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Bu calismada, NiixCuxFe 04 spinel ferrit nanopargaciklar x=0, 0.25, 0.50, 0.75 ve 1.0
konsantrasyonlarinda sol-jel teknigi yontemiyle iiretilip, yapisal ve manyetik 6zellikleri incelendi.
Uretilen nanomalzemelerin fiziksel 6zellikleri X-isinlari kirmimi (XRD), taramali elektron
mikroskopu (SEM), Fourier Doniistimlii Kizilétesi Spektroskopisi (FT-IR) kullanilarak belirlendi.
Titresen Ornek manyetometresi (VSM) kullanilarak manyetik ozellikleri belirlendi. Ayrica
malzemenin manyetik 6l¢timleri 10 ve 300 K sicakliklarinda saptandi. x= 1.0 ve 0.25 konsantrasyonu
icin 10 K’de en yiiksek ve en diisiikk manyetik geri ¢agirict alan (H¢) degeri, sirasiyla 295.34 Oe ve
134.48 Oe olarak bulundu. Ayrica ayni konsantrasyonlarin 300 K’deki x=1.0 ve 0.0 konsantrasyonu
icin en yiiksek ve en disik degeri swrasiyla 78.68 Oe vel80.19 Oe olarak saptandi. SEM
goriintiilerinden elde edilen sonuglara gére nanoparcaciklarin pargacik boyutlarinin ortalama olarak

12-17 nm arasinda degistigi gézlemlendi.
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ABSTRACT

This study focused on the synthesis and characterization of NiixCuxFe;O4 spinel ferrite
nanoparticles at concentrations of x = 0.0, 0.25, 0.50, 0.75, and 1.0 using the sol-gel technique. The
structural and magnetic properties of the synthesized nanomaterials were analyzed using X-ray
diffraction (XRD), scanning electron microscopy (SEM), and Fourier-transform infrared
spectroscopy (FT-IR). Magnetic properties were assessed with a vibrating sample magnetometer
(VSM). Additionally, the magnetic behavior of the materials was evaluated at both 10 K and 300 K
temperatures. For the x = 1.0 and 0.25 concentrations, the highest and lowest coercive field (Hc)
values at 10 K were found to be 295.34 Oe and 134.48 Oe, respectively. The highest and lowest
values for the x=1.0 and x=0.0 concentrations were determined as 78.68 Oe and 180.19 Oe,
respectively. Moreover, for the same concentrations at 300 K, the highest and lowest values were
determined for x=1.0 and x=0.0 as 78.68 Oe and 180.19 Oe, respectively. SEM analysis indicated
that the average particle size of the nanoparticles ranged between 12 and 17 nm.
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SIMGELER VE KISALTMALAR

B : Malzeme igerisinde olugan manyetik alan

G : Manyetik alan birimi, Gauss

Ka : Anizotropi sabiti

Hc : Kritik manyetik alan

K : Sicaklik birimi, Kelvin

M : Manyetizasyon, miknatislanma

Oe : Manyetik alan birimi, Oersted

SEM : Taramal1 elektron mikroskobu

T : Manyetik alan birimi, Tesla

FT-IR : Fourier Doniigtimii Kizil6tesi spektroskopisi
XRD » X-1g11 kirinimi

VSM : Titresimli 6rnek manyetometresi

(hkl) : Miller indisleri

C : Curie Sabiti

X : Manyetik duygunluk

pbnm . P: Ilkel 6rgii, b, n, m: Bu harfler, érgii noktalarinin simetrilerini ve kristal eksenlere

gore nasil yerlestirildiklerini gosterir.
Fd-3m (227) : F: Yiizey merkezli (FCC) &rgii sistemi. d: Ozel bir simetri islemi veya konum. -3m:
Kiibik kristal sisteminde, -3 simetri 6gesi ve m simetri 6gesidir. (227):Uluslararasi

Kristalografi Tablosu'nda Fd-3m grubunun indeks numarasidir.
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1. GIRIS

