’in  tamamen
coziilmesi saglanmigtir. Elde edilen ¢ozelti
icine 2.27 g titanyum (1V) iso-propoxide
ilave edilerek oda sicakliginda 15 dk
karistirilmis ve katkili ¢6zelti elde edilmistir.
Onceden hazirladigimiz PVP ¢ozeltisi ile
daha hazirlanan  katkili

sonra cozelti

manyetik karistirncidda 15 dk  boyunca
karistirildiktan sonra 10 ml aseton ilave
edilerek 5 dk daha

karistirtlmis  ve
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elektroegirme isleminde kullanilacak olan
cozelti elde edilmistir.

2.2. PVP-BaTiOs3 kompozit
nanofiberlerin elektroegirme islemi

Elektroegirme deney diizenegi yatay
dogrultuda  iiretim  yapmaya  olanak
saglayacak sekilde tasarlanarak deneyler
yapilmistir. Sekil 1’de ¢alismada kullanilan
deney diizeneginin fotografi goriilmektedir.
En son elde edilen seffaf ve viskoz ¢ozelti
plastik bir siringaya alinmig ve siringa
egirme diizenegine yerlestirilmistir. Siringa
2 ml/h,

mesafesi 15 cm ve yiksek gerilim gig

pompasinin  hizi siringa-toplag

kaynagi 20 kV degerine ayarlanmistir.

Deney oda sicakligindaki laboratuvar
ortaminda yapilmistir. Elektroegirme islemi
sirasinda olusan polimer jetini gosteren bir
fotograf Sekil 2’de verilmistir. Toplag

Uzerinde biriken fiberler toplanarak 1sil

isleme tabi tutulmustur.

Sekil 1. Elektro-egirme deney diizenegi

139

Sekil 2. Elektroegirme isleminde olusan
polimer jeti

Toplanan fiberler, programlanabilir
tip firinda atmosferik kosullar altinda 3
basamakl1 1s1l isleme tabi tutulmustur. Ilk
120 dakikada oda sicakligindan 800 °C’ye
cikilmig, sonraki 12 saat siresince 800

°C’de bekletilmis ve kendiliginden oda

sicakligina gelmesi beklenilmistir. Elde
edilen toz numuneler agat havanda
inceltilmistir.

3. Sonuclar ve Tartisma
Elde edilen nanofiber orneklerin 1sil
islem  Oncesi
ozellikleri ZEISS LS 10 model taramali
(SEM)

incelenmistir. Nanofiber ve nanotozlarin

ve sonrast morfolojik

elektron mikroskobu ile
SEM goruntuleri sirasiyla Sekil 3 ve Sekil

4’te verilmistir.
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Signal A = SE1
WO =10.0mm

\
EHT = 20.00 kv
IProbe= S50ph

Mag= S5D0KX

EHT = 20.00 kv
IProbe= S50ph

Signal A = SE1
WO =10.0 mm

Mag= D00 K X

Sekil 3. Nanofiberlerin SEM goruntuleri

Sekil 3’te gosterilen nanofiberlere ait
SEM gorintileri, X5000 ve X10.000
bliylitme esas alinarak g¢ekilmistir. Sekil 3’e
gore, dogrusal ve diizgiin ylizeylere sahip
olan fiberlerin ¢aplar1 100 nm’den 1 pm’ye

kadar genis bir aralikta degismektedir.

EHT = 20.00 kv
IProbe= S50ph

Signal A = SE1
WO =10.0mm

200 nm
Mag= 2000 K X |_|

@

Image] programi kullanilarak  yapilan
hesaplama sonucunda ortalama fiber capi
800 nm olarak belirlenmistir. Sekil 3’ten
acikca goriilecegi lizere, ¢ok diizgiin yapili,
boncuk ve

olusumu topaklanmanin

goriilmedigi BT nanofiberler elde edilmistir.

