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OZET

TEZiN BASLIGI: NANO MALZEMELERIN YUKSEK FREKANS
MANYETIK DUYGUNLUK VE SOGURMA OZELLIKLERININ
ARASTIRILMASI

YAZAR ADI: MIKAIL DIREKCI

Radar sogurucu malzemeler (RSM), sahip olduklar1 potansiyel uygulama
alanlarindan dolay1r biiylik ilgi gormektedirler. Elektromanyetik dalgay1 1siya
cevirebilme Ozelligine sahip olan ve radar sogurucu manyetik malzeme olarak iyi
bilinen ferritler cok genis alanlarda kullanilmaktadirlar. Bu ¢calismada PMMA, grafit
ve Pluronic F87 karisimi igerisinde farkli oranlarda karigtirilan Kobalt Ferrit
(CoFe,04) ve Kompleks ferrit (NigsZng4CugFe;04) karigimindan olusan kompozit
malzemelerin manyetik gecirgenlik ve radar sogurma ozellikleri 26,4- 34,0 GHz
frekans bandi (R bant) aralifinda incelenmistir. Bu ferrit-polimer yapilari ortak
cokertme yontemi ile PMMA igerisinde homojen olarak karigtirilarak elde edilmistir.
Elde edilen bu numuneler X-Ray Kirmim(XRD) ve Gegisli Elektron Mikroskobu
(TEM) ile karakterize edilmistir. Yapisal ve morfolojik analizden sonra orneklerin
manyetik 6zellikleri Ferromanyetik Rezonans(FMR) yontemi ile analiz edilmistir.
Numuneler literatiirdeki bilinen degerlerine yakin rezonans alanina sahipken, ¢izgi
genigliklerinin ¢ok genis oldugu goriilmiistiir. Bunun sebebi yapi igerisinde bulunan
molekiillerdeki katyonlar arasindaki cok cesitli etkilesmeler ve fiziksel olarak
karnigmig farkli ferrit parcaciklar arasi etkilesmelerdir. Bu etkilesmelerin birlikte
etkisi ile genis FMR pikler elde edilmistir. Cizgi genisliklerinin ve rezonans
alanlarinin 6nemli Slglide sicakliga bagli oldugu bulunmustur. Sicaklik azalirken
cizgi genislikleri artarken, rezonans alanlar1 artmaktadir. Ayrica karisimda Kobalt
ferrit miktar1 arttikga yine c¢izgi genisliginin arttigit bulunmustur. Bu c¢izgi
genigliginin artmasina Kobalt ferrit icerisindeki giiclii antiferromanyetik etkilesmeler

yol agmustir.

Anahtar Kelimeler: RSM, Ferritler, Mikrodalga, Radar, FMR.
v



SUMMARY

TITLE OF THE THESIS: INVESTIGATION OF MAGNETIC
SUSCEPTIBILITY AND ABSORBING PROPERTIES OF NANO
MATERIALS AT HIGH FREQUENCY

AUTHOR: MIKAIL DIREKCI

Radar absorbing materials (RAM) have attracted great interest due to their
potential for applications. The widely used and the well known radar absorbing
magnetic particles is the ferrites with property to change electromagnetic radiation
energy by thermal energy. In this study, the mixture of Cobalt Ferrite (CoFe,O4) and
Complex Ferrite (NigsZng4Cug Fe,O4) with various ratios in PMMA, Graphite and
Pluronic F87 are studied by their relative magnetic permeabilities and radar
absorbing characteristics between 26.4 and 34.0 GHz frequency band (R-Band).
These ferrites obtained by coprecipitation method and dispersed in PMMA
homogeneously. These particles characterizations are done by using X-ray
Diffraction (XRD) method and Transmision Electron Microscopy (TEM). After
structural and morphological analysis, magnetic properties of these ferrites will be
analyzed by Ferromagnetic Resonanace (FMR) spectroscopy technique. Samples
have resonance field values approximately same order with the reported values in the
literature; however linewidths of FMR signals have very wide. It is caused by the
different magnetic interactions between the cations in the molecular structure and
interparticle interactions of different ferrites mixed physically. The combined effect
of these interactions may cause FMR spectra with broader linewidths. The peak to
peak linewidths and resonance fields found linearly temperature dependent. While
the linewidths increasing, resonance fields decrease by decreasing temperature. Also
the antiferromagnetic interactions in cobalt ferrite cause the increase in linewidth

also by increasing cobalt ferrite amount.

Keywords: RAM, Ferrites, Microwave, Radar, FMR.



TESEKKUR

Bu tezin gerceklesmesinde arastirma ve laboratuar ¢alismalarinda ¢ok biiyiik
yardim ve destegini gérdiigiim Fizik Boliim Bagkani ve Danigmanim Prof. Dr. Bekir
AKTAS’ a ve yiiksek lisans programim siiresince bana verdikleri egitim ve
gostermis olduklar ilgileri nedeniyle G.Y.T.E Fizik Boliimiin’ de goérevli olan tiim
Ogretim tliyeleri ve asistanlarina tesekkiir ederim.

Bu tez calismasi 00185.STZ.2007/2 SAN-TEZ projesi desteginde
gergeklestirilmistir.

Ayrica tezde kullanilan numunelerin temininde yardimlarini esirgemeyen Dr.
D. Kyung Kim ve Dog¢ Dr. Yiiksel Koseoglu’ na tesekkiir ederim.

Egitimim siiresince bana hep destek olan ve sabir gdsteren aileme sonsuz

stikran ve minnettarligimi sunarim.

VI



ICINDEKILER DIZIiNi

OZET

SUMMARY

TESEKKUR

ICINDEKILER DIZiNi

SIMGELER VE KISALTMALAR DIZINIi
SEKILLER DiZiNi

TABLOLAR DIZINI

1. GIRIS
1.1. RADAR SOGURUCU MALZEMELERIN TARIHCESI
2. TEORI
2.1. SPEKTROSKOPI NEDIR?
2.2. MANYETIK REZONANS
2.2.1. Manyetik Rezonans Kavrami
2.3. MANYETIK MOMENT
2.4. MANYETIK MALZEMELER
2.5.1. Diyamanyetizma
2.5.2. Paramanyetizma
2.5.3. Ferrimanyetizma
2.5.4. Antiferromanyetizma
2.5.5. Ferromanyetizma

2.5. FERROMANYETIK REZONANS

Vi

Sayfa

v

vi

Vil

xiii

XV

O© O 0 N L»i L B~ B =

—_— = =
N = O O



2.6. GECIS HATTI TEORISI
2.6.1. Gegirgen Yapilarin Genel Ozellikleri
2.6.1.1. TE Dalga Modu
2.6.1.2. TM Dalga Modu
2.6.1.3. TEM Dalga Modu
2.6.2. Serbest Ortam Yansima Metodu
2.6.2.1. Uzak-alan Gereksinimi
2.6.2.2. Numune Boyutu
2.7. KAYIP MEKANIZMASI
2.7.1. Sogurulma Kalinlig
2.8. SACILMA PARAMETRESI
2.9. NICOLSON-ROSS-WEIR (NRW) ALGORITMASI
3. DENEYSEL TEKNIK
3.1. ELEKTRON SPIN REZONANS
3.1.1. Manyetik Alan Kaynagi
3.1.2. Mikrodalga Alan Kaynag1
3.1.3. ESR Kavitesi
3.1.4. Dalga Kilavuzu
3.1.5. Modiilasyon ve Dedeksiyon Sistemi
3.1.6. ESR Spektroskopisindeki Bilgisayar Elemani
3.2. MW SOGURULMA OLCUMLERI
3.2.1. Gegis Hatt1 Metodu
3.2.2. Serbest-Ortam Metodu
4. DENEYSEL SONUCLAR VE YORUMLAR
4.1. NUMUNE HAZIRLANISI
4.1.1. Ortak Cokertme Metodu
4.2. XRD ve TEM Analizi
4.3. ESR Olgiimleri
4.3.1. Oda Sicakligindaki
4.3.2. Diisiik sicaklik EPR Olgiimleri
4.3.2.1. A Numunesi
4.3.2.2. B Numunesi
4.3.2.3. C Numunesi
VIl

16
17
19
21
22
24
24
25
25
29
30
32
34
34
35
35
36
37
37
38
39
39
39
40
40
40
42
43
43
45
45
46
47



4.3.2.4. D Numunesi
4.3.2.5. E Numunesi

4.3.3. Cizgi Genisligi ve Rezonans Alani
4.4. NETWORK ANALIZOR SOGURULMA OLCUMLERI

4.4.1. A Numunesi
4.4.2. B Numunesi
4.4.3. C Numunesi
4.4.4. D Numunesi
4.4.5. E Numunesi

4.4.6. Tim Numunelerin Yansima Kayb1 Degerlerinin Kiyaslanmasi

5. SONUCLAR VE TARTISMA
KAYNAKLAR DiZINi
OZGECMIS

48
49
50
53
54
55
56
57
58
59
62
64
67



SIMGELER VE KISALTMALAR DIZiNi

ESR Elektron Spin Rezonans
FMR Ferromanyetik Rezonans
RF Radyo Frekans

MD Mikro Dalga

M Miknatislanma

M, Doyum Miknatislanmasi
My Demanyetizasyon Miknatislanmast
v Manyetik Moment

i Akim

q Birim Yiik

\% Hiz

A Birim Alan

Co Kobalt

Fe Demir

j Acisal Momentum

Hy Demanyetizasyon Alan
My Demanyetizasyon Miknatislanmasi
) Agisal Frekans

Y Frekans

Hesr Etkin Manyetik Alan

m Birim Kiitle

T Donme Eksenine Uzaklik

X



G Gauss

kG Kilo Gauss

Hz Hertz

GHz Giga Hertz

°c Santigrat Derece

h Planck Sabiti

dB desibel

Ni Nikel

Cu Bakir

Zn Cinko

MHz Megahertz

Mn Mangan

H Manyetik alan

v Frekans

B Manyetik alan

X Duygunluk

Fe Demir

Gd Gadolinyum

Dy Dysprosium

Cr Krom

O Oksijen

A Landau-Lifshitz soniim sabiti
T, Spin-6rgii durulma zamant
T, Spin-spin etkilesme sabiti

X



Er

Zy

mW

XRD

TEM

PMMA

a.u.

RSM

RL

EM

Anten/dalga kilavuzu kosegen uzunlugu
Elektrik gecirgenlik

[letkenlik

Elektrik alan

Skalar Potansiyel

Manyetik Alanin Transverse bileseni
Elektrik Alanin Transverse bileseni
Empedans

Serbest ortam empedansi

Miliwatt

X-ray Diffraction

Tranmission Elektron Microscopy.
Poli Metil Metakrilat Polimeri
Atomik kiitle birimi

Orsted

Radar Sogurucu Malzeme
Reflection Loss

Elektromanyetik

Xl



SEKILLER DIZINI

ekil Sayfa
1. Bir nikel kristalinde ferromanyetik domainler. 14
2. Domeinler arasindaki Bloch duvarinin yapist. 15

3. Bir ferromanyetik malzemenin miknatislanmasi: (a) miknatislanmamas hal, (b)

domain duvar hareketi ile miknatislanma, (c) domain donmesi ile miknatislanma. 15

4. Dalga Kilavuzu igerindeki EM dalganin Elektrik ve Manyetik alan ¢izgilerinin

gosteriligi. 17
5. TE Modu Dalganin dalga kilavuzu igerisindeki ilerlemesi. 20
6. TM Modu Dalganin dalga kilavuzu igerisindeki ilerlemesi. 21

7. TEM Modu Dalganin Manyetik alan ve Elektrik Alan ¢izgilerinin

birbirine dik (Transverse) oldugunun gosterilisi. 23
8. S-parametreleri katsayilar1 tanimu. 30
9. ESR Spektrometresinin blok diyagrama. 34
10. TE102 modunda ¢alisan dikdortgen kavite. 36
11. Hazirlanan Nig sZng 4Cug ;Fe,O Ferritlerin XRD analiz grafigi. 42

12. Hazirlanan Nig sZng 4Cug 1 Fe,O Ferrit yapisinin

(a) hazirlanis ve (b) 1s1l islem sonrast TEM goriintiisii. 42

13. Oda sicakligindaki FMR c¢izgileri ve Landau-Lifschitz teorisi ile yapilan fitler. 43

14. A-Numunesi i¢in farkli sicakliklardaki FMR ¢izgileri. 46

X



15. B-Numunesi i¢in farkl sicakliklardaki FMR cizgileri.

16. C-Numunesi i¢in farkli sicakliklardaki FMR c¢izgileri.

17. D-Numunesi i¢in farkl: sicakliklardaki FMR ¢izgileri.

18. E-Numunesi i¢in farkli sicakliklardaki FMR ¢izgileri.

19. Sicaklik- Cizgi genisligi grafigi.

20. a) Sicaklik-Rezonans Alani grafigi.
b) Yiiksek ve diisiik sicakliktaki g-degerleri.
21.- A-Numunesinin 26.4-34.0 GHz frekans aralig1 i¢in

(a)- Manyetik gecirgenlik (b)- Yansima Kaybi grafigi.
22- B-Numunesinin 26.4-34.0 GHz frekans aralig1 i¢in

(a)- Manyetik gecirgenlik (b)- Yansima Kayb1 grafigi.
23- C-Numunesinin 26.4-34.0 GHz frekans aralig1 i¢in
(a)- Manyetik gecirgenlik (b)- Yansima Kaybi grafigi.
24- D Numunesinin 26.4-34.0 GHz frekans aralig1 i¢in
(a)- Manyetik gecirgenlik (b)- Yansima Kaybi grafigi.
25- E Numunesinin 26.4-34.0 GHz frekans aralig1 icin
(a)- Manyetik gecirgenlik (b)- Yansima Kayb1 grafigi.
26- A,B,C,D,E numunelerinin 26.40-29.25 GHz frekans aralig1 i¢in
ortak Yansima Kaybi grafigi.
27- A,B,C,D,E numunelerinin 29.25-29.75 GHz frekans aralig1 i¢in
ortak Yansima Kaybi grafigi.
28- A,B,C,D,E numunelerinin 29.75-32.00 GHz frekans aralig1 i¢in

ortak Yansima Kayb1 grafigi.