Miknatis, Miletli Thales (M.O. 634-546) tarafindan ilk kez demirin dogal bir manyetik
mineral olan manyetit, FesO., tarafindan c¢ekilmesi olarak tamimlandigindan beri insanlar
biiyiilemistir. Son 2500 yi1l boyunca insanlik, manyetizmay1 navigasyon, enetji iiretimi ve yiiksek
teknoloji uygulamalari i¢in genis ¢apta kullanmistir. Miknatis ve ¢ekim, Miletli Thales'in ardindan
esanlamli olarak kullanilacak kadar tanidik bir anlam kazanmistir. Herhangi bir ayrintili bilimsel
aciklama, Dirac’in bir elektronu harici bir elektromanyetik alanda rolativisttik olarak ele almasiyla
ortaya ¢ikan spin kavrami gibi mistik bir alana girebilir. Spin, yerlesik bir bilimsel kavram haline
gelmis olup, manyetizmay1 anlama temelimizi, spin manyetik momenti olusturan elektron spinine ve
elektronik yiiklerin hareketine ve buna bagli orbital manyetik momente dayandiririz. En ilkel
manyetik malzemeler, kayith tarihin baslangicindan 6nce deneyimlenmis ve manyetizma, fizigin en
eski konularindan biri olmustur. Yasl Pliny’nin (M.S. 23-79) Historia Naturalis adli eserine gore
miknatis adi, demir ¢ivili ayakkabilarinin yere yapistigini bulan Magnes adli bir cobandan gelmistir.
Ayrica, Aydin, yakinlarindaki demir nesneleri ¢eken cevheri bilen Asya Minor'deki Magnesia'nin
sakinleri Magnetlerden gelmis olmasi da muhtemeldir. Yaklasik 1500 yilindan beri, navigasyonda
kullanilmasindan dolay1 bu tiir manyetik cevheri tanimlamak i¢in lodestone adi kullanilmistir.
Modern diinyada lodestone'u, Diinya’nin manyetik alanina gére manyetik olarak hizalanmig spinel
manyetiti ile iliskilendiririz; bu hizalanma, sicak lavanin soguma siireci sirasinda Diinya’nin
manyetik alaninin etkisinin bir sonucudur (Stohr ve Siegmann 2006).

Manyetik malzemeler, harici bir manyetik alana yerlestirildiklerinde manyetize olabilen
malzemelerdir. Bu malzemeler, kesfedildikleri andan itibaren insanlar1 olaganiistii 6zellikleriyle
biiyiilemislerdir. Erken donem insanlari tarafindan yon bulma amaciyla kullanilan lodestone, aslinda
manyetit Fe3O4'tii. Lodestone, dogal manyetik Ozellikleri sayesinde ilk pusulalarin yapiminda
kullanilmig ve insanlarin diinyay1 kesfetmelerine yardimci olmustur. Manyetik malzemelerin bu
benzersiz Ozellikleri, zamanla teknolojinin gelismesine ve modern manyetik cihazlarin icat
edilmesine de katki saglamistir (Pullar 2012). Dogal manyetizmasina bagl olarak, bu malzemeler
harici manyetik alan tarafindan ya c¢ekilir ya da itilir. Toplu manyetik duyarliliga bagli olarak,
manyetik malzemeler bes temel kategoriye ayrilabilir: diyamanyetik, paramanyetik, ferromanyetik,

ferrimanyetik ve antiferromanyetik (Narang ve Pubby 2021)

1.1. Manyetizma

Manyetizma, elektrik yiiklerinin hareketi sonucu olusan manyetik alanlarin incelenmesini
kapsayan hem klasik fizik hem de modern fizik agisindan biiyiik 6neme sahip bir disiplindir.
Manyetizmanin prensipleri, elektromanyetizma teorisinin temelini olusturarak, doganin temel
kuvvetlerinin anlasilmasinda ve birgok ileri teknolojinin gelistirilmesinde kritik rol oynar.

Manyetizma, fiziksel diinya ve teknolojik gelismeler acisindan biiyiikk bir oneme sahiptir.



Manyetizmanin temel prensipleri, manyetik alanlarin ve bu alanlarin madde tizerindeki etkilerinin
anlasilmasini igerir. Manyetizma, elektrik ve manyetik alanlarin birbiriyle etkilesimi tizerine kurulu
olan elektromanyetizma teorisinin bir parcasidir. Bu teori, Maxwell denklemleri ile matematiksel

olarak ifade edilmis olup ve modern fizigin temel taglarindan birisi olarak bilinir.

1.1.1. Manyetizmanin Tarihsel Bir Bakis Acisi

Antik Caglar: Manyetizmanin ilk gézlemleri Antik Caglara kadar uzamr. M.O. 6. yiizyilda,
Cinli bilim insani Mozi (Moshizi) manyetik taslar1 tanimladi ve bunlarin dogal manyetizma
gosterdigini belirtti. Ayni donemlerde Yunanli filozoflar, manyetizma hakkinda cesitli teoriler
gelistirdiler.

Ortacag: Manyetizma hakkindaki c¢aligmalar Ortagag'da simirliydi. Ancak Ortagag
Avrupa'sinda pusula gibi manyetizma ile ilgili baz1 araglarmn kullanimi yaygindi. Bu dénemde
manyetik pusulanin kuzey-giiney yoniindeki yonelimi, denizcilerin seyirlerinde kritik bir rol oynadi.

Yeniden Kesifler Cagi: 16. yiizyilin sonlar1 ve 17. yiizyilin baglarinda, bilim adamlari
manyetizma iizerine daha sistematik deneyler yapmaya basladilar. William Gilbert, 1600 yilinda "De
Magnete" adli eserinde manyetizma lizerine detayli bir arastirma yayimladi ve manyetizmanin
diinyanin kendisinin bir 6zelligi oldugunu ileri siirdii.

