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OZET

Mikrodalga enerjisi 300 MHZ ile 300 GHZ araliginda frekansa sahip iyonize olmamis elektro
manyetik radyasyondur.. Seramiklerin sentezlenmesi, kurutulmasi, kalsinasyonu ve
sinterlenmesinde mikrodalga enerjisi kullanilabilir. Mikrodalga enerjisi kullanilan ydntemin
avantajlar1 ¢ok hizli ve uniform olarak 1sitmanin yapilmasi, ugucu kimyasal maddelerin ortadan

kaldirilmasi ve islemler sirasinda ¢atlamaya neden olan termal gerilmelerin azalmasidir.

1. Giris

Mikrodalga enerjisi; 300MHz ile 300GHz araliginda frekansa sahip iyonize olmamis
elektromanyetik radyasyondur. Metalik bir levha benzeri aynadan yansiyan mikrodalgalar,
dielektrik araylizeyde kirilir ve parabolik yansitict ile odaklanir. Mikrodalga enerji belli bir
frekansta yiizdelik bir donilisim verimiyle elektrik enerjisinden elde edilir. Mikrodalgalar;
goriliniir, ultraviyole gibi elektromanyetik enerji sekillerinden daha yiliksek dalga boylarina ve
daha diislik enerji miktarina sahiptirler. [2]

Mikrodalga enerji; 1sitma, kurutma, li¢ islemi, kavurma, ergitme, oksitli minerallerin karbotermik
rediiksiyonu gibi islemlerin uygulanmasinda kullanilir. [2] Seramik malzemelerde ise mikrodalga
enerjisi ; sentezleme, kurutma, kalsinasyon ve sinterleme... gibi islemler icin kullanilir.
Endiistriyel islemler i¢in mikrodalga 1sitma; islem zamanii azaltmast ve diisiik enerji
maliyetinden dolayi tercih edilmektedir. [1]

Mikrodalga i1sitmada numunenin 1smnmast i¢ kisimda saglandigr icin geleneksel 1sitmadan
farklidir. Bu yiizden mikrodalga ile 1sitilan numunenin sicaklik niivesi daha yiiksektir. Ayrica
sicaklik tiniform olarak dagildigi i¢in termal gerilmeler numunede azalmaktadir. Mikrodalga
1sitma ile elde edilen termal gradyentler, geleneksel 1sitma ile elde edilen termal gradyentlerin
karsitidir.

2. Malzemelerin Mikrodalga ile Etkilesimi



Mikrodalgalar iyonik parcaciklarin gocii veya dipolar parcaciklarin rotasyonu ile molekiiler
harekete neden olurlar. Mikrodalgalar malzeme tipine bagl olarak yansima, absorbe etme veya
gecirimli olabilirler ve optik kurallara uyum gosterirler. [1]

Metaller saydam olmadiklar1 i¢in mikrodalgalar ylizeyden yansima yaparlar. Bu nedenle metalleri
mikrodalga ile 1sitamayiz. Genelde metaller yiiksek iletkenlige sahiptir ve iyi yansiticilardir.
Dielektrik 6zellige sahip olan seramik malzemelerden mikrodalgalar gecirimli olarak gecer. Bu
nedenle seramikler yalitkandirlar ve mikrodalga firinda malzemenin 1sitilmasini desteklemek
i¢in kullanilirlar. Belli bir kritik sicakligin iizerine ¢ikildigi zaman bu malzemeler mikrodalgadan
daha fazla etkilenerek absorbe ederler. iletkenlik ve fiber olusumunu saglayan magnetik fazlarin
eklenmesiyle olusan gegirimli seramikler ile mikrodalgalarin absorbsiyonu daha da hizli olur.

Mikrodalga enerjiyi milkemmel absorbe edebilen bu malzemeler kolaylikla 1sitilirlar. (Sekil 2.1)
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Sekil 2.1 Malzemenin Mikrodalga ile Etkilesimi [1,2]

Mikrodalga enerji kaybinin iki 6nemli mekanizmasi; iyonik iletim ve polar rotasyondur. Buna
gore dielektrik sabiti ve dielektik kaybinin orani malzemenin harcama (tiikenme) faktoriinii verir.
Dielektrik sabiti, malzemenin mikrodalga enerjisinin i¢ kisimdan gegmesi sirasinda absorbe etme
yeteneginin bir Ol¢iisiidiir. Kayip faktorii ise giren mikrodalga enerjinin malzeme igerisinde 1s1
olarak tiiketilmesiyle kayip olma miktarmi1 vermektedir. Bu nedenle yiliksek kayip faktorli bir
malzeme mikrodalga enerjisiyle kolaylikla 1sitilabilmektedir. [2]