XV

47

48

49

50

51

52

54

55

56

57

58

59

60

61



TABLOLAR DIiZiNi
Tablo

Sayfa

4.1. Kompleks Ferrite ve Kobalt Ferrit karisim oranlari. 41

4.2. Kompleks Ferrit, Kobalt Ferrit, Pluronic 87 ve Grafit karisim miktarlar (gr). 41

4.3. Oda sicakliginda alinan FMR 6lgiimlerine ait Teorik fit parametreleri. 45

XV



1.GIRIS
1.1.RADAR SOGURUCU MALZEMELERIN TARTHCESI

Radar (Elektromanyetik dalga) sogurucu malzemelerin ticari olarak kullanimi
1950’ 1i yillarin baglarinda baglamistir. Aslinda bu malzemelerin arastirilmasi ve
gelistirilmesine ilk olarak 1930’ lu yillarda basglanmis olup ilk Elektromanyetik
Dalga Sogurucu malzemenin, Hollanda’ 11 Naamlooze Vennotschap Machinerreen
Firmas1 tarafindan 1936’ da patenti alinmistir. Bu sogurucu malzeme ¢alisma
frekansi olarak 2 GHz frekans bandinda sogurulma saglamaktadir. Uretilen bu
malzemede enerji sogurucu (glic kaybin1 saglayici) olarak Siyah Karbon (Black

Carbon) ve yiiksek dielektrik sabite sahip olan TiO kullanilmistir.

Sonraki yillarda Radar sogurucu malzemelerin yaygin olarak kullanilmaya
baslamasi 2. Diinya savasi ile birlikte baslamistir. Almanya ve A.B.D bu malzemeleri
gelistirmek amaci ile farkli projeler gelistirmeye baslamislar. Bu iilkelerde yapilan
aragtirmalarda tamamen birbirine zit konular iizerinde c¢aligmalar yapilmistir.
Almanya; oncelikli olarak radar kamuflaj1 i¢in uygulanabilir sogurucu malzeme Ar-
Ge caligmalarina, A.B.D ise; Radar performansini artirict malzemelerin (EMARSOM

1973) Ar-Ge projelerine hiz vermistir.

Almanya’ da tretilen 2 farkli malzeme (MacFarlane 1945; Schade 1945)
sualtinda algilanabilmeyi ortadan kaldirmak i¢in denizalti araglarinda kullanilmak
amaci ile gelistirilmistir. {lk malzeme; Wesch malzeme olarak adlandirilmis olup
yap1 olarak yar1 biikiilebilir kauguk icerisine Demir Karbonil (Iron Carbonyl)
parcaciklar1 eklenerek 3 GHz’ lik frekans bandinda rezonans(sogurulma) tespit
edilmistir (gézlenmistir). ikinci malzeme; Jaumann sogurucusu olarak ¢coklu katman
yapt seklinde gelistirilmistir. Bu tip sogurucu yapilar -20 dB’den daha diisiik
yansima katsay1 degerlerini genis bant (2-15 GHz) aralifinda normale yakin agilarda
gostermektedir. Almanya’ da ki tiim bu calismalara karsin A.B.D‘de; HARP
(Halpern- Anti- Radar- Paint) olarak adlandirilan 15- 20 dB seviyesinde yansima
kayb1 saglayan iki ¢esit sogurucu malzeme gelistirilmistir. Bunlardan hava araglar
i¢in Uretilen versiyonu, MX-410, yiiksek etkinlikte dielektrik sabite sahip yapay boya

yapisindaki malzemedir. Diger malzeme ise; gemiler i¢in gelistirilen dayanikl



kaucuk tutkal yapisina eklenmis yiiksek konsantrasyonda demir parcaciklarinin
oldugu versiyondur. Bu iki malzemede bant olarak X-Band1 (9.84 GHz) ve 0.07

inch’ lik uygulama kalinliginda verimli bir sekilde uygulanmaktadirlar [1].

Zaman icerisinde Radar Sogurucu Malzemeler ( RSM) farkli alanlarda
kullanilmak tizere farkli kompozit yapida iiretilmis ve gelistirilmistir. Bu kullanim
alanlarina Ornek verilecek olursak; yiiksek frekans (GHz) band araliginda
mikrodalga radyasyonuna sahip sistemler, iletisim teknolojisinde ve veri isleme
amacli olarak yaygin olarak kullanilan kablosuz iletisim sistemleri ( WLAN:
Wireless Local Area Networks, GPS: Global Positioning System, Radar ve mobil
telefonlar v.s...) gibi yiliksek frekansli devre cihazlarinin yol actig1 elektronik kirliligi
azaltma amacli uygulamalarda, Elektro manyetik (EM) dalga girisimlerinin yol agtig1
bozulmalar1 6nlemek ve EM dalganin enerjisini  sogurmasindan (istya
doniistiirmesinden) dolay1 askeri amagli kullanilan hava araglarinin radar kesit
alanlarinin azaltilmas1 ve bdylece yer savunma radarlar tarafindan algilanilmasini

engellemek amacli olarak da ¢ok farkli alanlarda kullanilmaktadir.

Gegmisten giiniimiize kadar farkli yapida RSM malzeme tiretilmistir. Bunlar
arasinda boya icerisine katkilanan metal tozlar, polimer yada kauguk yapi icerisine
katkilanan grafit-metal toz kompozitlerinden olusan sistemler, manyetik metal katkili
spinel ferritler (N1, Co, Mn) sogurucu malzeme olarak kullanilmistir. Son yillarda
yapilan ¢aligmalarin agirlik olarak Spinel Ferritlerden, NiCuZn/ Co ferritlerle ilgili
oldugu goriilmektedir [2,4]. Spinel ferrit kullaniminin amaci yiiksek frekanslarda
(>10 MHz) manyetik katki olarak Ni, Co, Mn metallerin genis bantta
elektromanyetik dalga sogurucu 6zelligini arttirmalarindan dolayidir. Metal katkilar
NiZn ferrit yapilarin elektriksel direncini ve manyetik duygunlugunu artirarak
elektromanyetik Ozelliklerini diizenlemek i¢in kullanilirlar. Ayrica Ferrit-Polimer
kompozit yapilar; agirlik olarak hafif, diisiik maliyetli ve uygulanabilirliklerinin

kolay olmasindan dolay1 sogurucu malzeme olarak kullaniimaktadir [3].

Radar sogurucu malzemeler icin karakteristik temel uygulanabilirlik
gereksinimleri oncelikli olarak; uygulanan frekans aralifi ve a¢1 degerlerinde gelen
dalgay1 miimkiin olabildigince diislik oranda yansitmali yani yiiksek sogurma 6zelligi
gostermeli, kirlilik ve nem bulundurmamali, hafif olmali, hedeflenen frekansta ve

uygun kalinlik degerlerinde yiiksek manyetik duygunluga ve yiiksek elektriksel



dirence sahip ve izin verilen kalinlik degerinde maksimum gii¢ kaybii saglamali,
1siktan zarar gormeyecek direncli bir yapiya sahip olmalidir. Ayrica bir diger
gereksinim ise son yillarda yapilan ¢alismalarda uzay araclarinda kullanilan RSM’
lerin vakum ortamda uygulanabilirlilik yoniidiir. RSM, yansitict ya da yansitici
olmayan yonler icerisinde yansimayr azaltmak icin tasarlanirlar. Bu nedenle
sogurucu ylizeylerin yap1 olarak genellikle dielektrik ve manyetik malzemeler
igerirler. Literatiirde yapilan ¢aligmalara baktigimiz zaman manyetik malzeme katkili
Feritler (Ni/Co-Zn-Cu) sogurucu malzeme olarak yapilan arastirmalar ¢okca yer

almaktadir [4].

Bilinen manyetik malzemelerin mikrodalga gegirgenlikleri birkag GHz
frekansin {izerine ¢ikmamaktadir, bu nedenle bu RSM” lerin uygulanabilir frekans
band araliim1 artirmak i¢in farkli yaklasimlar yapilmaktadir. Bunlar arasinda
manyetik malzeme katkil1 ferrit yapilar, polimer icerisine katkilanmis ferrimanyetler,
coklu katman yapilar v.s...[5] yaklasimlar1 &rnek verebiliriz. ince filmler bulk (kat1)
yapilara gore daha yiiksek manyetik duygunluga sahiptirler. Bu nedenle manyetik
duygunlugun sanal kisminin yiiksek olmasi RSM’ ler i¢in uygulanabilirlik agisindan

daha uygundur.

Bu tez calismasinda ortak ¢okeltme (coprecipitation) yontemi ile elde edilmis
olan NiZnCuFeO/CoFeO spinel ferritlerin XRD spektroskopisi ile kristal yapisi,
yilizey analizi i¢cin TEM (Gegisli Elektron Mikroskobu) kullanildi. FMR sistemi ile
Manyetik Rezonans Ol¢limii ve 3mm kalinliginda dikddrtgensel yapidaki ferrite-
polimer kompozitinden olusan planar yapilarin Agilent 8364B PNA serisi Vektorel
Network  Analizérle Yiiksek Frekans (26.4-34.0 GHz) bant aralifinda
Elektromanyetik sogurulma (giic kaybi) ol¢iimleri yapildi. Ferrit yapilarin yiiksek
frekans bant aralifinda Elektromanyetik dalga ile etkilegsmeleri sonucunda Manyetik

gecirgenlikleri (i) nasil degistigi hakkinda ¢ikarimlarda bulunuldu.



2.TEORI

2.1. SPEKTROSKOPISi NEDIR?

Maddenin yapisin1 (molekiiler etkilesim, iyonlarin ve c¢ekirdeklerin sahip
oldugu kuantumlanmis enerji diizeylerini) inceleyen bir yontem olarak Spektroskopi,
farkli iki enerji seviyesi arasindaki gecise karst gelen sogurulma enerjisini bir
spektral ¢izgi ya da spektrum olarak tanimlar. Spektroskopide gecis frekanslarina
karsilik gelen spektrumlar gozlemlenir ve her bir spektrumun yeri frekans olarak

belirlenir.

Net bir spine sahip olan yliklii pargaciklar bir H manyetik alanin etkisinde
kalinca, manyetik moment ile alanin etkilesmesi sonucu uyarilan enerji diizeyi
Zeeman etkilesmesi ile ikili durumlara yarilir. Bu durumlar arasindaki gegislerde hv
enerjisine sahip yiiksek frekansli bir fotonun enerjisi yiiklii parcacik tarafindan
sogrularak alt enerji durumundan {ist enerji durumuna ya da tersinir durumda foton
yayarak iist enerji durumundan alt enerji durumuna geger ve bu olay Manyetik

Rezonans olarak adlandirilir [6].

Manyetik Rezonans teknigi, malzemelerin (bulk yapi, toz, kompozit, ince
film..vs.) manyetik Ozelliklerinin arastirilmasinda 6nemli bir yere sahiptir. Bu
teknikle manyetik anizotropi, degis-tokus parametreleri, miknatislanma, yiizey ve
hacim anizotropileri hesaplanarak malzemenin yapis1 ve karakteristigi hakkinda bilgi
sahibi oluruz. Manyetik Rezonansta; manyetik alanla etkilesen pargacik atom ise
Niikleer Manyetik Rezonans, sayet manyetik alanla etkilesme elektronlarla oluyorsa

Elektron Spin Rezonans (ESR) olarak adlandirilir.

Manyetik Rezonansin temelleri ilk olarak Zavoisky tarafindan 1945 yilinda
kat1 malzemeler iizerinde yaptig1 arastirmalarla gerceklestirildi. Bir sonraki y1l farkli
haldeki (kat1 ve s1vi) maddelerin ¢ekirdeklerindeki Spin Rezonans arastirmalar1 1946
yilinda Purcell, Torrey ve Pound ve yine Bloch, Hansen ve Packard tarafindan

gergeklestirildi.



[lk olarak bir rezonans ¢izgisinin dinamigiyle baslayan Deneysel
Ferromanyetizma calismalari ise daha sonralar1 1948 yilinda Kittel tarafindan ortaya
atilan “Bir¢ok rezonans ¢izgisinden olusan Ferromanyetik rezonans spektrumunun
gozlenebilecegi” ¢alismalart ile devam etti [7]. 1954 yilinda Rado Kittel’in agikladigi
bu spektrumu “Spin Dalga Rezonans” olarak adlandirildi. Kittel, SDR ¢aligmalarinda
yap1 olarak ince filmlerin diger yapilara oranla duragan spin dalgalar i¢in uygun bir

ortam olacagini gosterdi.

2.2.MANYETIK REZONANS

2.2.1. Manyetik Rezonans Kavrami

Manyetik Rezonans; manyetik momente ve agisal momentuma sahip
manyetik sistemlerde gozlemlenen olaydir. Rezonans; dis bir etkenin, manyetik
sistemin dogal frekansi ile uyum i¢inde olmasini agiklar ve bu frekans durgun dis
manyetik alanda manyetik momentin jiroskobik presesyonuna karsilik gelir. Atomik
spektrumun belirgin frekanslar1 arasindaki benzerligi ve manyetik rezonans
frekanslarinin tipik olarak radyo frekans bolgesine (¢ekirdek spinleri i¢in) yahut
mikrodalga frekans1 bolgesine (elektron spinleri i¢in) diismesi nedeniyle pek cok
defa radyo frekans (RF) spektroskopisi veya mikrodalga (MD) spektroskopisi olarak
adlandirilmistir [8]. Rezonans yonteminin Ustiinliigli, incelenen Ornekte timi ile
karsilastirildiginda ¢ok zayif olabilen bir katkiy1 se¢ip ayirmay1 miimkiin kilmasidir.
En dikkat ¢ekici ornek ise temel elektronik Ferromanyetizmasina karsin demirin,
zaylf para-manyetizma Ozelligi gostermesidir. Kisacasi rezonans; kesin, oldukca
ayrintili ve baska yollarla elde edilemeyen tipte manyetik bilgi toplanmasini
miimkiin kilar. Manyetik rezonansin fizik ile biitiinlesmesinin en biiylik sebebi
atomik Sl¢ekteki siiregler hakkinda bilgi vermesidir [9]. Burada, agisal momentumu
olan manyetik sistemler s6z konusudur. Elektron ve ¢ekirdek manyetik rezonanslari
arasindaki en temel fark, cekirdeksel spin, manyetik moment ve dort kutuplu
(quadropol) moment gibi Ozelliklerinin  biiyiik bir olasilikla ¢evreden
etkilenmemeleri, buna karsin ¢ok daha biiyiik fiziksel hacimde olan uyarilmis

durumlarim1 ¢ok daha kiigiik enerji istemeleri yliziinden cevreye kuvvetle baglh



olmalaridir. Bir kristale konulan atom serbest haldeki atomdan tamamen farkl agisal
momentum, manyetik moment ve dort kutuplu momente sahip olabilir. Bir atomun
kati veya sivida fazda oldugu zamanki durumunun, serbest (duragan) oldugu
zamankinden c¢ok farklidir. Bu yiizden bir kat1 veya sivi igindeki atomun manyetik
rezonans caligmasinda atoma ait 6zellikleri hakkinda yorum yapmak zorlasabilir.
Demir grubu veya nadir toprak elementleri grubu gibi bazi atomlar tamamlanmamis
i¢ tabakalara sahiptir. Hatta iyonlastirildiklar1 zaman bile yine net bir momente
sahiptirler. Spin giftlenisleri yiiziinden yalitkanlar rezonans gostermez. Ozel
durumlarda genel durumlarin gegersiz kalmasina ragmen manyetik rezonansin

inceleme konusuna giren madde siniflarin1 ve kosullarini soyle siralayabiliriz:

a. Demir grubu ve nadir toprak elementleri gibi doldurulmamis ig

tabakalari olan gecis elementlerinin bulundugu maddeler.
b. Metallerdeki iletkenlik elektronlari.
c. Ferro ve ferrimanyetler.

d. Yalitkanlarda elektron veya bosluklar yakalayabilen bozukluklar. Bir alkali
halojenden ¢ikarilan halojenin yerinde yakalanan bir elektron (F merkezi) veya yari

iletkenlerde donor ve kabul edici bolgeler|8].