Elektromanyetizmanin Kesfi: 19. ylizyilin basglarinda, manyetizma ve elektrik arasindaki
iliski daha ayrintili olarak incelenmeye baglandi. Hans Christian @rsted, 1820 yilinda bir telin
elektrik akimina maruz kaldiginda manyetik bir alan olusturdugunu kesfetti. Bu kesif,
elektromanyetizmanin temelini olusturdu ve manyetizma ile elektrik arasindaki baglantiy:
giiclendirdi.

James Clerk Maxwell ve Elektromanyetizma Teorisi: 19. yiizyilin ikinci yarisinda, James
Clerk Maxwell manyetizma ve elektrik {izerine kapsaml1 bir teori gelistirdi. Maxwell'in denklemleri,
manyetik alanlar ve elektrik alanlar1 arasindaki iliskiyi matematiksel olarak tanimladi ve
elektromanyetizmanin temel yasalarini ortaya koydu.

Modern Manyetizma: 20. yiizy1l ve sonrasinda, manyetizma iizerine ¢aligmalar hizla ilerledi.
Manyetizmanin uygulamali yonleri, manyetik rezonans goriintiilleme (MRI) gibi tibbi goriintiileme
tekniklerinin gelistirilmesinde ve manyetik veri depolama gibi teknolojilerde kullanilmistir.
Manyetizma, doganin temel bir 6zelligini kesfetme gabasiyla baslayan eski ¢aglardan modern bilimin

karmasik alanlarina uzanan bir seriiveni temsil eder.

1.1.2. Manyetik Malzemelerin Kesfi ve Gelisimi

Manyetizma, malzemelerin manyetik 6zelliklerini anlamak ve gelistirmek i¢in de 6nemli bir
rol oynamustir. 19. yiizyilin sonlarina dogru, manyetik malzemelerin 6zellikleri {izerine daha
derinlemesine aragtirmalar yapilmaya baslandi. Bu c¢aligmalar, manyetik alanlarin iiretiminde ve

manyetik cihazlarin tasariminda 6nemli ilerlemelere yol agti.



Manyetizma ve Modern Fizik: Manyetizma, modern fizik teorisinin birgok yoniini
etkilemistir. Elektromanyetizma, kuantum mekanigi ve genel gorelilik gibi temel fizik teorilerinin
gelisiminde 6nemli bir rol oynamistir. Manyetizma, fizikgilerin doganin derinliklerini anlamak igin
kullandiklari temel bir ara¢ olmaya devam etmektedir.

Teknolojik Uygulamalar: Manyetizma, birgok modern teknolojik uygulamanin temelini
olusturur. Manyetik malzemeler, elektrik motorlarindan manyetik rezonans goriintiileme (MRI)
cihazlarma kadar bircok alanda kullanilir. Manyetik depolama cihazlari, manyetik sensorler,
manyetik levitasyon sistemleri gibi bir¢ok teknolojik gelisme, manyetizmanin anlasilmasi ve
kullanilmasina dayanir.

Manyetizma ve Uzay Bilimi: Manyetik alanlar, gezegenlerin ve yildizlarin olusumu ve
evrimi lizerinde de 6nemli bir etkiye sahiptir. Diinya'nin manyetik alani, yasamin korunmasinda
kritik bir rol oynar ve giines riizgar1 gibi uzaydaki manyetik alanlardan kaynaklanan etkilere karsi
koruma saglar. Manyetik alanlar ayrica astronomik gozlemler ve uzay kesifleri i¢in de dnemlidir.
Manyetizma, doganin temel bir 6zelligini anlamaya yonelik kesiflerden, modern teknolojilerin
gelistirilmesine ve evrenin derinliklerini anlamaya kadar genis bir yelpazede etkiler ve uygulamalar
sunar.

Manyetizma ve Malzeme Bilimi: Manyetik malzemelerin 6zellikleri ve davranislari,
malzeme bilimi alaninda 6nemli bir aragtirma konusudur. Manyetik malzemelerin mikroyapilar1 ve
manyetik alanlara tepkileri iizerine yapilan arastirmalar, manyetik cihazlarin tasarimi ve manyetik
depolama teknolojilerinin gelistirilmesi i¢in dnemli ipuglari saglar.

Nanomanyetizma, manyetizma olaymin nanometre 6l¢egindeki yapilar ve malzemeler
iizerindeki etkilerini inceleyen bir aragtirma alanidir. Nanoteknoloji ve manyetizmanin kesisiminde
bulunan bu alan, hem temel bilimsel aragtirmalara hem de ¢esitli uygulamalara ilham vermektedir.

Nanomanyetik Malzemelerin Uretimi: Nanomanyetik malzemeler, genellikle nano
boyutta parcaciklar veya ince filmler halinde iretilir. Bu malzemeler, manyetik metallerin veya
bilesiklerin 6zel iiretim teknikleri kullanilarak nano boyutlara kiiciiltiilmesiyle elde edilir. Bu
teknikler arasinda fiziksel buhar biriktirme, kimyasal ¢oktlirme, elektrokimyasal sentez ve top-down
veya bottom-up yaklagimlar gibi yontemler bulunur.