Mikrodalga radyasyonunun yansimasi, geg¢irimi ve absorbe edilmesiyle malzemenin elektriksel

ve magnetik Ozellikleri saptanir. Seramiklerin ¢ogu mikrodalga enerjiyi gegirimli veya zayif



absorbe eder. Fakat; iletkenlik ve fiber olusumunu saglayan magnetik fazlarin eklenmesiyle kritik
sicaklikta 1sitildig1 zaman seramikler mikrodalga enerjiye gegirimli olarak katkida bulunurlar.
Karisik gecirgenlik €[1 mikrodalga enerji ile etkilesen alanin miktari ile saptanir. [1]

eZF£0(E " i€ sr) (1)
j =(-1)', €0; bos alan gecirgenligi (€0=8,86.10"? F/m), €’;; izafi dielektriklik sabiti,
€7 ; etkili izafi dielektrik kayip faktorii’diir.
Mikrodalgalar bir yalitkan maddeyi delip gecerken iceride olusan elektrik alanlari, bosta kalan
elektron veya iyonlarin hareketine ya da ikiz kutup gibi donen sarj komplekslerinin olusumuna
sebeb olur. Siirtinme kuvveti ve yukarida sOyledigimiz hareketlerden dolayr olusan giicler
elektrik alanlarinda kayba ve degisimlere neden olur. Bu tiir kayiplarin sonucunda hacimsel
1sinma meydana gelir. Kolaylik olmasi i¢in biitiin kayiplar tek bir paremetrede toplanmigtir.
Genellikle bu tiir kayiplar1 tanimlamak i¢in tand kullanilir.
Kayip faktort tand; etkili izafi dielektrik kayip faktoriiniin izafi dielektrik sabitine oranidir.

tand=€"./ €, (2)
Hacim birim basina absorbe etme giicii P ( N/m?) ile ifade edilen dielektrik 1sitma ve iletkenlik
arasindaki iliski agsagidaki esitlikte verilmistir.

P=c|E|*=21t¢0 €, tand| E| 2 3)
E; elektrik alani, 0; elektriksel iletkenlik, f; mikrodalganin frekansi’dir.
Absorbe edilen malzemenin giiciiniin 1/2’deki niifuz etme derinligi D;malzemenin absorbe etme
giicliniin nasil ¢ogaltilacagin1 ve mikrodalganin nasil niifuz edebilecegini saptamaya yarayan bir
parametredir. [1]

D=3)0/8,686 Tttand (€’; /€0)% 4)

A0; mikrodalganin dalga boyudur.
P ve D verilen malzemenin hacimsel 1sitma davranisini etkiler. €, ; izafi dielektrik sabiti
degerielektrik alaninda malzemenin kutuplagsmasinin 6lgiilmesidir. tand; kayip faktorii degeri
malzemeye bagli olarak mikrodalga enerjinin kaybi1 veya absorsiyonun Olgiilmesidir. Isitma
sirasinda €, ve tand degerleri sicaklikla degisir ve bunlarin degisim bilgisi islem kontrolii i¢in
onemlidir. Kisacasi; seramik malzemenin mikrodalga ile 1sitilmasi, frekans ve sicakliga bagh

olan kayip faktorii (tand) ve izafi dielektrik sabiti (€, ) iliskisiyle etkilidir. [1]
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Sekil 2.2 8-10 GHz’de Sicakliga Kars1 Dielektrik Sabiti (€, ) [1]
Sekil 2.2°de gosterildigi gibi oda sicakligindan 1400°C’ye kadar yavasca 1sitilan cam-seramik ve
sicak preslenmis BN, fused SiO,, reaksiyon bagli SisN4 malzemelerin €, degeri artar. Ayrica
grafikten Al,Os3’lin €’ degerinin daha biiyiikk oranda artigi gozlenir. Sicaklikla €, degerinin
yiikselmesi hacimsel genlesmeye neden olan kutuplasabilme yetenegidir. Bu durum Al,O5’de
daha iyi gozlenmektedir. Kompozisyon ve yogunlukda ¢€’, degerinin artisin1 gosteren egimde