Kuantum mekaniginde rezonans olaymni daha kolay aciklayabilmek i¢in 6rnek
olarak, 1sik ile maddenin etkilesmesi verilebilirr Bu durumda atom ile
elektromanyetik alan birbiri ile kenetlenen iki periyodik sistem olarak diisiiniiliir.
Atomlarin dogal frekanslari gecis frekanslar1 olarak bilinir ve gelen 15181n frekansi da
bu frekanslara gore ayarlanabilir. O halde elektromanyetik alanin frekansi, atomun
dogal frekansina ayarlandi§i zaman, bu kuantum mekaniksel sistem klasik
mekanikteki sarkag¢ sistemi gibi davranir. Yani, ya elektromanyetik alandan atoma
enerji aktarilir ya da baslangigta uyarilmis durumda olan atomdan elektromanyetik
alana enerji aktarilir. Bu olaylardan ilkine enerji sogurulmasi ve ikincisine de enerji
salinmasi denir. RSM malzemelerde bu iki olay birlikte incelenerek, malzemenin
Elektromanyetik (EM) dalga ile etkilesmesi sonucu Yansima Kayb1 (Reflection Loss,
RL) hesaplanabilmektedir.

Cekirdek spinlerinin uygulanan manyetik alanla etkilesmelerine benzer



sekilde, elektronlarin spinlerinin de manyetik alanla etkilesme iginde olduklar
bilinmektedir. Ancak bu etkilesmeler enerji bakimindan ¢ekirdeklere ait
etkilesmelerden yaklagik 10° kez daha biiyliktiir ve elektromanyetik spektrumun

mikrodalga bolgesine diismektedir.

2.3. MANYETIK MOMENT

Kesit alan1 A olan bir dairesel sarimdan gegen i akimi, sarim diizlemine dik
dogrultuda ve akim siddeti(i) ile alanin biiyiikligiine bagli bir manyetik moment

olusturur. Bu manyetik moment;
f=idn @.1)

olarak ifade edilir. Burada 7 sarim diizlemine dik birim vektorii, i de manyetik
momenti temsil etmektedir. Sabit bir eksen etrafinda donen her yiikli pargacik, bu
hareketinden Otiirii bir manyetik momente sahip olur. Bu pargacigin yiikii g, kiitlesi
m, donme eksenine uzakligi r ve ¢izgisel hiz1 v ise;

qv

i=—— ve A=7r2gi. (2.2)
2nr

Bu degerler Denklem (2.1) bagintisinda kullanilirsa,

71 = lquﬁ
2 (2.3)
elde edilir. Donme eksenine gore agisal momentum
j=mvrii dir (2.4)
Denklem (2.3) ve (2.4) bagintilar1 kullanilarak;
- _ 49
fi=- = (emb) (2.5)
2mj



biciminde yazilabilir. Yani sabit bir eksen etrafinda donen her yikli pargacigin
acisal momentumuna bir manyetik moment kars1 gelir. Yiiklii bir parcacigin agisal
momentumu onun manyetik momenti ile orantilidir. Bu oranti katsayisina

jiromanyetik oran denir ve
_ 49
y=—— (emb) (2.6)
m
ile gosterilir. Boylece esitlik (2.4) ,

H=V] (2.7)

seklinde ifade edilebilir.

2.4. MANYETIiK MALZEMELER

Manyetik alan igersine konuldugu zaman manyetize olan malzemeler
manyetik malzeme olarak tanimlanir. Bu miknatislanma malzemeden malzemeye
farklilik arz etmekle birlikte az ya da c¢ok olabilir. Malzemenin birim hacmindeki

toplam manyetik momenti, manyetik moment yogunlugu olarak adlandirilir.

Manyetik moment yogunlugu M ile gosterilir. Manyetik alan biiyiikliigiinii gsteren

bir diger biiyiikliik B ile gosterilen manyetik indiiksiyondur. B ile M arasinda;

B=M+uH 2.8)
ile gosterilir. Manyetik moment M ile manyetik alan H arasindaki baginti ise;
M =yH (2.9)

ifadesi ile verilir. Burada y manyetik duygunluk (alinganlik) olarak adlandirilir.

Alinganligt p, cinsinden ifade edebiliriz. Bu biiyiikliige ‘Relative (goreli)



alinganlik’ denir ve manyetik alinganligin, boslugun manyetik gegirgenligine orani
olarak tanimlanir. Goreli alinganlik ayn1 zamanda manyetik alanin bir
fonksiyonudur. Malzemelerin manyetik 6zelliklerinin ger¢ek kaynagini, elektronlarin
spin ve orbital hareketleri olusturur. Bu hareketler sonucunda manyetik momente
sahip atomlara manyetik atomlar denir. Bes temel yapida manyetik davraniglar
gbzlenmistir. Bunlar sirastyla; Diyamanyetizma, Paramanyetizma, Ferrimanyetizma,

Antiferromanyetizma, Ferromanyetizma’dir [11].

2.4.1. Diyamanyetizma

Zay1f bir manyetizma ¢esididir. Her ne kadar bdyle manyetiklerde, bir dis
alan yoklugunda orbit ve spin manyetik momentleri birbirini sifirlasa da uygulanan
bir dis alan spin momentlerinin hafif¢e orbital momentlerini gegmesini saglayacak ve
uygulanan B manyetik alana kars1 koyacak kii¢iik net bir manyetik momente sebep
olacaktir. Boylece diyamanyetik bir 6rnek c¢ok kuvvetli bir ¢ubuk miknatisin
herhangi bir ucu yakinina konulacak olursa itilecektir. Bu etki 1846 yilinda Michael
Faraday tarafindan bulunmustur. Faraday calisma yaptigi orneklerinde giiclii bir
diyamanyetizma olan Bizmut’u kullanmist1 [12]. Diyamanyetizma, elektronlarin
orbital hareketlerinden olusur. Manyetizasyon yonii uygulanan manyetik alana ters
yondedir. Yani alinganlik negatiftir ve goreli (relative) alinganlik 10™ civarindadr.
Diyamanyetik maddeler bir miknatisa yaklastirilinca miknatis tarafindan itilir, bir
diger ifade ile manyetik alanlar1 zayiflatirlar. Bakir (Cu), Kursun (Pb), Bizmut (Bi),
Karbon (C), Giimiis (Ag), Civa (Hg) ... Diyamanyetiklere 6rnek verilebilir.

2.4.2. Paramanyetizma

Manyetizasyon, M, manyetik alan ile orantilidir. Paramanyetik maddeler
miknatisa yaklastirildiginda ondan ¢ok az etkilenir, yani i¢ine kondugu manyetik
alan1 biraz sikilastirmig olur. Platin (Pt), Uranyum (U), Manganez (Mn), Aliiminyum
(Al), Sodyum (Na) ve Oksijen (O) paramanyetik maddelere 6rnektir. 1895 yilinda

Pierre Curie Paramanyetizma’nin 6zelliklerini kesfetti. Paramanyetik maddenin
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manyetizasyonu uygulanan manyetik alanla dogru, sicaklikla ters orantilidir. Bu
malzemelerde orbit ve spin manyetik momentleri birbirine esit olmadigindan G&tiiri,
herhangi bir alan olmasa da atomun net bir manyetik momenti olmaktadir.
Paramanyetik malzemelerin ¢ogu manyetik atomlar veya manyetik iyonlar igerir ve
bu atomlarin spinleri, ortamdaki manyetik alandan bagimsizdirlar. Alinganlik
pozitiftir ve 10° ve 107 arasinda degerler alir ve ayrica alinganhk sicakliktan

bagimsizdir.

2.4.3. Ferrimanyetizma

Neel tarafindan, Feritlerin manyetizasyonunu anlatmak iizere ortaya atilmis
bir kavramdir. Bu malzemelerde manyetik iyonlar A ve B olmak iizere iki orgii
noktasinda konuslanirlar. A 6rgii noktasindaki manyetik iyon yukari spin yonelimine,
B orgii noktasindaki manyetik iyon asagi spin yoOnelimine sahiptir. A ve B
noktalarinda konuslanan manyetik iyonlarin sayilar1 ve manyetik momentleri farkli

oldugundan net bir manyetizasyon olusur.

2.4.4. Antiferromanyetizma

Paramanyetizma’da oldugu gibi pozitif alinganlig1 ¢ok zayif bir manyetizma
tiriidiir. Antiferromanyetizma’da alinganlik sicaklik egrisinde Neel sicakligi olarak
adlandirilan bir faz(durum) biikiim noktas1 bulunmaktadir. Sicaklik azaldikca
alinganlik ta azalir. Neel sicakliginin {izerinde ise sicaklik arttikca spinler daha
diizenli olmaya baglar ve bu defa da kritik sicaklik degerinden sonra sicaklik arttikca
tersinir durumda alinganlik azalir [13]. Bir antiferromanyetikte Neel sicakliginin
altindaki sicakliklarda spinler sifir net manyetik moment ile anti paralel diizenlenime

sahiptirler. Antiferromanyet, ferrimanyetin 6zel bir halidir [14].
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2.4.5. Ferromanyetizma

Ferromanyetik malzemeler, bir dis manyetik alanin bulunmamasi halinde bile
var olan, yani kendiliginden olugmus net bir manyetik momente sahip olan
malzemelerdir [15]. Bu manyetik momentin olusumu, elektron spinlerinin diizenli
yonelimine bagli olarak manyetik momentlerin uyumlu bir sekilde yerlesmis
olduklarin1 gosterir. Spinler birbirleri ile giiclii i¢ etkilesmeleri nedeniyle paralel
durumdadirlar. Sicaklik arttikca gelisi glizel hale gelmeye baslar ve Curie sicaklik
noktasi(malzemeden malzemeye degisiklik gosterir) iizerinde malzeme Paramanyetik
bir malzeme gibi davranmaya baglar. Manyetizasyon egrisi ve sabit bir
manyetizasyon miktari, ferromanyetik ve ferrimanyetik malzemelerin 6nemli
ozellikleridir [13]. Ferromanyetik davranig gosteren malzemeler Demir (Fe), Kobalt
(Co), Nikel (Ni) gibi gecis metalleri ve gecis ya da nadir toprak elementleri igeren
alagimlardir. Uygun sartlar saglandiginda Gd ve Dy gibi nadir toprak elementleri ve

yalitkan gegis metal oksit olan CrO, ferromanyetik 6zellik gostermektedir.

Ferromanyetizma da her birinin biiylikligii ¢ olan kalici atomik dipollerin

bir diizen icine girmesi, ¢iftlenmemis elektronlara sahip olan atomlardan kaynaklanir.
Klasik bir yaklagimla, spinleri ayn1 yonde yonlendirmek i¢in ¢ok diisiik sicakliklarda
bile yiiksek manyetik alanlara ihtiya¢ vardir. Yani spinler arasi etkilesme manyetik
olmaktan ¢ok elektrostatik temele dayanmaktadir. Iste bu etkilesmeye degis-tokus
(exchange) etkilesmesi denir. Ferromanyetizmanin karakteristik 6zelligi manyetik
alana konulan bu tiir maddelerin akim ydniindeki net miknatislanmanin belli bir
manyetik alan degerinden sonra sabit olmasidir. Bu degere doyum miknatislanmasi
denir. Bu deger tiim spinlerin paralel durumundaki miknatislanmasina karsilik gelir

ve her madde icin belirleyici bir 6zellik gosterir.

Ferromanyetizmanin iki ayr1 6zelligi vardir; yiiksek miknatislanma ve dis

alan degisirken lineerlik olmamasi ve histerisin olmasidir [16].

Ferromanyetik 6zellik gosteren malzemeler Nikel (Ni), Kobalt (Co), Demir
(Fe) ve bunlarin ¢esitli oksitlerinden olusan malzemelerdir. Ferromanyetik
malzemeler giliclii manyetik etkiler gosterirler ve en dnemli manyetik malzemelerdir.

Bu malzemelerin manyetik gecirgenlikleri sabit degildir ama hem uygulanan alanin
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hem de 6rnegin 6nceki manyetik ge¢misinin bir fonksiyonudur [12].

2.5. FERROMANYETIK REZONANS

Ferromanyetik Rezonans, manyetik malzemelerin manyetik 6zellikleri
hakkinda ¢ok Onemli bilgiler elde edildigi rezonans c¢esididir. Ferromanyetik bir
ornek statik bir H dis manyetik alani igine yerlestirildigi zaman manyetik momentler
denge konumlar etrafinda malzemeye 6zgii wy i¢ frekansi ile doniis hareketi yaparak
denge durumuna gecerler. I¢ dénme frekans1 g yalniz i¢ manyetik enerjilere degil
ayni zamanda dis manyetik alan H’nin de biiyiikliigiine baghdir. o, ile H arasindaki
iliskiden faydalanilarak malzeme icersindeki manyetik enerjiler hakkinda bilgi sahibi
olunabilir [17]. Aym1 zamanda dispersiyon bagintist olarak adlandirilan o, ile H

arasindaki iligkinin sonucu olarak manyetik enerjileri belirlemek miimkiindiir.