Manyetik Nanoparcaciklarin  Ozellikleri: Nano boyutlu manyetik pargaciklarin
ozellikleri, biiyiik &lgekteki malzemelerden farklihk — gdsterebilir.  Ornegin, manyetik
nanoparcaciklarin manyetik momentleri biiyiik 6lcekteki malzemelere gore daha farkli yonlere
hizalanabilir ve manyetik alanlara daha hassas tepkiler verebilir. Ayrica yiizey etkileri ve kuantum
mekanigi gibi faktorler, nano boyutlu manyetik malzemelerin 6zelliklerini belirleyebilir.

Manyetik Ozelliklerin Kontrolii: Nanomanyetik malzemelerin 6zellikleri genellikle iiretim
stirecinde kontrol edilebilir. Malzemenin kimyasal bilesimi, boyutu, sekli ve yapisal diizenlemeleri
gibi faktorler, malzemenin manyetik 6zelliklerini belirleyebilir. Bu kontrol, manyetik 6zellikleri

belirli uygulamalara uygun hale getirmek i¢in kullanilir.



Uygulamalar: Nanomanyetik malzemelerin gesitli uygulamalar1 vardir. Bunlar arasinda
manyetik depolama cihazlari, manyetik sensorler, manyetik rezonans goriintiileme (MRI) kontrast
maddeleri, biyomedikal uygulamalar, manyetik hipertermi (kanser tedavisi i¢in kullanilan bir
yontem), manyetik sivilar ve manyetik nano pargacik tasiyici sistemler bulunur.

Manyetizma ve Nanoteknoloji: Nanomanyetizma, manyetizma olgusunun nanometre
Olcegindeki yapilar ve malzemeler iizerindeki etkilerini inceleyen bir alan olarak nanoteknolojinin
onemli bir parcasidir. Nanoteknoloji, malzemelerin ve cihazlarin nanometre 6l¢eginde kontrol
edilmesini ve tasarlanmasini i¢erirken, nanomanyetizma bu siiregte manyetik 6zelliklerin anlagilmasi
ve kullanilmasina odaklanir.

Manyetizma ve Kuantum Mekanigi: Nanomanyetizmanin arastirildigi bir bagska 6nemli
alan kuantum manyetizmasidir. Kuantum mekanigi, atomik ve molekiiler dl¢ekteki parcaciklarin
davranigin1 agiklar. Nanomanyetizma, kuantum mekaniginin manyetik malzemeler {iizerindeki
etkilerini inceleyerek, nano boyutlu manyetik yapilarin ve pargaciklarin 6zelliklerini anlamamiza
yardimei olur.

Manyetik Nanoparcaciklarin Sentezi: Manyetik nanoparcaciklarin sentezi, nano
manyetizmanin temel bilesenlerinden biridir. Bu parcaciklar, bir¢ok farkli yontemle sentezlenebilir,
ancak en yaygin yontemler arasinda termal ayrisma, kimyasal ¢oktiirme, sulu kimyasal reaksiyonlar
ve mikro elektromekanik sistemler (MEMS) bulunur. Bu yontemler, belirli bityiikliiklerde, sekillerde
ve manyetik 6zelliklerde nanopargaciklar elde etmek igin kullanilir.

Manyetik Malzemelerin Karakterizasyonu: Nanomanyetik malzemelerin
karakterizasyonu, bu malzemelerin yapisal, manyetik ve optik Ozelliklerini belirlemek igin
onemlidir. Manyetik rezonans goriintiileme (MRG), manyetik Olciimler, elektron mikroskobu
goriintiileme teknikleri ve manyetik alan altinda manyetik 6l¢iimler, nanomanyetik malzemelerin
karakterizasyonunda sik¢a kullanilan yontemlerdir.

Biyomedikal Uygulamalar: Nanomanyetik malzemelerin biyomedikal uygulamalari,
kanser tedavisi, hedeflenmis ilag teslimi, manyetik rezonans goriintiileme (MRI) kontrast maddeleri
ve biyomanyetik algilama gibi alanlarda biiyiik potansiyele sahiptir. Manyetik nanoparcaciklar,
hiicrelerin igine girebilir, biyolojik hedeflere taginabilir ve manyetik alanlar altinda kontrol edilebilir,

bu da bir¢ok biyomedikal uygulamada kullanilmalarini saglar.