bliytlik etkiye sahiptir.
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Sekil 2.3 8-10 GHz’de Sicakliga Kars1 Kayip Faktorii [1]
Sekil 2.3’de 8-10 GHz frekans araliginda farkli malzemeler i¢in sicaklik ile kayip faktorii
arasindaki iligskiyi veren grafik verilmistir.. Baglangicta oda sicakligindan belirli kritik sicakliga
kadar kayip faktorii yavasga ylikselirken, kritik sicakliktan sonra kayip faktoriinde hizli bir
yiikkselme gozlenir. Kayip faktoriiniin sicaklikla degisimine etki eden en Onemli faktor
malzemenin kompozisyonu ve empiiritelerin fazlaligi yada azlhigidir. Polikristal seramiklerde
kayip faktoriiniin hizli ylikselmesi, elektriksel iletkenlikte (0) yiikselmeye neden olan amorf veya
ara graniiller fazlarin yapida mevcut olmasiyla etkili bir sekilde mikrodalganin etkilesimidir.
Sekil 2.3’de goriildiigii gibi %97 saf Al,O3; malzemesinin sicaklikla kayip faktorii %99 saf AL,O;
malzemenin kayip faktoriinden daha fazladir.
3. Mikrodalga isleminin Uygulama Alanlar
1960 yilindan itibaren seramik malzeme islemleri {izerinde mikrodalga uygulamalarina
calisiimaktadir. 1960’11 yillarin sonunda yiiksek sicaklik uygulamalar1 {izerine caligmalar
baslamistir.
1970’11 yillarda seramiklerde uygulanan kurutma kalsinasyon, sinterleme...gibi konular
calisilmasina ragmen, mineral ve seramiklerdeki asit sentezi ve slip dokiimiin hizlanmasi...gibi
konular da gelistirilmistir. Seramik islemlerine mikrodalga enerjisinin uygulanmasina

calisilmistir. (Sekil 3.1) [1]

Seramik Malzemelerde Mikrodalga Isleminin Uygulamalar
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Sekil 3.1 Mikrodalga Isleminin Uygulama Semasi [1]

Changhang ve arkadaslari[3] mikrodalgay1 ultra ince wisker sentezinde kullanmislardir. Yapilan
caligmalarda %99,98 saflikta SiO, ve karbon kaynagi olarak fenolformaldehit recine ve karbon
siyaht kullanilmig ve C/ SiO, orant 3/1 olacak sekilde calisilmistir. Geleneksel 1sitma ile
mikrodalga 1sitma islemi SiC wisker iiretiminde karsilastirildiginda mikrodalga 1sitma isleminin
daima diisiik sicaklik ve kisa siirelerde gergeklestirildigi saptanmuistir.

Mikrodalga 1sitma seramik parcalardan baglayicilarin uzaklastirilmasinda da kullanilabilir.
Yapilan bir caligmada[4] polimetil metakrilat baglayicili AlbO; numunelerin mikrodalga
termogravemetrik  analiz cihazi  kullanilarak  baglayicinin  dagitilarak  uzaklastirilmasi

incelenmistir.

4. Seramik Malzemelerde Mikrodalga islemlerinin Onemi
Seramik malzemelerde mikrodalga enerjisinin kullanilmasinin temel nedenleri;
1. Kisa islem siiresi ve enerji korunumu nedeniyle iirlin maliyetinin yeteri derecede
azalmasi
2. Uriin verme ve iiniform olarak iiriiniin gelismesi
3. Miikemmel mikroyap1 ve 6zelliklerin gelismesi
4. Yeni malzemelerin sentezinin saglanmasidir.[1]
Seramik endiistrisinde mikrodalga teknolojisinin kullanilma nedeni; hizli islem zaman ve diisiik
enerji maliyetidir. Genellikle seramiklerin sentezlenmesi, kurutulmasi, kalsinasyonu ve

sinterlemesinde mikrodalga enerjisi kullanilir. Mikrodalga 1sitma geleneksel 1sitmadan farkli ana



temellere sahiptir. Geleneksel islemde seramik malzeme isitilmasinda distan 1sitma kaynagi
kullanilir. Oysa mikrodalga isleminde seramik malzemenin i¢ kismindan mikrodalganin gegip
etkilesmesiyle 1sinmaya baslar. Buradan da anlasilacagi gibi bu ig¢sel ve hacimsel 1sinmanin
sonucu olarak mikrodalga islemindeki malzemelerde i1sitmanin akimi ve termal grandyentleri

Sekil 4.1°de gosterildigi gibi geleneksel 1sitma isleminin tersidir.
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Sekil 4.1 Geleneksel ve Mikrodalga Firinlarda Isitma Patternleri [1]

Sonug¢ olarak; mikrodalga islemi, ¢ok hizli ve iiniform olarak 1sitmanin yapilmasi, kalinlik
secimiyle etkili olan ugucu kimyasal maddeleri (baglayicilar, nem...vs.) ortadan kaldirilmasi ve
islem sirasinda ¢atlamanin nedeni olan termal gerilmelerin azalmasi i¢in miimkiin olabilecek
sartlar1 saglar.