Ferromanyetizmaya katkida bulunan ¢iftlenmemis elektron spinleri arasindaki
degis-tokus etkilesme enerjisi, ¢izgi genisligine neden olan ve ferromanyetik
elektronlarda oldukg¢a kuvvetli olmasi beklenen di-polar genislemenin etkisini biiyiik
oranda yok edecek sekilde ¢izgi daralmasina neden olur. Bu nedenle ferromanyetik
rezonans c¢izgileri beklenenden ¢ok daha keskin bir sekilde ortaya ¢ikar. H alan
dogrultusu etrafinda = 2zv agisal frekansi ile presesyon yapan ferromanyetik

ornegin toplam manyetik momenti Hy’a bagimhdir. Bir H alami etkisindeki

manyetik momenti lizerine etki eden donme momenti (Tork);
T=pxH (2.10)

seklinde wverilir. Denklem (2.7) ifadesi hatirlanirsa ve bu Ornek {izerindeki

miknatislanmanin  homojen oldugu kabul edilirse, Denklem (2.10) bagintisi

kullanilarak makroskopik miknatislanma (M ) icin hareket denklemi;

dﬂ:nyHet

dt (2.11)
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olarak yazilir [18]. Burada H sadece disaridan uygulanan olmayip, 6rnek {izerine

etkiyen toplam (etkin) alan1 gostermektedir.
Yani etkin alan;

H,=H,+H, 2.12)

Burada Hy miknatislanmay1 giderici (demanyetizasyon) alan, Hy ise disaridan
uygulanan alan1 temsil etmektedir. Denklem (2.11)’ e

A
WMX(MXH)

0 (2.13)

Landau-Lifschitz tipi sonlimii gosteren ifade eklenerek soniim etkisi igin igine

sokulabilir. Dolaysiyla hareket denklemini

M
ldﬂ:MxHet _ Xy z 0 (214)
y dt T 1

seklinde yazabiliriz.

Burada; A Landau-Lifschitz sonlim sabiti, 7, spin-6rgli durulma zamani, T,

spin-spin etkilesmesi olarak bilinir. Denklem (2.14) ferromanyetik bir maddenin H

alan1 i¢indeki miknatislanmanin genel dinamik davranigini ifade eder.

Simdiye kadar ki tiim bu tanimlamalar domain (atom bdlgesi) yapt olmama
durumunda ve yeterli kuvvette manyetik alan mevcut iken yapildi. Simdi de domain

yapilardan ve katkidan bahsedelim:

Bir ferromanyetik malzeme Ornegi Curie kritik sicakligmmin altindaki
sicakliklarda doyum degerine ¢ok yakin bir degerde miknatislandirilabilir. Ornegin,
bir demir parcasi miknatislanmis veya miknatislanmamis halde bulunabilir. Bu
paradoksa cevap sOyle olacaktir: Bir ferromanyetik malzeme domainlerden olusur

[19] ve her bir domain tamamen miknatislanmistir ama cesitli domainler rastgele
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yonelmistir ve dolayisiyla makroskopik bir bakis agistyla bakilirsa miknatislanmamis

bir goriiniim sunulur.

Domainlerin varliginin ¢ikarimi ilk olarak Weiss tarafindan 1907°de
sunulmustur [20], Ferromanyetik malzemelerde atomik dipoller, bolgeler veya
domainler i¢inde kendilerini ayni yone yonlendirme egilimindedirler [12].
Ferromanyetik malzemeler atomik seviyede bir uzun-menzil-diizen yapis1 sergilerler.
Bu yap1 domain i¢indeki elektronlarin birbiriyle paralel olmasina sebep olur [21]. Bir
domainin biiyiikligli degisir ama genellikle milyarlarca atom igerir. Ferromanyetik
malzemelerin spin karakterlerinin mikroskobik diizeni, domain olarak adlandirilan

manyetik yonelim bolgelerinin olusumuna sebep olur.

Domainlerin  temel uzantist ferromanyetik malzemelerdeki  bireysel
domainlerin icinde zaten yiiksek derecede bir miknatislanmanin bulunmasidir, ama
manyetik alanin kaldirilmast durumunda domainler rastgele yoneleceklerdir.
Domainlerin bu gosterimleri sadece kavramsaldir ve hassas bir biiyiikliik 6l¢iisii veya
domainlerin sekillerini veriyor anlamima gelmez. Miknatislanma hakkindaki
mikroskobik kanit sunu gosterir; dis manyetik alana tepki gosteren ferromanyetik
malzemelerin net muknatislanmasi aslinda uygulanan manyetik alana paralel

domainlerin biiyiimesi ile fazlaca olusabilir [19]. ( Sekil 2.)

N T e ey T e T g s

4

Sekil-1. Bir nikel kristalinde ferromanyetik domainler [9].

Domainler, domain sinirlart boyunca yogunlasmis manyetik koloidal
astlmalariin kullanimi ile goriinebilir hale gelebilir. Domain sinirlar1 kutuplanmis

151k ve ayrica elektron kirmiminin kullanimi ile goriintiilenebilir. Uygulanan
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manyetik alanlarin etkisi altindaki domain smir hareketinin gozlenmesi teorik
calismalarin gelismesi ile bulunmustur. Domainlerin olusumu, manyetik katkinin

serbest enerjiyi azaltict katk yaptig1 gosterilmistir [21].

-,
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Sekil 2. Domainler arasindaki Bloch duvarinin yapisi. Demirde gecis bolgesi
kalinlig1 6rgii sabitinin 300 kat1 kadardir [15].

Bir domainden kdsedeki bir taneye gegciste, atomik moment vektorii orijinal
halinden yeni yoniine yaklagik 100 atomun gidisatinda kademeli olarak doner. Iki
domain arasindaki bu bolge domain duvart olarak adlandirilir. (Sekil-2) Duvar
bolgesindeki atomik spin momenti domain igindeki atomik spin momentine gore

hafifce daha diisiik olabilir [20].

14i

Sekil-3. Ferromanyetik malzemenin miknatislanmasi: (a) miknatislanmamis hal, (b)
domain duvar hareketi ile miknatislanma, (¢) domain dénmesi ile miknatislanma
[15].

Ferromanyetik malzemelerdeki miknatislanmanin  makroskopik 6zelligi
domain yapilarin dizilislerindeki degismelerle ilgilidir. Uygulanan bir manyetik

alanin etkisinden kaynaklanan miknatislanmadaki artis bagimsiz iki siire¢ vasitasi ile

olusur:

1-Domainlerin hacmindeki artisla

2-Alan yoniine dogru domain miknatislanmasinin dénmesi ile.
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Bu iki siire¢ sematik olarak Sekil-3. de gosterilmistir [20].

Bu olay1 daha agik olarak sdyle agiklayabiliriz: Dogal(kendiliginden) miknatislanma
kendisini genis bir olgekte etkin olarak gdstermez. Eger alan uygulanirsa ve bu alan
degisirse o zaman histeris gosterir. Bu durum malzemenin kii¢iik domainlerinin
varligindan kaynaklanmaktadir. Her bir kiigiilk domain kesin bir kristal yoniinde
doyuma, sahip olduklar1 dogal miknatislanmalariyla katkida bulunur. Kdosedeki
domainler farkli yonlere sahiptirler. Domainler bir tek kristalde bile birinci yerde
olusurlar. Clinkli enerji diigmiistiir. Fakat her ne kadar kiigilk domainler daha az

enerji ifade etseler de duvar alan1 artar ve enerjideki azalmadan dolay1 siire¢ durur.
Artan bir manyetik alan uygulamasi sunlara sebep olur;
(a) ters duvar hareketlerine,

(b)orta alanlar i¢in, ayni alanlarin terslenemez duvar hareketlerine, miknatislanmanin
kolay yonlerden alan yoniine dogru donmesine, (buradaki olaylar Barkhausen etkisi

ad1 verilen bir metotla taranabilir).

Malzemelerin ylizeylerindeki domain yapilar kii¢iik ferromanyetik tozlar

vasitasi ile bir mikroskop altinda goriiniir hale getirilebilir [16].

Is1 ve mekanik etki kristalin orijinal miknatislanmamig haline geri
donebilmesine yardimci olacaktir. Sicaklik yeterince artirilirsa, domainler
demanyetize olacaklardir. Bu durumda degis-tokus ¢iftlenim etkilesimi kaybolacaktir
ve bdylece malzeme ferromanyetik durumdan Paramanyetik durum yapisina

gececektir. Demir i¢in bu gecis sicakligi veya Curie noktast T, 770 °C dir [12].

2.6. GECIS HATTI TEORISi

RSM’ lerin gecirgenlik (sogurulma) o&zellikleri farkli  metotlarla
Olciilmektedir. Bu metotlardan biride Gegis (ilerleme) hatti (Transmission Line) teori
yaklagimidir. Dalga kilavuzu igerisinde ilerleyen Elektromanyetik Dalga (EM)’ nin
Elektrik Alan ve Manyetik Alan bilesenleri Sekil 4.” te gosterildigi gibidir. Dalga
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kilavuzu igerisinde ilerleyen EM dalga farkli modlarda ilerler. Bunlar TE Mod, TM
Mod ve TEM mod olarak adlandirilir. Ilerleyen sayfalarda bu EM dalga modlar
hakkinda daha detayli olarak deginilecektir.

Elektrik Alan Manyetik Alan

!
bl
v
\a

|
= -
AN

Yayima Yénii

Sekil 4. Dalga Kilavuzu igerindeki EM dalganin Elektrik ve Manyetik alan
cizgilerinin gosterilisi.

Bu teoride ortamin gegirgenlik yapisini ifade etmek icin esdeger devreler ve
bu devrelere ait ortamda ilerleyen Elektromanyetik (EM) dalganin ayni ortamda
sahip oldugu esdeger voltaj ve akim degerleri yardimi ile yapilarin gecirgenlikleri

hakkinda fikir sahibi olabiliriz.

2.6.1. Gecirgen Yapilarin Genel Ozellikleri

Elektromanyetik dalganin ilerleme dogrultusu olarak genellikle silindirik
yapilar tercih edilir. Bunun nedeni, gegirgen malzeme yapilarin kesit alanlarinin z-
ekseni dogrultusunda degismeyecek olmasidir. Gegirgen yapilarda, elektromanyetik

dalganin yayilimini (ilerlemesini) Maxwell Denklemleri ile analiz edebiliriz.

VD=p (2.15)
V.B=0 (2.16)
vxr =2 (2.17)

ot
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(2.18)

(2.19)

(2.20)

(2.21)

Maxwell denklemleri yardimi ile elektrik alan ve manyetik alan dalga

denklemlerini

VE+KE=0

VE+k’H=0

Gecirgen yapili malzemelerde, elektromanyetik dalga

bilesenlerine (E; ve Hy) ve eksen bilesenlerine (E, ve H,) ayrilir.

E=E +E,

H=H,+H,

(2.22)

(2.23)

“Transverse”

(2.24)

(2.25)

Ayrica V operatoriinii de “ Transverse” ve Eksen bilesenlerine uygulayabiliriz. Bu

durumda;

V=V,+V,

(2.26)

(2.27)
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V, = ;i + )A/i Dikdortgensel koordinatlar (2.28)
ox ~ Oy
~ 0 1o e e .
V,=r—+¢— Silindirik koordinatlar (2.29)
or rog

Burada z, x, y, r ve Q baglh bulunduklar1 eksenlere ait birim vektorleri.

Denklemler (2.22) ve (2.29) yardimi ile metalik dalga kilavuzlari ig¢in

Elektromanyetik dalganin yayilma (ilerleme) denklemlerini yazacak olursak

(k* —k*)H, = — jwezXV ,E. - jk.V,E. (2.30)

(k*—k>)E, =— jwuzXV, H. - jk.VE. (2.31)

Burada k,: Z- dogrultusundaki dalga sayist

Denklem (2.30) ve (2.31) , “Transverse” ve eksen alan bilesenleri arasindaki iligkiyi
gosterir. Sayet E, ve H, bilinirse, Elektromanyetik dalganin diger bilesenleri
hesaplanabilir. E, ve H,” nin 6zel degerlerine bagli olarak, 3 ¢esit Elektromanyetik

dalga bulunmaktadir.

2.6.1.1. TE Dalga Modu

Sayet E,=0, bu durumda Elektromanyetik dalga * Transverse Elektrik (TE)
Dalga ya da H dalga olarak adlandirilir. Asagidaki Sekil 5.” te TE Modu dalganin,
dalga kilavuzu igerisinde ilerlerken sahip oldugu Elektrik Alan ve Manyetik Alan

bilesenleri gosterilmektedir.
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Manyetik Alan

Dalga Yayillma
Yoéni

I Elektrik
TE mode Alan

Sekil 5. TE Modu Dalganin dalga kilavuzu icerisindeki ilerlemesi.

TE modu dalga (E,=0) i¢in denklem (2.30) ve (2.31)’ yi tekrar diizenleyecek

olursak

SLE vl ¢ (2.32)

E, = kJW” ZXV . H. = —%EXHT (2.33)

biciminde ifade edilir. Denklem (2.33) bize E;, H; ve Z’ nin birbirlerine dik oldugunu

gosterir. Sayet TE Modu dalganin empedansini

w
. (2.34)

olarak tanimlanir. Denklem (2.33)’u tekrardan diizenledigimizde

E, =-n,,zXH, (2.35)

elde ederiz.
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TE modu dalga i¢in Dalga Empedansini;

WA/ & k
77TE = \/—#\/gzk—n (2.36)

k

V4

Burada n, diizlemsel dalganin dalga empedans: ;
n= % (2.37)
£

Dalga sayisi, k ;

ke =wJeu (2.38)

2.6.1.2. TM Dalga Modu

Sayet H,=0 olursa, Elektromanyetik dalga “Transverse” manyetik (TM) dalga
ya da E dalga olarak adlandirilir. Asagida Sekil 6. da TM modu dalganin dalga
kilavuzu igerisinde ilerlerken sahip oldugu Elektrik alan ve Manyetik alan ¢izgileri

gosterilmektedir.

Manwyetik
Alan
Il|
- Elektrik
P Alan
Dalga Yayilma
Yénd
TM mode

Sekil 6. TM Modu Dalganin dalga kilavuzu igerisindeki ilerlemesi.
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TM Dalga Modu (H,=0) i¢in, Denklem (2.30) ve (2.31)’ i tekrardan

diizenleyecek olursak

Jk.
ET = kz—_kzszEZ (239)
Jwu - we ~
H,=- payE zxV, E = k—zszT (2.40)

Denklem (2.40)’ 1 inceledigimizde E;, H; ve Z’ nin birbirine dik oldugunu goriiriiz.

Ayrica, TM Dalga Modu’ nun dalga empedanst;

Moy = — (2.41)

Benzer sekilde, TM modu dalganin, dalga empedans;

Mo =11 (2.42)

olarak tanimlayabiliriz.