EHT = 20.00 kv
I Probe = S0pa

Signal A = SE1
WD =100mm

Mag= 30.00 KX |m "“I @

Sekil 4. Nanokompozit toz 6rneklerin SEM gorntileri

Fiberlerin 800 °C sicaklikta 1s1l isleme
tabi tutulmas: sonucunda elde edilen toz
numuneye ait SEM goriintiileri Sekil 4’te
verilmistir. Sekle gore, ¢ap1 50 nm’den 250
nm’ye kadar olan dizgin ve homojen
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yapida kiiresel olusumlara ilave olarak
topaklanmanin (aglomerasyon) oldugu da
goriilmektedir. Bu topaklanmanin, ¢ok
katmanli kapasitorlerin minyatiirize edilmesi

ve diger nano devreler i¢in potansiyel
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olusturabilecegini diistinmek olduk¢a
mantiklidir (Ashiri ve ark., 2015).
T *BaTiO5
*BaCO;
°Tio,

Siddet (a.u.)

T T T T T T T
45 50 55 60 6 70 75

26 (Derece)

T T T
20 23 2 40

Sekil 5. Nanotozlara ait XRD kirinim deseni

800 °C sicakliktaki

sonucunda elde edilen barium titanat toz

sl islem
numunye ait XRD kirinim deseni Sekil 5°te
verilmistir. Kirmnim 6l¢imii GNR APD 2000
Pro X-isin1 difraktometresi ile alinmistir.
Olgiim islemi igin grafit monokromotdr ve
Cu-K, (A=1,540598 A)
kullanilmigtir. 260 tarama Olciimi  20-80°
araliginda, 40 kV ve 30 mA de 1°/dk hizinda

kaynag1

0.02 derecelik adimlarla alinmistir. Kirinim
deseninde yer alan ve * semboll ile
gosterilen pikler BT kristaline (JCPDS No.
31-0174), ° ve * sembolleri ile gosterilen
pikler ise TiO> (JCPDS No. 21-1272) ve
BaCOz (JCPDS No. 45-1471) fazlarina
karsilik gelmektedir. Bu fazlarin kirinim
deseninde gorilmesi 800 °C sicakliginda
arzu edilen diizeyde safliga sahip BT’nin
elde edilemedigini, daha yiiksek sicakliklara

cikilmas1 gerektigini gostermektedir. BT
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nanoyapilar olduk¢ca 1iyi bir sekilde
¢Oziimlenmis olan 22.15° 31.49°, 38.79°,
45.23°, 50.79°, 56.09°, 65.85°, 70.17° ve
74.21° ag1 degerlerinde yer alan (1 0 0), (1 1
0),(111),(200),(210),(211),(220), (2
1 2) ve (3 1 0) diizlemlerine karsilik gelen
piklerle karakterize edilir ve bu piklerin
tamami standart kiibik BT perovskit yapiya
karsilik gelir (JCPDS No. 31-0174). Sekil
5’te verilen kirinim deseni literatiir bulgulari
ile tam bir uyum igerisindedir (Guo ve ark.,
2005; George ve ark., 2009, Ashiri ve ark.,
2015).
BT tozlarin ortalama kristalite boyutu

D= 09 x4
P(20) X cosO
ile verilen Scherrer denklemi kullanilarak
hesaplanmistir. Burada D, kristalite boyutu,
S ise
dikkate alman pikin yar1 yiiksekligindeki
genisligidir (FWHM). X-1s1m1 desenindeki (1
1 0) piki Uzerinden elde edilen g = 0,3398°
ve cosf = 15,7739° degerleri kullanilarak

A, kullanmilan X-151m1 dalgaboyu,

yapilan hesaplama sonucunda literatiir
verileri ile olduk¢a uyumlu D~24 nm degeri
elde edilmistir (Prado ve ark., 2016). Bu
nanokristaller

bir

sonug, nanoparcaciklarin

tarafindan olusturuldugunun
gostergesidir.

Sonug¢ olarak, genellikle nanofiber

tretimi  i¢in  kullanilan  elektroegirme
yontemi bu calismada nanotoz iiretimi
amaciyla  kullanilmistir.  Elektroegirme

yontemiyle Uretilen PVP- BaTiO3; kompozit
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nanofiberler 800 °C’de 1s1l isleme tabi  metot olan elektroegirme yoOnteminin
tutularak az miktarda safsizhik iceren  teknolojik olarak biyik Oneme sahip
BaTiOs  nanotozlar elde  edilmistir. nanoyapilt baryum titanat eldesi igin

Boylelikle, oldukca basit ve ¢ok yonli bir  alternatif bir ydntem oldugu gosterilmistir.
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