5. Seramik Malzemelerin Mikrodalga fle Sinterlenmesi

Sinterleme: tanelerin bag olusturulmasini, yapismasini ve birlesmesini saglayan tim islemleri
igeren 1s1l islemdir. Teknik anlamda ise sinterleme tane boyutu, sicaklik ve zaman gibi dis
etkenlere bagli olarak malzemelerin pekismesidir. Sicaklik artik¢a yaymim artmakta ve bunun
sonucu olarak sinterleme hizida artmaktadir.

Yapilan ¢aligmalarda seramik kompozisyonun etkileri, numunenin hazirlanmasi ve mikrodalga
islem sartlar1 (mikrodalga frekansi, uygulayicr tipi,gli¢ sinir1, basinca karsi vakum..)incelenmistir.
Yapilan bir caligmada [5] baslangic yogunlugu %350 olan saf AI203 numunesini 60 GHz
radyasyon kullanarak oda sicakligindan 1700 °C ye sinterlenmesi ile %95.7 yogunluga
ulagilmigtir.  Ayni baglangi¢ yogunlugundaki numunelerin %95.7 yogunluga erisebilmesi i¢in

geleneksel sinterleme isleminde 1600°C de 20 saat sinterlenmesi gerektigi saptanmustir.



Sekil 5-1 den de goriilebilecegi gibi  Al,Os’nin mikrodalga ile sinterlenmesi geleneksel
sinterleme isleminden ¢ok daha hizlidir. Baslangi¢ yogunlugu %55 olan iki numune

10%-10° Pa basingta 50°C/dk 1sitma hizi ile sinterlendiginde, mikrodalga ile sinterlemede 950°C
de 1 saat sinterleme ile elde edilen yogunluk degeri geleneksel sinterleme islemi ile 1150°C de 1
saat siire sonunda elde edilebilmistir. Ayni numunenin 1200°C de 1 saat sinterlenmesi sonucunda
geleneksel sinterlemede % 71.4 yogunluga ulasilirken, mikrodalga ile sinterlemede % 98.2
yogunluga ulasilabilmistir.

Al,O5 sinterlenmesinde mikrodalga sinterleme i¢in gerekli aktivasyon enerjisinin geleneksel
sinterlemenin yaklasik 1/3 degerine sahip oldugu tespit edilmistir.( Sekil 5-2) Sinterleme
oranindaki biiylik farkliliklar mikrodalga alani kapsayan daha yiiksek difiizyon oranlar
nedeniyledir. [1]

T kritik sicakligi altinda Al,O; tand degeri diisiik bir deger oldugu i¢in mikrodalgalar etkili
olarak absorbe edilemez.( Sekil2-3) Bu nedenle SiC pargaciklar1 veya fiberler gibi iletken fazlarin
eklenmesiyle Al,O3’ilin 1sitma hizi arttirllmistir.Eklenen fazlarin boyutu ve sekli karigimin son

sinterleme yogunlugunu etkilemistir. [1]
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Sekil 5.1 Geleneksel Sinterlenmis Al,O3 ve Mikrodalga sicakliga Karsi
Yogunluk (28GHz) [1 ]
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Sekil 5.2 Mikrodalga ve Geleneksel Islemler ile Sinterlenmis Al,O3 i¢in
Goriinen Aktivasyon Enerjisi [1 ]

Ornegin; %10 SiC whiskers iceren %50 yogunlukta Al,0; 60GHz’de 1450°C’ye 320sn’de
mikrodalga 1sitma yapildiktan sonra sadece %77 yogunluga kadar sinterlenebilmistir. Daha ileriki
asamada sinterleme sicakligi 1700°C’ye kadar yiikseltildigi zaman yogunlukta artig
gozlenmemistir. [1]
Ferritler gibi manyetik oksitler mikrodalga alaninda hizla sinterlenebilmistir. [6]
Kovalent bagli karblir ve nitriirler geleneksel basingta sinterlenmesiyle etkili olarak
yogunlasmazlar. Bu nedenle; 2000°C’ye mikrodalga 1sitma ile 12dk’dan daha az zamanda %95
teorik yogunlukta sinterleme ajani kullanilmadan B4C’iin sinterlendigi gosterilmistir. [1]
Bir¢ok calismada mikrodalga sinterleme islemi geleneksel sinterleme isleminden avantajli oldugu
gosterilmistir. Ince tane boyutu ile hizli sinterleme, diisiik sinterleme sicakligi, sinterlestirici

ilaveler gerektirmemesi ve yeni malzemelerin sentezi mikrodalga 1sitma isleminin avantajidir.
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