2.6.1.3. TEM Dalga Modu

Sayet E, = 0 ve H, = 0, bu durumda Elektromanyetik dalga “Transverse”
Elektromanyetik (TEM) dalga olarak adlandirilir. TEM Modu dalganin Transverse
Manyetik alan ve Elektrik alan ¢izgileri Sekil 7.” de gdsterilmistir.
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E
/;\ /+\ TEM Mode Dalga
E/H \_/ \.t « PP
'y

TEM mode EM Dalganin

Manyetik Alan llerleyis Y&ni

A A A A A A A A A A A A

AR A A S R

AR AL A AT A IR A PR IR ERT AT TR

L A VA ¥ A ¥ ¥ L ¥ ¥ ¥ Y Y VY,
Manvyetik Alan

Sekil 7. TEM Modu Dalganin Manyetik alan ve Elektrik Alan ¢izgilerinin
birbirine dik (Transverse) oldugunun gosterilisi.

TEM Modu Dalga ( E,= H,= 0) i¢in Denklem (2.30) ve (2.31)’ i tekrardan

diizenleyecek olursak

(k’ —k2)H, =0

(k> —k)E, =0

H #0 (2.43)
ET =0

elde ederiz. Burada H; ve E; sifirdan farkli olmak tizere

k*—k2)=0

( 2 (2.44)
k=k,

Denklem (2.44), Z ekseni dogrultusunda ilerleyen TEM Modu Dalga’ nin dalga

sayisinin, diizlem dalganin dalga sayisina esit oldugunu gostermektedir. Ayrica TEM

Modu Dalga’ nin dalga empedansinin, diizlemsel dalganin dalga empedansina esit

oldugu goriiliir.
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Mrewe =11 (2.45)

Ayrica denklem (2.43)’ te E;, H; ve Z nin birbirlerine dik oldugunu gosterir.

Sonu¢ olarak; TEM Modu Dalganin E; bileseninin, ge¢irgen yapiya sahip

malzemelerin ara kesitindeki degerinin skalar potansiyel ile
E,=-V, 0 (2.46)

tanimlanir [22].

2.7. SERBEST ORTAM YANSIMA METODU

Radar Sogurucu Malzemelerin (RSM) karakterizasyonlarinda kullanilan
metotlardan birisi SERBEST-ORTAM METODU’ dur. Elektrik ve manyetik
gecirgenligine sahip malzemelerde Ol¢iim yapilacak bant araliginda, mikrodalga
sinyalinin dalga boyu ile Ol¢im yapilacak olan malzemenin boyutlar1 arasindaki
iligki biiyiik O6nem arz etmektedir. Diizglin ve hatasiz bir oOl¢iim, deney
diizeneklerinin ve Ol¢iim parametrelerinin dogru bir sekilde belirlenmesi ile olur.
Serbest ortam metodu Olgiimlerinde, Ol¢iim sonuglarina etki eden parametreleri;

Uzak-Alan Gereksinimi, numune biiyiikliigli ve 6l¢lim sistemi olarak tanimlanabilir.

2.7.1. Uzak-Alan Gereksinimi

Serbest-Ortam Ol¢limiinde, anten ya da dalga kilavuzundan yayilan diizlemsel
dalga ile karakterize edilecek olan 6rnegin etkilesimi (girisim, kirinim, yansima...vs.)

bliylik 6nem tasir. Antenle numune arasindaki uzakligin (d) bagil kosulu;

d > 20, (2.47)
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olmalidir.
Burada A ; EM dalganin dalga boyu,
D; Anten araliginin en biiyiik degeridir.

Sayet antenimiz dairesel bir yapiya sahipse; burada “D” antenimizin dis
ylizeydeki en biiyiik capi, Dikdortgensel yapiya sahip antenlerde kdsegen uzunlugu
olarak tanimlanir. Denklem (2.47) deki bagil kosul saglandig1 zaman, serbest-ortam
dalga icin diizglin gecis hatt1 olarak katki saglar. Cogu oOl¢iim diizeneklerinde
yukaridaki bagil kosul ile ortak-eksen (Co-axial) yansima Olglimleri de Serbest-

Ortamda elde edilebilir.

2.7.2. Numune Boyutu

Serbest-Ortam (Free-Space) metodu kullanilarak diizgiin ylizeye sahip
numuneler i¢in yapilacak olan FElektromanyetik dalga sogurulma OSl¢limlerinde,
numune boyutu kullanilan EM dalganin dalga boyundan ¢ok kiigiik ise numunenin
EM dalgaya verecegi yanit dalga-pargacik etkilesmesine benzer. Bu nedenle etkin,
anlamli bir dl¢lim sonucu almak i¢in numune boyutu kullanilan EM dalga boyundan
cok biiyiik olmasi gereklidir. Hatta EM dalganin numuneden sagilma etkisini

azaltmak i¢cin numune boyutu dalga boyundan 2 kat daha biiyiik olmalidir.

2.8. KAYIP MEKANIZMASI

Radar Sogurucu Malzemeler kendi igerisinden gecen ya da etkilesmede
bulunan elektromanyetik dalganin giiciinii zayiflatirlar. Bu zayiflatma 6zelligini
belirleyen parametreler kirilma indisi (n ), etkin elektrik gecirgenlik (¢, ) ya da etkin
manyetik gecirgenlik (p,)’ dir. Bu parametreler karmasik sayilardir. Etkin elektrik
gecirgenligin ve etkin manyetik gecirgenligin reel kismi, malzeme igerisinde

ilerleyen dalganin sahip oldugu enerjiyi, sanal kismi ise malzeme igerisinde
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sogurulma kaybinmi ifade eder. Fiziksel olarak, aciklayacak olursak, sogurulma

mekanizmasinda malzeme igerisindeki bu gii¢ kayb1 1s1ya dontisiir.

Dielektrik ya da ferroelektrik malzemeler manyetik alana maruz
birakildiklarinda, elektromanyetik dalganin giiciinde azalma olur. Miihendislik
uygulamalarinda sadece toplam sogurulma kaybina bakilir, bu nedenle temelde farkl
kayip mekanizmalari, normalize edilmis olan karmasik elektrik gecirgenlik (g ) ve

manyetik gecirgenlik degerleri (u,) ile ifade edilir.

&= & (2.48)

e = et e (2.49)

Bu iki esitlikte de, reel kisimlar mekanizmadaki depolanan enerjiyi, kompleks
kisimlar ise malzeme igerisinde kaybolan enerji olarak tanimlanir. Literatiirde
tanimlanan bir diger terim ise Kayip Tanjanti (Loss Tangent)’ dir. Malzemenin

elektrik ve manyetik kayip tanjanti sirasiyla;

14

tan s, = - (2.50)
gr
H

tano, =—- (2.51)
1,

olarak ifade edilir.

Denklem (2.48) ve (2.48)’ 1 polar formda ifade edecek olursak

&= | &, | er (2.52)

= lu,| g€u (2.53)
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Serbest ortam kayip RSM malzeme arasindaki kirilma indisi (1) ;

= =T (2.54)

Burada k ve ko= 2nfyE g, ifadeleri sirasiyla RSM yapisinin ve serbest ortamin

dalga sayisidir.

Serbest ortam empedansin (Z,) Z, = 120n  olmasi durumunda, RSM

malzemenin kendine 6zgii empedansi, Z,

Z=17, B (e #1velveya m#1) (2.55)
" Iy

Normal kirmim yani RSM iizerine 90° © lik a1 ile gonderilen elektromanyetik

dalganin malzeme yiizeyindeki Yansima katsayisi, R;

|||;.J

|
[

_E=Zo _
IRI—‘_HL_—

f

s
]
X

(2.56)

Bir¢cok uygulamada metal iizerine “ d ” kalmhginda siiriilmiis/kaplanmis

dielektrik sogurucu malzemenin normalize edilmis giris empedans1 (normal agidaki
kirilma igin )

Zin= [E tanh (Gkody TR ) 2.57)

Yalniz ¢ogu durumda RSM karakterizasyonunda yansima katsayisinin

decibel (dB) tiirlinden siddetine bakilir[10]. Bu nedenle yansima katsayis1 siddeti

IR| (déB) = 20log R (2.58)

Ayrica malzemelerin yansima katsayisinin faz agis1 bazi disik band

Olctimlerinde 6nemlidir. RSM’ lerin iiretiminde ve tasariminda On-yliz yansima
katsayist ve birim kalinliga baglh gii¢ kayb1 ortak rol oynar. Sayet diisiikk yansima

orani isteniyorsa, malzeme kalinlig:i (d ), d > 5 kosulunu saglamalidir. Genellikle
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hedeflenen gii¢ kayb1 ve diisiik yansima degerleri i¢in ¢ok katmanli yapilar (multi-
layers) kullanilir. Bu ¢ok katmanli yapilar genis-bantta daha verimli ¢aligmasi i¢in
farkli empedans degerlerine ya da frekans dagilimina sahip elektriksel (g) ve / veya

manyetik gecirgenlik (i) parametrelerine sahip katmanlar kullanilir.

Farkli karakteristik empedansa sahip iki katmanli RSM’ ler i¢in yansima

katsay1s1 siddeti

R =20.1og [ (Zin-Zo)/(Zint+Zy)] (2.59)
Zin=[Ztanh([1;d;)+Zstanh([1,dy)]/[1 +gtanh( [11dy)tanh(,d,) (2.60)
Burada Zin = Sogurucu yiizeyin giris Empedansi

Z, = Serbest ortam Karakteristik Empedansi

Z; = 1. Katmanin Karakteristik Empedansi

Z, =2. Katmanin Karakteristik Empedans1

;= 1. Katmanin Yayilma Sabiti

[, = 2. Katmanin Yayilma sabiti

d; = 1. Katmanin Kalinlig1

d, = 2. Katmanin Kalinlig1

Yiiksek frekanslarda metalik manyetik malzemeler yiiksek doyum
miknatislanmasina ve Snoek Limitine sahiplerdir. Sonu¢ olarak karmasik manyetik
duygunluk () degerleri bu yiliksek frekans araliklarinda yiiksektir. Bu yiizden
metalik manyetik malzemelerle katkilanmis ince kalinlikta EM dalga sogurucu

malzeme yapmak daha uygun ve miimkiindiir. Ayrica E.M dalganin indiikledigi
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Eddy akimi sayesinde sogurucu malzemelerin miknatislanmasi azalir. En genel

manada RSM malzemelerdeki Yansima Kayb1 (Reflection Loss), RL,

RL =20.log [ (Zin-Zo)/(Zin+Zo) 2.61)

Malzemenin karakteristik Empedansi ( Zi,)

Zin = Zo(; /&) tanh [ j2afd/C)(per)” ] (2.62)

Burada p,: Etkin manyetik duygunluk
& Etkin dielektrik gecirgenlik
f: Serbest-ortamda ilerleyen E:M dalganin frekansi
d: Malzeme kalinlig1
C: Isik hizi (3x10® m/s)
Zo: Havanin empedansi
d: Sogurucu malzemenin kalinlig

seklinde tanimlanir.

2.8.1.Sogurulma Kalinhgi

Manyetik malzeme katkili mikrodalga sogurucularda sogurma kalinlig ile

manyetik kayip (u") arasindaki baginti;

D =C/ (2nfn ") (2.63)

Burada C: Isik Hiz1
f: Serbest ortamda ilerleme frekansi

u; ": Etkin manyetik duygunluk sanal kismidir



30

2.9. SACILMA PARAMETRESI (S-PARAMETER)

Network analizorii, analog devreleri analiz etmek i¢in kullanilan en 6nemli
araglardan biridir. Mikrodalga miihendisliginde network analizorler malzeme
karakterizasyonu, devre/devre elemanlar1 ve sistem analizlerinde sikca
kullanilmaktadir. Analog devreyi analiz etmek i¢in, devreye gonderilen sinyallerin
genligini, gecis ve yansima katsayilarinin faz degisimleri yardimi sayesinde devrenin
tim karakteristigini gosterir. Network analizorlerde tiim bu karakteristikleri elde

etmemizi saglayan parametreler S-parametresi (Scattering Parameter)’dir.

Z0 S21 Z0
L w82 —e—{ |}
al
—_— D q -+ 32
b1 — — 2

() Normalize i = 522 Normalize ()

e(llll].lvl‘.s gerilim edilmis gerilim
genligi genligi

I I B I

Sekil 8. S-parametreleri katsayilari tanimu.

Sekil 8.” de goriildiigli gibi, kurulu olan bir devreye bir agin verdigi cevaplar,
giris ve ¢ikis sinyalleri ile tanimlanir. Port 1 ve Port 2” de ki giris sinyalleri sirastyla
a; ve a parametresi ile ayn1 Port’ lardaki ¢ikis sinyalleri ise by ve b, parametreleri ile
tanimlanir. Bu parametreler ayni zamanda voltaj ya da akim cinsinden de

tanimlanabilir.

2

Giris ve ¢ikis sinyalleri arasindaki baginti “ Sagilma Parametresi [S] ™ olarak
tanimlanir. Bir ag {lizerindeki ¢ikis sinyali parametresini, Sa¢ilma [S] parametresi ve

giris sinyali parametresi tiirlinden yazacak olursak;
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[b]=[S][a] (2.64)

Seklinde ifade edilir. Burada[a]=[a;,a] ,[b]=[bi, b2]" ve
Sacilma matriksi [ S ] ;

_[S11 S12
[S] g24 ﬁz] (2.65)

seklinde tanimlanir. Sagilma parametresinin agilimini yazacak olursak,
Sij, Sayet a;=0 (i# ),

Denklem (2.64)’ i kullanarak,

Si=— j=(1,2) (2.66)
&i . . . .
Si=g; (1#§):(i=12j=12) (2.67)

Denklem (2.66) ve (2.67)’ de ifade edildigi ilizere Sa¢ilma parametresi matriksi
elemanlarimin “ i ve j ” degiskenleri kaynaktan ¢ikan sinyali ve test edilecek yapiya
ait Port baglantilarin1 ifade etmektedir. En genel manada Yansima (') ve Gegis ( T)

katsayisinin Sagilma parametresi tiiriinden ifade edecek olursak;
Yansima Katsayis1 (1)

I=Si= = (2.68)

&l

Yada

(2.69)

1
Il
R
I
o |
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Gegis Katsayis1 (T) ;

Tini=Sj= = (2.70)

biciminde yazilir.

2.10. NICOLSON-ROSS-WEIR (NRW) ALGORITMASI

RSM karakterizasyonlarinda S-parametreleri yardimi ile etkin elektrik
gecirgenlik ve etkin manyetik gecirgenlik sabitlerini hesaplamak i¢in farkh
algoritmalar kullanilir. Bunlardan en taninmig olant NRW algoritmasidir. Nicolson
ve Ross (1970) ve Weir (1974) S;; ve Sy parametrelerini kullanarak, dielektrik
gecirgenlik ve manyetik gecirgenlik hesaplamalari i¢in yeni denklemler elde ettiler.
Bu algoritmalar Nicolson-Ross-Weir (NRW) algoritmas: olarak literatiire girdi.
NWR algoritmasinda, yansima ve gecis denklemleri S;; ve S;; parametreleri ile

yeniden diizenlenmis ve boylelikle Yansima Katsayisi, R,

R=K++K2-1 (2.71)
(FLTF=5215)+1
K= T (2.72)

Denklem (2.71)’ de (+) ya da (-) isaretin belirlenmesi |R| £ 1 kosulu ile belirlenir.