1.1.3. Manyetik Malzemelerin Simiflandirilmasi
Manyetik malzemeler disaridan uygulanan manyetik alana kars1 verdikleri cevaba gore

siniflandirilirlar. Bunlar;

e Diyamanyetizma: Belirli malzemelerin dis bir manyetik alan uygulandiginda manyetik
alam zayiflatma egilimini tamimlar. Diamanyetik maddeler, manyetik alana maruz

kaldiklarinda, manyetik alanin etkisi altinda zayif bir manyetik moment olustururlar,



ancak bu moment manyetik alanin yoniine zittir. Diamanyetik maddeler, dis manyetik
alan uygulandiginda kiigiik bir karsgit manyetik alan olustururlar ve bu manyetik alan
kaldirldiginda bu karsit manyetik etki hemen kaybolur. Bu etki, maddelerdeki
elektronlarin yoriingesel hareketleri nedeniyle ortaya ¢ikar ve tiim maddelerde az ya da

¢ok bulunur.

Manyetik ve manyetik olmayan atomlar1 igeren manyetik malzemeler, dogalar1 geregi

diamagnetik 6zellikler tasir. Ancak, bu diamagnetik etki son derece zayif olup, malzemenin iginde

bulunan manyetik atomlarmn giiclii etkileriyle neredeyse tamamen bastirilmaktadir. Ote yandan,

stiperiletken malzemeler, bu konuda dikkat cekici bir farklilik gosterir. Bu tiir malzemeler,

olaganiistii bir diamagnetizma sergileyerek, dis manyetik alanlara karsi son derece giiclii bir direng

gelistirme yetenegine sahiptir. Siiperiletkenlerin bu 6zel 6zelligi, onlarin duyarlilik katsayisinin 1'e

esit olmasiyla kendini gosterir; bu da,siiperiletkenlerin manyetik alanlar1 tamamen disarida

biraktiklart anlamina gelir. Dolayistyla, siiperiletken malzemeler, manyetik alanlarin etkisini

tamamen ortadan kaldirarak benzersiz bir davranis sergilerler (Lacheisserie, Gignoux ve Springer

2005)

Diamanyetik Malzemelerin Ozellikleri

Ornekler

Zayif manyetik tepki: Diamanyetik maddeler, manyetik alanin etkisi altinda zay1f bir
manyetik moment olustururlar. Bu moment, uygulanan manyetik alanin yoniine zit
yonlidiir.

Gegici manyetizasyon: Diamanyetik malzemeler, manyetik alanin etkisi altinda kalic
bir manyetik moment olusturmazlar. Yani, uygulanan manyetik alan ortadan
kalktiginda, diamanyetik 6zellikler de kaybolur.

Lenz yasasi: Diamanyetik malzemeler, Lenz yasasina uyarlar. Bu yasa, manyetik bir
alana maruz kalan bir malzemenin iginde bir akim indiikler ve bu akim, manyetik alanin
degisimine zit yonliidiir. Bu, manyetik alanin malzemeden itilmesine veya dislanmasina

yol agar.

Bakir (Cu)
Bizmut (Bi)
Gilimiis (Ag)
Altin (Au)
Grafit

Su (H.0)



o Civa (Hg)
Diamagnetik malzemelere 6rnek olarak cogu organik madde, civa (Hg) gibi metaller ve kritik
sicakligin altindaki stiperiletkenler verilebilir (Spiringer ve Heidelberg 2008). Cizelge 1 de manyetik

malzemelerin siniflandirilmasi ilgili 6zellikleri ve drnekleri igermektedir.

e Paramanyetizma: Manyetik 6zellikleri olan maddelerin bir sinifidir ve manyetik alanla
etkilesimde bulunur. Paramanyetik maddeler, dis bir manyetik alan uygulandiginda
manyetik momentleri (manyetik dipoller) hizalanma egilimindedir. Bu hizalanma
manyetik alanin yoniine paralel olur ve manyetik alan kaldirldiginda hizalanma

kaybolur.

Paramanyetizmanmin Temel Ozellikleri

e Kutuplanma (Yonlendirme): Paramanyetik maddeler, dis bir manyetik alan
uygulandiginda manyetik momentlerini hizalar. Bu hizalanma manyetik alanin yoniine
paralel olur.

e Gecici Manyetizasyon: Manyetik alan kaldirildiginda, paramanyetik maddeler
yonelimlerini kaybeder ve manyetik 6zelliklerini yok olur. Bu nedenle, paramanyetik
maddeler kalic1 manyetizasyon gostermezler.

e  Curie Yasasi: Paramanyetik maddelerin manyetik duygunlugu, sicaklik ile ters orantili

olarak degisir. Bu iliski, Curie Yasasi ile ifade edilir:

_c ®
X T

Burada, y: manyetik duygunluk, C: Curie sabiti ve T: mutlak sicakligi (Kelvin cinsinden)
Bu yasa, sicaklik arttik¢a termal enerjinin manyetik dipollerin yonelmesini zorlastirdigini ve
dolayisiyla manyetik duyarhihigin azaldigim ifade eder. Paramanyetik maddelerin manyetik

duygunlugu pozitiftir, bu da onlarin dis manyetik alan tarafindan ¢ekildigi anlamina gelir.

e Elektron Konfigiirasyonu: Paramanyetik davranis, cogunlukla atom veya molekiiliin
eslesmemis elektronlarina baglhidir. Eslesmemis elektronlarin manyetik momentleri dis

manyetik alan tarafindan yonlendirilir.