Gegis katsayisi, T,

_ (Eul=Ezil=R
1-{311-FiL)H

(2.73)

Boylelikle dielektrik gegirgenlik ve manyetik gegirgenlik yeniden tanimlanacak
olursa;

= 148 (2.74)

C1=Rd ) (1 ATS={1 A%
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_ AgR
& pr[l A= 17 50] (2.75)

1

e '[%]“*:“T}]: (2.76)

Burada 2, : Kullanilan frekansin serbest ortamdaki dalga boyu
Ac : Gegis hattindaki frekansin esik dalga boyu ( Ko-aksiyel hat i¢in oo

olarak alinir)
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3. DENEYSEL TEKNIK

3.1- ELEKTRON SPiN REZONANS

Elektron Spin Rezonans (ESR) spektroskopisi; manyetik momente sahip
atom, iyon, molekiil veya molekiil par¢alarinin manyetik alan igerisine konularak,
malzemede meydana gelen enerji seviyelerinde olusan yarilmalarin elektromanyetik
dalga vasitastyla gézlenmesi temeline dayanir. Malzemenin uygulanan mikrodalga
enerjisini sogurarak yapisindaki manyetik birimler hakkinda bilgi edinilmesini
saglayan arastirma ve uygulama alanidir. Elektron spin rezonans (ESR) deney teknigi

sisteminin yapist asagidaki Sekil 9.” da sematize edildigi gibidir.

Lnicy | | Zamflatie: Kargtine: Frekans Faz
Dilgiicia dedsktirii
Elaystron Tarsitic:
Crilg
Kaynas ;
Lock-in
Modilasyon b o vite Oto. | amplifie
bobini . Titkselt. P

Midenatis gae kavnam

Biitiin sistemi kontrol eden ve

Datalar kavideden Bilgisavar

Sekil 9. ESR Spektrometresinin blok diyagramu.
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Genel olarak kullanilan ESR spektrometreleri baslica dort ana kisimdan
olusur; uygun giic ve frekansta (genelde 1- 100 GHz aras1 kullanilir) mikrodalga
tireten “kaynak sistemi”, iiretilen mikrodalgay: incelenen 6rnek {izerine ve drnekten
yansiyan dalgay1 da kristal dedektore tasimayr saglayan dalga klavuzu ve ornegin
icinde bulundugu kaviteden olusan “kavite-kilavuz” sistemi, kutuplar1 arasinda
homojen ve degeri dogrusal olarak degisebilen durgun manyetik alan olusturan
“miknatis sistemi” ve rezonans sinyalini algilayan “dedektdr ve modiilasyon sistemi”

dir.

3.1.1. Manyetik Alan Kaynag

Rezonans olayi i¢in gerekli olan manyetik alan genellikle demir ¢ekirdekli ve
su sogutmali elektromiknatislardan olugur. Son zamanlarda, siirekli olarak sivi
helyuma gereksinim duymasina karsin, siiper iletken miknatislarda kullanilmaktadir.
Bu sistemin temel elemanlar1 bir ¢ift elektromiknatis ve bunlar1 besleyen gii¢
kaynagidir. Bizim ESR spektrometremiz, su sogutmali olup 16 kG’a kadar alan
uygulayabilen ve kutup bagliklariyla 23 kG’a ulagilabilen elektromanyetler

kullanilmaktadir.

3.1.2. Mikrodalga Kaynagi

Mikrodalga, kat1 hal diyotu veya klistron tarafindan tretilir. Calisma frekans
aralig1 laboratuarimizdaki X-Band Bruker EMX spektrometresi i¢in 9-10 GHz dir.
Ayrica Bruker’in elektronik cihazlarma ve bilgisayar yazilimma uyumlu
calisabilecek 19-26 GHz K-Band ve 30-36 GHz Q-Band modiillerini de sisteme
adapte edile bilmektedir.

Mikrodalga kaynagina geri yansiyabilecek sinyallerden sistemi korumak i¢in
ayirici kullanilir. Deney sistemindeki mikrodalga kaynagi ¢alisirken olusan 1sinmay1

onlemek icin de su ile sogutma yapilir. Zayiflatici ise kaviteye giden mikrodalganin
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gliciinliin ayarlanmasim1 saglar ve mikrodalga giicii 0- 200 mW arasinda

degistirilebilmektedir.

3.1.3. ESR Kavitesi

Bu kisimda mikrodalga (FMR) kavitelerinin 6zelliklerini ve bu 6zelliklerin
sogurulma sonucu olusan FMR sinyalini nasil degistirdigini tartisalim. Bir
mikrodalga kavitesi dikdortgen veya silindirik yapida bir metal kutudur. Kavitede
mikrodalga enerjisi depolanir. Elektrodinamik rezonans durumunda, mikrodalga
geriye yansimaz ve kavitenin i¢inde yarim dalga boyunun tam katlar1 olacak sekilde

modlar olusur. Sekil 10” da TE102 modunda bir ESR kavitesi gosterilmistir.

M v v

My

-5 4
B

Sekil10. TE102 modunda calisan dikdortgen kavite [23].

a) Elektrik alan bileseni y eksenine paraleldir ve Z dogrultusunda yaklasik bir dalga

sigmaktadir.

b) Manyetik alan bileseni x eksenine paraleldir. Kavitenin boyutlar1 s6z konusu mod
icin sdyledir: ¢ kenar1 yarim dalga boyu, d kenar1 yaklasik dalga boyu ve iiglincii
kenar da yarim dalga uzunlugundan daha kisadir. O nedenle dalganin siddeti ii¢iincii

dogrultuda degismez.
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3.1.4. Dalga Kilavuzu

Genelde dikdortgen bigiminde bakir ya da  piring  borulardan
olugmaktadir. Yiiksek derecede iletkenlik saglamak icin igyapisi altin ya da giimiis
ile kaplanir. X-Band Spektrometresinde kullanilan dalga kilavuzlarinin i¢ boyutlari
1.27 em X 2.54 cm’ dir. Elektrik alan bileseni daima dalga kavuzunun genis
yilizeyine diktir ve dalga kavuzu boyunca her yar1 dalga boyunda en biiyiik ve en
kiigiik degerini alir. Buna karsin manyetik alan bileseni genis yiizeye paraleldir ve

elektrik alan bileseninin minimum oldugu yerde maksimumdur.

3.1.5. Modiilasyon ve Dedeksiyon Sistemi

Kaviteye gonderilen mikrodalga alaninin bir kismu Ornek tarafindan
sogurulur. Kaviteden yansiyan dalga sirkiilator vasitasiyla dedektore gonderilir;
dedektorde koprii vasitasiyla kaviteden gelen bu dalga ile orantili elektrik akimi
olusur. Dolayisiyla yansiyan mikrodalga siddeti rezonans durumunda azalacagindan
dedektor akiminda degisme gozlenir. Boylece rezonans olay1 kaydedilir. Bu sinyal de
sinyal yiikseltici tarafindan yiikseltilir ve sinyalin manyetik alana kars1 degisimi

kaydedilir.

Statik manyetik alan ve mikrodalga frekans degerleri rezonans bolgesinin
disindayken, mikrodalga enerjisi kaviteden yansiyarak kristal dedektore gider. Bu
dedektdr, lizerine diisen mikrodalga giiciiniin karekokiiyle orantili olarak ¢ikis akimi
verir. Rezonans durumunda yansiyarak dedektore gelen gii¢ azaldiginda ¢ikis akimi
degisir ve bu degisimden yararlanarak rezonans olayr gozlenir. Mikrodalga
frekansini taramak, statik manyetik alani taramaya gore daha zor oldugundan pratikte
genellikle statik manyetik alan taranarak rezonansa gozlenir.  Kristal — dedektoriin
giirtiltiisii, lizerine diisen sogurma sinyalinin frekansiyla ters orantilidir. Bu yiizden
rezonans sinyali modiile edilerek bu giiriiltii azaltilmaya g¢alisilir. Bunu da lineer
olarak taranan statik manyetik alan iizerine, genligi, Ornegin rezonans yari egri
genigligine gore oldukea kiiclik olan, siniisoidal bir modiilasyon alani bindirilerek

saglanir. Bu alan Ornegin icinde bulundugu kavitenin genellikle i¢ yiizeylerine,
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diizlemleri elektromiknatisin kutuplarina paralel olacak bicimde yerlestirilmis iki

kiigiik bobin tarafindan olusturulur.

Kaynak tarafindan iiretilen mikrodalganin tek frekansta olmamasi, incelenen
sistemin enerjisindeki belirsizlik, uygulanan statik alanin tam olarak homojen
olmamasi vb. faktorler yiiziinden, rezonans gecisi yalnizca tek bir H manyetik alan
degerinde degil de H’ nin etrafinda A H karakteristik genigliginde bir bolgede olur. O
halde statik manyetik alana, genligi rezonans egri genisligi yaninda kiiclik olan bir
sinlizoidal alan bindirilirse, kristal dedektoriin ¢ikist modiilasyon alani ile aym
frekansli ve genligi rezonans egrisinin bulunan noktasindaki egimi ile orantili
siniizoidal bir sinyal olusturur. Kristal dedektoriin bu sinyali dar banthh bir
yiikseltegten gecirildikten sonra, faz duyarli bir dedektdérde modiilasyon sinyali ile
karsilastirilir. Faz duyarli dedektoriin ¢ikisi, siddeti rezonans egrisinin bulunan
noktasindaki egimi ile orantili bir dogru gerilimidir. Bir filtreden geg¢irildikten sonra,
bu dogru gerilim bir kaydetme sistemine gonderilir. Eskiden iki eksenli kaydedicinin
diisey eksenine uygulanirdi. Kaydedicinin yatay eksenine statik manyetik alanin
lineer degisimini saglayan sistem mekanik olarak baglanmistir. Bu sekilde,
kaydedicinin ¢izdigi egri sogurma egrisinin birinci tiirevidir. Buglinkii

spektrometrelerde kaydedici yerine bilgisayar programi kullanilir.

3.1.6. ESR Spektrometresi Bilgisayar Elemani

Modern bir spektrometre de bilgisayar teknolojisi kullanir. Ilk bilgisayarlar
sadece spektrometrenin dedektoriinden gelen ESR sinyallerini kaydetmek ve analiz
etmek i¢in kullanilirdi. Gilinlimiizde ise bilgisayar, manyetik alan, modiilasyon
genligi, mikrodalga giicli gibi spektrometre parametrelerinin hemen hemen hepsini
kontrol etmek ve ayarlanmak i¢in kullanilan spektrometrenin merkezi durumundaki

bir elemanidir.



39

3.2. MW SOGURULMA OLCUMLERI

Ferrit kompozitlerin MW (Mikrodalga) sogurulma O6l¢timleri Agilent 8364B
PNA serisi Vektorel Network Analizor kullanilarak Gegis hatt1 (Transmission Line)
metodu ile yapildi. Network analizorle yapilan malzeme karakterizasyonlarinda
genellikle iki method kullanilir. Bunlar; 1- Gegis Hatti Metodu (Transmission Line

Method) 2- Serbest-Ortam Metodu (Free-Space Method)’ dur.

3.2.1. Gec¢is Hatt1 Metodu

Bu metod’ da alinan Olglimlerde planar yapiya sahip numuneler dalga
kilavuzlar1 arasina konularak, S;;, S;; parametreleri yardimi ile malzemenin
dielektrik gecirgenlik ve manyetik gecirgenlik degerleri hesaplanir. Bu metotla
yapilan dl¢limlerde malzeme yiizeyinin alan1 dalga kilavuzunun ara kesit alanina esit

olmasi ya da biiyiik olmasi1 gerekir.

3.2.2. Serbest-Ortam Metodu

Serbest-Ortam (Free-Space) metodu ile yapilan Olglimlerde mikrodalga
antenleri ya da dalga kilavuzlart kullanilarak malzemenin  sogurulma
karakterizasyonu hesaplanir. Yine S parametreleri yardimi ile malzemenin her bir
frekansta karsi gostermis oldugu etkin dielektrik gecirgenlik ve etkin manyetik

gecirgenlik gibi degerleri hesaplanabilir.
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4. DENEYSEL SONUCLAR VE YORUMLAR

4.1. NUMUNE HAZIRLANISI

4.1.1. Ortak Cokertme Metodu

Ortak ¢okertme metodu literatiirde kiigiik nano boyutlu parcacik dagilimina
sahip seramik toz sentezlenmesinde yaygin olarak kullanilan sivi-kimyasal
yontemdir. Bu yontemde sentezlenmesi istenilen ferrit numunenin suda ¢6ziinebilen
metal inorganik tuzlar1 kullanilmaktadir. Bu yontemin en onemli avantajlar1 diger

tekniklere gore kisa siirede iirlin vermesi ve ucuz maliyetli olmasidir [30].

Numune Hazirlanmisi: 200 mL MMA(Metil metakrilat) ve 0.1 gr AIBN
(Azobisisobutyronitrile) karistirildi. Ve bu karigim 60°C de 10 dk siire ile bekletildi.
Viskozite durumu kontrol edildikten sonra ortam sicakliginda sogumaya birakildi.
Tablo 2. de kiitlece verilen ferrite, grafit ve Pluronic F 87 degerleri tartilarak farkli
bos kaplara konuldu. Sonrasinda 10 gr MMA oligomeri eklendi. Karistiric1 ile
karistirildiktan sonra ultrasonik ortamda bekletildi. Daha sonra, 60°C sicakliktaki yag

banyosu igerisinde bir gece reaksiyona birakildi.

* Pluronic F87, PPO-PEO-PPO karisimindan olusan 3 bloklu ko-polimer
yapisindadir.

PEO : (polietilen oksit)
PPO : (polipropilen oksit)
Kompleks ferrit: Ni0.5Zn0.4Cu0.1Fe204 ferrite

Kobalt ferrit: CoFe204

*Ortak ¢okelme (coprecipation) metodu ile sentezlenen ferrit-polimer kompozit

yapilar bazik ortamda (pH 7-14) sentezlenmistir.

Yiiksek dielektrik sabite sahip grafit kompozit numunelerin dielektrik

gecirgenliklerini artirmak icin eklendi. Genellikle, GHz frekans bolgesinde spin
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rotasyonel rezonans ve domain duvari rezonanslar1 birlikte goriiliir. Bununla birlikte,

tek bir domain karakteristigi gostermesi i¢in yeterince kiiciik ferrit pargaciklari

eklendigi zaman spin rotasyonel rezonans, domain duvar rezonansa gore daha

baskindir. Ferrit rezonansa baglayinca p' azalirken, p" belirli frekans degerinde

maksimum tepe degerini gosterir.

Tablo 4.1. Kompleks Ferrite ve Kobalt Ferrit karisim oranlari

Kompleks Ferrite/Cobalt Ferrite Orani
Numune Ferrite/PMMA Oram
Kompleks Ferrite Cobalt Ferrite
A 10 0 100
B 10 25 75
C 10 50 50
D 10 75 25
E 10 100 0

Tablo 4.2. Kompleks Ferrit, Kobalt Ferrit ve Pluronic 87 ve Grafit karigim miktarlari

Numune | Kompleks Ferrite (gr) | Kobalt Ferrite (gr) | Pluronic 87 (gr) | Grafit (gr)
A 0 1,5 0,15 0,75
B 0,375 1,125 0,15 0,75
C 0,75 0,75 0,15 0,75
D 1,125 0,375 0,15 0,75
E 1,5 0 0,15 0,75
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4.2. XRD VE TEM ANALIZI

1600 +

(311

1400 +
1200 +
1000 A

800

intensity

600 -

400 A

200 -

Sekil 11. Hazirlanan Nig sZng 4Cug Fe,O ferritlerin XRD analiz grafigi.

Sekil 11.” de XRD analiz teknigi sonug grafiginde gosterildigi iizere referans
tepe (peak) noktalarinda gozlemlenen tepe (peak)’ler, iiretilen NigsZng4Cug Fe;O4
literatiirdeki XRD 260 degerleri ile karsilagtirildiginda ferritlerin Spinel Ferrit olarak

tiretildigini gostermektedir.

(a) (b)

Sekil 12. Hazirlanan Nig sZng 4Cuy ;Fe,O Ferrit yapisinin (a) hazirlanig ve (b) 1s1l
islem sonrast TEM goriintiisii.
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Sekil 12. (a)’ da 1si1l igslem o©ncesi NigsZng4CugFe,O Ferrit yapisinin
diizensiz bir yapiya sahip oldugu goriilmektedir. NigpsZng4Cug Fe,O ferrit’ teki bu
diizensizligi ortadan kaldirmak icin 450 °C de 2 saat siire beklemeye birakildi. Sekil
12. (b)’ de goriilen koyu bolgelerdeki kiiresel yapilar 2 saat bekletilmesi ile ¢ekilen
TEM goriintlistidiir. Ferritin sicaklikla kristallestirme islemi ile tek fazli spinel ferrit

olarak sentezlendigini gostermektedir.

4.3.ESR OLCUMLERI

ESR o6l¢iimlerinde farkli karisim oranlarinda(0-1.5 gr araliginda) Kompleks
ferritler (NigsZng4CugFe,04) ve Kobalt ferritler (CoFe,O4) 10 gr PMMA
igerisindeki Pluronic 87 (0.15 gr) ve Grafit(0.75) ile karistirilarak hazirlanmistir [23].
Ferrit yapisinda (Ni ve Fe) giiclii manyetik katyonlar ve manyetik olmayan katyonlar
oldugundan, manyetik olmayan katyonlarin manyetik katyonlar1 ¢evrelemesinden
dolayr manyetik molekiiler anizotropi (dipolar etkilesmesi) goriilmektedir. Bu
nedenle ESR sisteminde elde ettigimiz spektrumlar genis FMR cizgileri gérmemizi
saglar. Literatiirde Kobalt ferritin oda sicaklifinda genis FMR c¢izgileri verdigi
calismalar yer almaktadir [24]. Fiziksel olarak, manyetik ve manyetik olmayan
tozlarin yine manyetik olmayan PMMA polimer ortaminda karistirilmasi ile dipolar
etkilesme olaylar1 amaglanmaktadir. 10-300 K sicaklik araliginda BRUKER EMX
Mode ESR Spektroskopisi ile X-bantta (9.8 GHz) numunelerin FMR 6l¢iimleri
yapilmistir.

4.3.1. Oda Sicakhginda FMR Ol¢iimleri

Oda sicakliginda yapilan Slgiimlerde 6rneklerin genis FMR spektrumlarina
sahip oldugu, alinan 6l¢lim parametreleri ile yapilan fitlerin uyumlu oldugu Sekil
13.” de goriilmektedir. Kobalt ferrit karisim oranin artmasi ile FMR sinyali oda

sicakliginda genislemekte ve asimetrik davranig gostermektedir. Deneysel FMR
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sinyal verilerini fit ederken 2 Landau-Lifschitz esitlik kullanildi, ¢iinkii tek bir
esitlikle iki farkli fiziksel relaksasyon yapan ferritlerin verdigi deneysel verileri fit
etmek miimkiin degildir. Lorentzian ve Gaussian fitler fiziksel olarak kabul edilir
sonu¢ parametre veremediler. Bu nedenle diyamanyetik ortamda homojen bir sekilde
dagilima ve yonelime sahip manyetik pargaciklarin FMR sinyallerini fit etmek i¢in
Landau-Lifschitz esitligi uygun oldugu i¢in kullanildi [25,26]. Literatiirde siklikla

kullanilan Landau-Lifschitz esitligi asagida verildigi iizere;

dﬂ:nyB+%Mx(Mx1§) (4.1)
dT ‘M‘
X=x+ix 4.2)

olarak ifade edilen manyetik duygunluk i¢in y, ve y, duygunlugun reel ve sanal
kisimlaridir. Mikrodalga sogurma giicliniin Manyetik duygunlugun sanal kismi ile

dy,

orantilt oldugu bilinmektedir Z_;:_B Buradan asagidaki tekli FMR ¢izgi

denklemi elde edilir.

dP/dH (a.u.)

T T T T T T T T T T T T T 1
0O 1000 2000 3000 4000 5000 6000 7000
Uygulanan Alan (Gauss)

Sekil 13. Oda sicakligindaki FMR cizgileri ve Landau-Lifschitz teorisi ile yapilan
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fitler.

1 B2A,|(B> +A)B> + B
> 7 |(BX(B-B,)* + N,B*|(BX(B+B,)’ + A, B’ |

V4 (4.3)

Burada B, =-w/y , rezonans manyetik alan1 ve A, = AB, /|7/”Bo‘ ise ¢izgi

genisligidir. 1ki Landau-Lifschitz denklemli teorik modellemeden elde edilen

parametreler agagidaki Tablo 3 de gosterilmektedir.

Tablo 4.3. Oda sicakliginda alinan FMR o6l¢iimlerine ait Teorik fit parametreleri

Numuneler 1.LL FMR Cizgi Parametreleri 2.LL FMR Cizgi Parametreleri
Cl1 Dbl Bol C2 Db2 Bo2
1A 280e4 1350 1400 3.5¢7 4190 3700
1B 1.4e6 585 3040 3.8e5 450 3500
1C 0.25e6 305 2850 7.5e5 440 3250
1D 0.31e6 335 2885 9.5¢e5 510 3310
1E 0.42¢6 360 2850 7.2e5 450 3285

4.3.2. Diisiik Sicaklik FMR Olciimleri

4.3.2.1. A Numunesi

Bu boliimde CoFe,O4-PMMA kompozit ferritin sicakligin fonksiyonu olarak
FMR spektrumlar1 kaydedildi. Ornek tarafindan sogurulan mikrodalga giiciiniin
statik manyetik alan degisimine bagli (dP/dH) grafigi statik manyetik alanin
fonksiyonu olarak ¢izilen bazi sicaklik degerleri asagidaki Sekil 14.” de gosterildigi
gibidir.
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Sekil 14. A-Numunesi i¢in farkli sicakliklardaki FMR ¢izgileri.

Genel olarak genis ve net olmayan FMR spektrumlarina sahip numunemiz,
yiiksek sicakliklarda net ve analize uygun FMR spektrumlart elde edilmistir.Bu

sebeple diisiik sicakliklarda analizi yapilamamaktadir.

4.3.2.2. B Numunesi

Sekil 15.” de, 0.375 g Kompleks ferrit (NigsZng4Cug Fe,0) ve 1.125 g
Kobalt ferrit (CoFe;O4) igeren B numunesinin FMR spektrumunu gostermektedir.
FMR spektrumlart sicakliga oldukca baglidir. Tiim sogurma spektrumlarinin 1.
Tiirevleri genis ¢izgi genligine sahiptir. Diisiik sicakliklarda, 152 K nin altinda FMR
cizgileri anti-simetrik sekle sahiptir fakat yiiksek sicakliklarda neredeyse simetrik
sinyaller elde edilmistir. FMR sinyallerinin ¢izgi genislikleri i¢in 23 K-251 K
sicaklik araliginda 937 Gauss' tan 1922 Gauss’ a erigsmektedir. Rezonans alani ise

sicaklik artikga artis gostermektedir.
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Sekil 15. B-Numunesi i¢in farkli sicakliklardaki FMR ¢izgileri.

4.3.2.3. C Numunesi

Bu boliimde esit agirlikta Kompleks ferrit (NigsZng4Cug;Fe,O) ve Kobalt
ferrit (CoFe;O4) igeren C-numunesinin mikrodalga sogurma spektrumunun statik
manyetik alana bagl degisimi incelenmistir. FMR ¢izgileri bir énceki numunede
oldugu gibi 125 K’ nin altinda ayn1 asimetrik ¢izgi karakteristigi gostermektedir ve
yiiksek sicakliklarda daha simetrik sinyaller elde edilmistir. Sekil 16.” da gorildiigii
gibi FMR sinyallerinin sicakliga baghh oldugu go6zlenmistir. Rezonans alan
degerlerinin sicaklik azaldik¢a azaldigi, ¢izgi genisliklerinin ise arttig1 goriilmiistiir.
300 K ile 25 K sicakliklarindaki ¢izgi genis degerleri sirasiyla 750 Gauss ve 1861
Gauss olarak bulunmustur. Cizgi genislikleri ve rezonans alaninin sicakliga baglh

degisimi ilerleyen boliimlerde detayli olarak incelenecektir.
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Sekil 16. C-Numunesi i¢in farkl sicakliklardaki FMR ¢izgileri.

4.3.2.4. D Numunesi

Sekil 17. de Kobalt ferrit® ten agirlikca daha fazla Kompleks ferrit
(Nig5Zng 4Cug 1Fe;0) igeren D Numunesine ait FMR spektrumunu gostermektedir.
Bu numunenin FMR sinyalinin de sicakliga bagli oldugu gozlenmistir. Artan
sicaklikla beraber numune yiiksek alanlarda rezonansa, azalan ¢izgi genislikleri ile
gelmektedir. Olgiim yapilan en diisiik sicaklik olan 10 K ile en yiiksek sicaklik olan
292 K sicakliklarinda sirasiyla rezonans alan degerleri sirasiyla 2319 Gauss ve 3099
Gauss olarak ¢izgi genislik degerleri ise 1833 Gauss ve 844 Gauss olarak

bulunmustur.
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Sekil 17. D-Numunesi i¢in farkli sicakliklardaki FMR ¢izgileri.

4.3.2.5. E Numunesi

Yapisinda sadece Kompleks ferrit (NigpsZng4CugFe,O) igeren E
Numunesinin FMR ¢izgileri Sekil 18.” de gosterildigi gibidir. 156 K sicakliginin
altinda FMR c¢izgileri asimetrik ¢izgi sekline sahip olup, yiiksek sicakliklarda daha
simetrik hale gelmektedir. FMR sinyallerinin sicakliga bagimli oldugu acikga
goriilmektedir. Azalan sicaklikla rezonans alan degerlerinin diistiigii, ¢izgi genislik
degerlerinin ise arttigr gozlenmistir. 291 K ile 28 K sicaklik degerlerinde ¢izgi
geniglik degerleri sirasiyla 882 Gauss ve 1677 Gauss dur. Rezonans alan degerleri
aynt sicaklik degerleri icin sirasiyla 2134 Gauss ve 3017 Gauss dur. Cizgi
genislikleri ve rezonans alaninin sicakliga bagh degisimi ilerleyen boliimlerde detayli

olarak incelenecektir.
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Sekil 18. E-Numunesi i¢in farkli sicakliklardaki FMR ¢izgileri.

4.3.3. Cizgi Genisligi ve Rezonans Alani

Sekil 19. ve Sekil 20.” de gosterildigi gibi, farkli karisim oranlarinda
ferritlerle hazirlanan numunelerin, ¢izgi genisligi ve rezonans alami sicaklikla
degismektedir. A-Numunesinin ¢izgi genisligi ve rezonans alani analiz edilemedi.
Numunelerdeki kompleks ferrit orani artttkca FMR ¢izgileri daha belirginlesti.
Parametre analizinde, bir rezonans alanina karsilik gelen genis FMR sinyalini ve
tepe-tepe cizgi genisligini aldik. Daha 6nce belirttigimiz {izere, teorik fit analizinde
tek bir Landau-Lifschitz esitligi ile analiz etmek miimkiin degildi. Bu nedenle
deneysel parametreleri hesaplarken tiim 6rneklerin bir genis sinyale sahip oldugunu

varsayiminda bulunduk.
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Sekil.19. Sicaklik- Cizgi genisligi grafigi.