Ornekler:
e Aliiminyum (Al)
e  Platinyum (Pt)



Gadolinyum (Gd) (yiiksek sicakliklarda)

Paramanyetik maddeler, manyetik rezonans goriintiilleme (MRI) gibi tibbi goriintiileme

teknolojilerinde, manyetik ayirma tekniklerinde ve bazi manyetik depolama cihazlarinda

kullanilabilir.

Ferromanyetizma: Bir malzemenin manyetik alan iginde kendiliginden kalic1 bir

manyetik alan olusturma yetenegi olarak tanimlanir. Ferromanyetik malzemeler,
icerisindeki atomlarin manyetik momentlerinin bir araya gelerek uzun menzilli bir
manyetik diizen olusturdugu kristal yapiya sahiptirler. Bu diizen, maddenin manyetik
ozelliklerinin giiclii olmasini saglar. Bu maddeler, manyetik alan i¢inde kendiliginden
kalic1 bir manyetizasyon gosterirler. Bu kalici manyetizasyon, malzeme uygulanan
manyetik alani kaldirdiktan sonra bile devam eder. Ferromanyetik maddeler, atomik
veya molekiiler diizeyde manyetik momentlere sahip olan ve bu momentlerin bir araya
gelerek uzun menzilli bir manyetik diizen olusturdugu kristal yapiya sahiptirler. Bu

diizen, malzemenin manyetik 6zelliklerinin giiglii olmasinm saglar.

Ferromanyetik Malzemelerin Ozellikleri

Manyetik doygunluk: Ferromanyetik maddeler, uygulanan manyetik alanin siddetini
artirdik¢a, bir noktada doygunluga ulasir. Yani, belirli bir noktadan sonra daha fazla
manyetik alan uygulanmasi, malzemenin manyetizasyonunda artisa neden olmaz.

Ters manyetik alan: Manyetik alan kaldirildiginda bile ferromanyetik maddeler kendi
manyetik alanlarin1 korurlar. Bu, malzemenin kendiliginden kalic1 bir manyetizasyon
gosterdigi anlamina gelir.

Curie sicakhigi: Ferromanyetik malzemelerin manyetik 6zellikleri, belirli bir sicaklik
olan Curie sicakligina kadar degisir. Curie sicakliginin {izerinde, malzeme

ferromanyetik 6zelliklerini kaybeder ve paramanyetik hale gelir.

Ferromanyetik maddeler, manyetik depolama cihazlar1 (sabit diskler, manyetik bantlar),

manyetik kilitler, manyetik malzemelerin imalati, manyetik aygitlar ve manyetik alanlarda kullanilan

sensorler gibi bircok uygulamada 6nemli bir rol oynarlar. Ayrica, elektromanyetik cihazlar,

transformatorler ve indiiktorler gibi bircok elektriksel cihazda da ferromanyetik malzemeler

kullanilir. Bu tez kapsaminda iiretilen nanopargaciklarin manyetik sonuglar ferromanyetik 6zellik

gostermektedir.

Antiferromanyetizma: Antiferromanyetik maddeler, manyetik alan iginde

kendiliginden diizenli bir manyetizasyon gosterirler, ancak bu manyetizasyonun net



etkisi genellikle sifira yakindir. Bunun nedeni, antiferromanyetik malzemelerin i¢indeki

manyetik momentlerin birbiriyle esit ve zit yonlere yonlendirilir.

Anti-ferromanyetik Maddelerin Ozellikleri

Anti-paralel manyetik diizen: Anti-ferromanyetik malzemelerdeki manyetik
momentler, komsu atomlar arasinda anti-paralel bir diizende hizalanmistir. Yani, bir
atomun manyetik momenti digerinin manyetik momenti ile tamamen zittir.

Manyetik doygunluk eksikligi: Anti-ferromanyetik malzemeler, uygulanan manyetik
alana kars1 doygunluk géstermezler. Bunun yerine, manyetik momentlerin anti-paralel
diizeni, net manyetik bir etki gdstermez.

Curie sicakhgi: Anti-ferromanyetik malzemeler de Curie sicakligina sahiptir. Curie
sicakligiin altinda, anti-ferromanyetik diizen belirgin hale gelir ve malzeme manyetik

hale gelir.

Anti-ferromanyetik malzemeler, manyetik depolama cihazlarinda kullanilmazlar, ancak

manyetik alan sensorleri, manyetik alanlarin algilanmast ve manyetik gecisli hafiza gibi

uygulamalarda 6nemli bir rol oynarlar. Ayrica, antiferromanyetik materyaller, manyetik bir ortamda

diger malzemelerin manyetik oOzelliklerini degistirebilir ve kontrol edebilirler. Bu ozellikler,

spintronik ve manyetoelektrik cihazlar gibi ileri teknolojilerin gelistirilmesinde potansiyel

uygulamalar sunar.