Sicakliga bagh ¢izgi genisliklerinin, sicaklik azaldikca lineer olarak arttigi
gozlemlendi. Tim numunelerin yiiksek sicakliklarda yaklagik olarak ayni ¢izgi
genisligine sahip oldugu, bununla birlikte 125 K sicakliktan diisiik sicakliklarda,
Kobalt ferrit (CoFe;O4) orani yiiksek numunelerin kompleks ferritlere oranla daha
genis cizgi genisligine sahip olduklar1 saptandi. Cizgi genisliklerinin Kobalt (Co)
orani ile artmas1 beklenen sonuctur. Aslinda, Byun ve ¢alisma arkadaslarinin yapmis
oldugu (Nip2Cug2Znge)1.022-xCoxFe1 9304 calismasinda Kobalt (Co) oraninin artmasi
ile ¢izgi genisliginin genisledigi gozlemlenmis olup 125 K sicakligindan daha diisiik
sicakliklarda karisimdaki kobalt arttikca cizgi genisliginin genisledigi bilgisinin
kayda deger oldugu bildirilmistir [27]. Diisiik sicaklikta gerceklesen bu ¢izgi
genislemesi ferrite yapisindaki Kobalt (Co™®) iyonlari ile agiklanabilir, ¢iinkii bu
Kobalt iyonlarmin manyeto kristal anizotropisinin siddetli derecede sicakliga baglh

olmas1 ve diisiik sicaklikta baskin olmasindan kaynaklanmaktadir [28].
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Sekil 20. a) Sicaklik-Rezonans Alani Grafigi, b) Yiiksek ve diisiik sicakliktaki g-
degerleri.
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Sicaklik arttik¢a rezonans alani artmakta ve yiiksek sicakliklarda 3100 Gauss
a kadar ulagmaktadir. Yapisinda daha fazla Kobalt ferrit (CoFe,Os4) igeren drnekler
diistik sicakliklarda rezonansa gelmesi i¢in daha yiiksek alana ihtiya¢ duyarlar. Sekil
20. (b)’ de, yiiksek sicaklik ve diistik sicakliktaki g- degerleri, numuneler icerisindeki
agirlikca Kobalt ferrit (CoFe;O4) igerigine bagli olarak ¢izilmistir. Yiiksek
sicakliklarda g degeri 2.2 civarinda olup numune igerisindeki Kobalt ferrit (CoFe,O4)
oran1 g degerini ¢ok az etkilemektedir. Bu sonu¢ Byun ve arkadaslar1 [29] tarafindan
yapilan ¢aligmanin sonuclart ile uyumludur. Bununla birlikte diisiik sicakliklarda
Kobalt ferrit eklenmesi, manyeto kristal anizotropi etkisinin diisiik sicaklarda baskin
hale gelmesinden dolay1, g degeri 3.2 degerine ¢ikmaktadir. Bu anizotropi etkisi

diisiik sicakliklarda goriilen ¢izgi genisliklerinde de gézlenmis ve izah edilmistir.

4.4. NETWORK ANALIZOR SOGURULMA

OLCUMLERI

PMMA igerisinde agirlik¢a farkli oranlarda karistirilan ferritlerin Agilent
8364B PNA serisi Network analizor ile 24.6-34.0 GHz (R bant) frekans araliginda
Yansima Kaybi (Reflection Loss,RL) ol¢iimii yapildi. 24.6-34.0 GHz frekans
araliginda ol¢lim alinmasinin nedenleri arasinda; hazirlanan 6rnek boyutlarinin
kiigiik olmas1 ve bu nedenle agik alan Slgiimii yerine, agik uclu dalga kilavuzlar
arasinda, gecis/yansima metodu ile tiim numunelerin ayni kalinlik (3 mm) degerinde
EM dalga sogurulma Oolglimleri alindi. Kritik katki oranlarinda farkli frekans
bolgelerinde Yansima kaybi degerinin degistigi gozlemlendi. Bu degisimin farkl
olmasi nedenleri arasinda; PMMA igerisindeki Kompleks ferrit (Nig sZng4Cug 1Fe,0)
ve Kobalt ferrit (CoFe;O4) yapilarin birbirinden bagimsiz olarak sogurma
karakteristigi gostermesi, ferrit yapilarindaki atom ve molekiil boyutunun tam olarak
bilinmemesi, ferrit-polimer kompozit’ inde ferritlerin homojen bir dagilim
gostermemesi gibi etkilerin katkist oldugu varsayilmaktadir. Her bir Ferrit-PMMA
polimer kompozit’in etkin manyetik gecirgenligi ve 26.4-34.0 GHz frekans

araliginda Yansima Kayb1 grafikleri agagida yer almaktadir.
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4.4.1. A Numunesi

x 35

[ S

g =

= 3

c D

~ o

T

o

0,5 Etkin Manyetik Gecgirgenlik_Gercel kismi
Etkin Manyetik Gecirgenlik_Sanal kism i
Oo 2 A Py A Py A Py A Py A Py A Py A Py
27 28 29 30 31 32 33 34
Frekans (GHz)
(a)
A NumunesiYansima Kaybi (dBm)]

)

RS

S

]

N

©

£

[2)

g

> 39.07 dB

v v L v L) v L) v L v L] v L v
27 28 29 30 31 32 33 34
Frekans (GHz)

(b)

Sekil 21. A-Numunesinin 26.4-34.0 GHz frekans aralig1 i¢in (a)- Etki manyetik
gecirgenlik (b)- Yansima Kayb1 (RL) grafigi.

Sekil 21.” de sadece Kobalt ferrit (CoFe;O4) karisimindan olusan kompozit
yapinin 29.45 GHz frekans bandinda -39.07 dB Yansima kaybi1 degerine sahip
oldugu, diger frekans degerlerinde yansima kaybi degerinin ¢ogunlukla -20 ile -35
dB araliginda degismekte oldugu goriinmektedir.
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4.4.2. B Numunesi
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Sekil 22- B-Numunesinin 26.4-34.0 GHz frekans aralig1 i¢in (a)- Etkin
Manyetik gecirgenlik (b)- Yansima Kayb1 grafigi.

Sekil 22’ de B Numunesinin agirlik¢a 1:3 oraninda Kompleks ferrit
(Nig.sZng 4Cug 1Fe;0) ve Kobalt ferrit (CoFe,O4) katkilanmasiyla 29.45 GHz frekans
bolgesinde -42 dB yansima kaybi degerine sahip oldugu Olclilmiistiir. Polimer
igerisine (agirlik¢a 1:3 oraninda) katkilanan Kompleks ferritin (Nig sZng4Cug 1Fe,0)
yapinin sogurma 6zelligini 29.45 GHz frekans noktasinda yaklasik olarak 3 dB kadar
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artirdigi  goriilmektedir. A numunesi gibi B numunesi de incelenen frekans

bolgelerinde -20 ile -35 dB arasinda degisen yansima kayb1 degerleri vermektedir.

4.4.3. C Numunesi
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Sekil 23- C Numunesinin 26.4-34.0 GHz frekans araligi i¢in (a)- Etkin Manyetik
gecirgenlik (b)- Yansima Kayb1 grafigi.

Sekil 23> de PPMA igerisinde agirlikga 1:1 oraninda karistirllan Kompleks
ferrit (NigsZno4Cug 1Fe,O) ve Kobalt ferrit (CoFe,O4) igeren C numunesinin 29.45
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GHz frekans noktasinda -38.67 dB yansima kaybi1 degerine sahip oldugu
Olcililmiistiir. Aynm1 frekanstaki A numunesinin yansima kaybi1 degeri ile yaklasik
olarak ayni oldugu tespit edilmistir. PMMA polimer igerisine esit miktarda eklenen
ferritler yapinin yansima kaybi 6zelligini artirmistir. C numunesinin sahip oldugu en

yiiksek yansima kayb1 degeri 31.23 GHz frekansinda -42.6 dB olarak kaydedilmistir.

4.4.4. D Numunesi
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Sekil 24- D Numunesinin 26,4-34,0 GHz frekans aralig1 i¢in (a)- Etkin Manyetik
gecirgenlik (b)-Yansima Kayb1 grafigi.
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Sekil 24’ de, D numunesinin incelenen frekans bant araliginda, 29.45 GHz
frekans bandinda -31.6 dB yansima kaybi degerine sahip oldugu oSl¢iilmiistiir. D
numunesinin en yiiksek yansima kaybi1 degeri 27.19 GHz frekansinda -34.47 dB
olarak kaydedilmistir. A,B,C numunelerine kiyasla, yap1 igerisindeki Kompleks ferrit
orant arttikca sogurulma artis1 incelenen frekans araligmin diisiik frekans

noktalarinda artmaktadir.

4.4.5. E Numunesi
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Sekil 25- E Numunesinin 26.4-34.0 GHz frekans aralig1 i¢in (a)- Etkin
Manyetik gecirgenlik (b)- Yansima Kayb1 grafigi.
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Sekil 25° te, E numunesinin 29.45 GHz frekans noktasinda 47.67 dB RL
degerine sahip oldugu o6l¢iildii. D numunesinin yapisinda daha oncede belirttigimiz
tizere sadece kompleks ferrit olup, Kobalt ferrit bulunmamaktadir. 29.45 GHz
frekansindaki en yiiksek yansima kaybi degerine yapi igerisindeki kompleks ferritin

katkida bulundugu agik¢a goriilmektedir.

4.4.6. Tiim Numunelerin Yansima Kaybi1 Degerlerinin Kiyaslanmasi
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Sekil 26- A,B,C,D,E numunelerinin 26.40-29.25 GHz frekans aralig1 i¢in ortak
Yansima Kaybi grafigi.

Tim numunelerin Sekil 26.” da gdsterildigi gibi belirli frekans araliginda her
bir frekans degerine karsilik gelen numunelerin sogurulma degerleri farklilik
gostermektedir. Buna neden olarak numune yapilarindaki ferrit karisim oranlarinin
farklilik gostermesi ve boylece EM dalga ile etkilesmede bulunan numunelerin
icerisindeki katyonlarmn etkilesimlerinin buna yol actigmi sdyleyebiliriz. Ornegin;
26.6 GHz frekansinda en fazla sogurulmayir — 35.0 dB degeri ile E numunesi,

sonrasinda -33.3 dB ile C numunesi, -30.9 dB ile B numunesi, -27.3 dB ile A
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numunesi ve -23.4 dB ile D numunesi saglamaktadir. Yine 27.16 GHz frekansinda
stirastyla E (-34.1dB ), D (-343dB ), A (-30.3dB ), C(-27.2dB) ve B (-23.89
dB ) numunelerinin sogurma gosterdigi kaydedilmistir. Ayn1 sekilde 27.61 GHz’ lik
frekansta sirastyla B (-30.0 dB ), A (-27.4dB ), E (-27.42dB ), D (-25.7dB ) ve C
( -24.3 dB ) numuneleri gostermektedir.
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Sekil 27- A,B,C,D,E numunelerinin 29.25-29.75 GHz frekans aralig1 i¢in ortak
Yansima Kaybi grafigi.

Sekil 27.” de, aym frekans (29.46 GHz) degerine karsilik gelen Yansima
Kayb: degerleri yer almaktadir. Olciim degerleri kaydedilen A.B,C.D ve E
numunelerinden bu frekansta en yiiksek sogurulma degerini -47,7 dB degeri ile E
numunesi vermistir. E numunesinin yapisinda daha 6ncede Tablo 4.1 ve 4.2° de
belirtildigi gibi ferrit olarak sadece Kompleks ferrit bulunmaktadir. 2. En yiiksek

sogurulma degeri B numunesinde -42.20 dB olarak kaydedilmistir.
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Sekil 28- A,B,C,D,E numunelerinin 29.75-32.00 GHz frekans aralig1 i¢in ortak
Yansima Kayb1 grafigi.

Sekil 28.” de, goriildiigl iizere incelenen frekans band araliginda en fazla
sogurulma 31.25 GHz frekansinda -42.57 dB ile esit karisim oranda Kompleks ferrit
ve Kobalt ferrit igeren C numunesinde goriilmektedir. Ikinci en fazla sogurulma ise
29.98 GHz frekansinda -36.51 dB ile yapisinda sadece Kompleks ferrit bulunan E
numunesinde goriilmektedir. Diger numuneleri ayni frekans degerlerinde yaklagik

olarak birbirine yakin dB seviyelerinde sogurulma gostermektedirler
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5. SONUCLAR VE TARTISMA

Literatiirde spinel ferrit olarak bilinen Kompleks ferrit (NigsZng4Cug 1Fe,04)
ve Kobalt ferrit (CoFe,0O,) farkli karistirma oranlarinda PMMA polimeri igerisinde
karistirilarak elde edilen 5 farkli Polimer-Ferrit yapt EM dalga sogurma 6zellikleri
arastirilmak {izere radar sogurucu malzeme olarak tasarlanmistir. Radar sogurucu
manyetik malzeme olarak hazirlanan Kobalt ferrit ve Bakir-Cinko katkili Nikel ferrit
malzemeler ortak c¢okertme metodu ile elde edilmistir. Malzemelerin basari ile
sentezlendigi TEM goriintiilerinden elde edilen morfolojik bilgi ve XRD

calismasindan elde edilen kristal yap1 analizinden ortaya konmustur.

Ferrit malzemelerin manyetik olmayan PMMA ortaminda seyreltilmesi
sonucu olusan sogurucu malzemelerin manyetik 6zellikleri FMR ile analiz edilmistir.
Genel olarak ferritlerden beklenen rezonans alanlarma sahip oldugu ama ¢izgi
genisliklerinin ¢ok genis ve FMR sinyallerinin farkli oldugu belirtilmistir. Bu
manyetik ozelliklerdeki farkliligin sebebi temel olarak farkli metal katyonlarindan
elde edilmis ferritlerin molekiil i¢i farkli etkilesmeleri ve bu ferritlerin polimer
icerisinde fiziksel olarak karistirilmalar1 ile parcaciklar arasi farkli etkilesimlerin
farkli alanlarda sogurucu 6zellik gostermesi olarak agiklanabilir. Ciinkii bu farkl
alan sogurmalarinin birlesik etkisi ¢cok genis tepe tepe genlik sinyaller vermektedir.
FMR deneylerinden ¢izgi genislii ve rezonans alan degerlerinin sicakliga dnemli
Olclide bagli oldugu tespit edilmistir. Cizgi genisliklerinin sicaklik azaldikca lineer
olarak arttig1 rezonans alani1 degerlerinin lineer olarak azaldig1 gozlenmistir. Karigik
ferrit yapida Kobalt Ferrit orani arttik¢a ¢izgi genligi artmakta olup bu olay kobalt
ferrit icerisindeki antiferromanyetik etkilesimlerden kaynaklanmakta oldugu ifade
edilmigtir. Diislik sicakliklarda Kobalt iyonlarinin manyeto kristal anizotropisinin
baskin hale gelmesi genis FMR spektrumlarina sebep olmustur. Bu etki deneysel g
parametresinin de diisiik sicakliklarda, 2 diizeyindeki degerinden 3,2 degerlerine

ylikselmesine sebep oldugu tespit edilmistir.

Bu spinel ferrit yapilarin farkli karigim oranlarinda sergilemis olduklart EM
dalga sogurma degeri olan yansima kaybi1 24.6-34 GHz frekans band (R band)
araliginda -20 dB den daha diisiik oldugu kaydedilmistir. Kritik karisim oranlar

arasinda en yiiksek sogurulmayi yapisinda ferrit olarak sadece kompleks ferrit
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bulunan E numunesi 29.45 GHz frekansinda -47.02 dBm yansima kayb1 degeri ile

gostermistir.

Sonu¢ olarak, Kompleks ferrit (NigpsZng4CugFe;04) ve Kobalt ferrit
(CoFe;04) karisimdan olusan Polimer-ferrit kompozit yapilart 26.4- 34.0 GHz
frekans bandindan yiiksek sogurulma degerlerine sahip olduklarindan Radar

Sogurucu Malzeme (RSM) malzeme olarak kullanilabilir.
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