Ornekler:

Krom (Cr)

Manganez Oksit (MnQ)
Nikel Oksit (NiO)
Hematit (Fe203)

Ferrimanyetizma: Malzemelerin atomik veya molekiiler manyetik dipol
momentlerinin (spinler) birbirine paralel olarak hizalanmas1 sonucunda, giiglii ve kalic1
bir manyetik alan olusturma egilimidir. Ferromanyetik maddeler, dis manyetik alan
uygulandiginda manyetize olur ve bu manyetizasyon manyetik alan kaldirildiktan sonra
da korunur. Bu malzemeler, dis manyetik alan olmaksizin bile kalic1 bir manyetik alan

olusturabilirler.

Ferromanyetizmanin Temel Ozellikleri

Manyetik Histerezis: Ferromanyetik malzemeler, manyetik alan uygulanip

kaldirildiginda manyetizasyonlarini tamamen kaybetmezler. Bu 6zellik, malzemenin



manyetizasyon-miknatislasma  egrisinde (histerezis dongiisli) gézlemlenebilir.
Histerezis dongiisii, malzemenin kalici manyetik o6zelliklerini ve manyetik
retentivitesini (kalan manyetizasyonu) tanimlar.

Manyetik Domenler: Ferromanyetik maddeler, kiigiik manyetik bdlgelerden
(domenler) olusur. Her domen, i¢cindeki manyetik momentlerin paralel hizalandig1 bir
bolgedir. Domenlerin yonii, dis manyetik alanin etkisiyle hizalanarak net
manyetizasyonu olusturur.

Curie Sicakh@r (T¢): Ferromanyetik maddelerin  manyetik diizenlemelerinin
kayboldugu ve paramanyetik hale geldikleri belirli bir sicaklik vardir. Bu sicakliga
Curie sicakligi denir. Curie sicakliginin iistiinde, malzemenin termal enerjisi manyetik
dipollerin diizenlenmesini bozar ve malzeme paramanyetik hale gelir.

Manyetik Alan Giiclendirme: Ferromanyetik malzemeler, dis manyetik alanin
siddetini biiyiik olclide artirabilir. Bu etki, manyetik gecirgenlik () ile Ol¢iiliir ve
ferromanyetik maddelerde bu deger oldukca yiiksektir.

Ferrimanyetik malzemeler, manyetik depolama cihazlarinda, manyetik alan sensorlerinde,

manyetik alanlarin algilanmasi ve manyetik gecisli hafiza gibi uygulamalarda 6nemli bir rol oynarlar.

Bu ozellikler, spintronik ve manyetoelektrik cihazlar gibi ileri teknolojilerin gelistirilmesinde

potansiyel uygulamalar sunar. Manyetik depolama, elektrik motorlar1 ve jeneratdrlerde manyetik

verimliligi arttirmak, manyetik sensorler ve transformatorlerde giic iletimi, gii¢li, kalict miknatislar

tibbi ve endiistriyel alanda genis kullanim alanlarina sahiptirler.

Ornekler:

Demir (Fe)

Kobalt (Co)

Nikel (Ni)

Samaryum Kobalt (SmCo) miknatislari
Gadolinyum (Gd) (diisiik sicakliklarda)
Manyetik ¢elikler ve alagimlar (6rn. alnikolar)
Neodimyum Demir Bor (NdFeB) miknatislar



Cizelge 1.1. Manyetik malzemelerin siniflandirilmas: (Narang ve Pubby 2021).

Tiir Manyetik momentleri M-H grafigi Ornekler
Paramanyetik ‘ © ‘ Q M Pirit, Biyotit,
Siderit, Aliminyum,
: : : : Gegis metali iyonlart
eseo -
Ferromanyetik M Demir,
‘ ‘ ‘ . ! Hidrojen, Kobalt,
oo 4 Nikel
6060606 | |/ H
o0 '
Antiferromanyetik M Manganez,
: : : : Krom, Hematit
NN
o000 i
Ferrimanyetik Manyetit,
: : : : ' Maghemit, Ferritler
XXX Py
I Y - ~H
Diamanyetik 9 00 O M Kuvars, Kalsit, su,
9 00 0 Inert gazlar, organik
00 O Bilesikler
9000
—————=»H

1.1.4. Manyetik Birimler

e M (Manyetizasyon): Manyetizasyon (M), bir malzemenin manyetik moment
yogunlugunu ifade eder ve birim hacim basina manyetik moment olarak tanimlanir. Bir
malzeme manyetik bir alana maruz kaldiginda, igindeki atomik manyetik momentler
hizalanir ve bu hizalanma manyetizasyon olarak adlandirilir. Manyetizasyon,
malzemenin manyetik 6zelliklerinin bir Sl¢isiidiir ve birimi Tesla/metrekare (T/m?)

cinsindendir.
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e H (Manyetik Alan Siddeti): Manyetik alan siddeti (H), manyetik alanin kuvvetini ve
yoniini tanimlayan bir vektor biiyiikliiktir. H, bir manyetik alanin kaynagi olan akim
tastyan iletkenlerin veya manyetik dipollerin trettigi alam ifade eder. Manyetik alan
birimi amper/metre (A/m) cinsindendir. Manyetik alan, elektrik akimlarinin ve serbest
manyetik kutuplarin olusturdugu manyetik alanin dogrudan bir 6l¢iisiidiir.

e  Manyetik Duygunluk (y): Bir malzemenin manyetik alan altinda manyetizasyonunun
(M) bir olgiisiidiir. Manyetik duyarlilik, uygulanan manyetik alan (H) ile malzemenin

manyetizasyonu arasindaki oran olarak tanimlanir.

_M 2)
X=H

Manyetik duyarlilik, malzemenin mikroskopik manyetik momentlerinin makroskopik
manyetik Ozelliklere nasil katkida bulundugunu anlatarak malzemenin manyetik alanlara karsi
gosterdigi tepkiyi Olgen Onemli bir parametredir ve malzemelerin manyetik &zelliklerinin

anlasilmasinda 6nemli bir rol oynar.

e B (Manyetik Aki Yogunlugu): Manyetik aki yogunlugu (B), manyetik alanin bir malzeme
icinde veya boslukta olusturdugu manyetik kuvvetin yogunlugunu ifade eder. B, aym
zamanda manyetik indiiksiyon olarak da adlandirilir ve manyetik alanin etkisi altinda olusan
kuvvet hatlarmin yogunlugunu belirtir. B'nin birimi Tesla (T) cinsindendir ve bir Tesla, bir
metrekarelik alanda bir Weber'lik manyetik akiya esittir. Manyetik ak1 yogunlugu, manyetik

alan siddeti (H) ve malzemenin manyetik gegirgenligi () ile iliskilidir:

B=uH 3

e  Manyetik Gegirgenlik (p): Bir malzemenin manyetik alan1 ne kadar iyi ilettigini
belirten bir dl¢iidiir. Mutlak ve bagil manyetik gecirgenlik olarak iki temel bilesene
ayrilir. Manyetik gecirgenlik, manyetik malzemelerin davraniglarini anlamak ve gesitli
uygulamalarda malzemelerin performansini belirlemek i¢in kullanilir.

e  Mutlak Manyetik Gecirgenlik (#): Mutlak manyetik gecirgenlik, bir malzemenin
manyetik gecirgenliginin vakumunkiyle karsilagtirilmadan 6lgiilen degeridir.

e Bagil Manyetik Gegirgenlik (u;): Bagil manyetik gegirgenlik, bir malzemenin

manyetik gecirgenliginin vakumunkiyle karsilagtirilmasidir.
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K 4)
e =—
" Ho

Mo. vakumun manyetik gegirgenligidir ve yaklasik olarak 4nx10~7 H/m'dir.

e Illiskiler ve Ozellikler: Bu ii¢ biiyiikliik arasinda belirli bir iliski vardir. Manyetik alan
siddeti (H), manyetik alanin kaynagi olan akimlar veya serbest manyetik kutuplar
tarafindan olusturulur. Manyetik aki yogunlugu (B) ise, Manyetik alanin malzeme
icindeki etkisini ve malzemenin manyetik 6zelliklerini yansitir. Manyetizasyon (M),
malzemenin manyetik cevabini ve icindeki manyetik momentlerin yogunlugunu temsil

eder. B, H ve M arasindaki iliski genellikle su sekilde ifade edilir:

B=po(H+M) (5)

Sonug olarak, M, H ve B terimleri manyetizmanin temel kavramlar1 olup, manyetik
malzemelerin ve manyetik alanlarin anlasilmasinda kritik 6neme sahiptir ve M ile H arasindaki iliski

sekil 1.1°de agiklanmugtir.

Tim domenler alan
yininde smrall ve tam
doyuma ulasilimis.

M ==
Uygulanan manyetik alan 0 L =
oldugu halde malzemenin bir S = -
manyetizasyona sahip  oldudu
gordlor.Bu kahcr miknatislanma
(M.} olarak adlandinr.

Malzemsye alan uygulandikca
lineer olmayan bir manyetizasyon
edrisi gosterir.

r - .
= ,
ey

F o Rl

o
~ 71 H

1

Uygulanan alanin yond dedistirili
siddeti arttitihirsa  manyetizasyo
tekrar 0 olur. Uygulanan bu ters ala
siddetine H,. zorlayici alan denir.

o= —

-

- el W o

Zit yonde doyuma
ulagiimis.

Sekil 1.1. M-H grafigi yorumlanmasi

1.1.5. Nanopartikiiller
Nanopartikiiller, boyutlar1 nanometre (nm) 6lgeginde olan (genellikle 1-100 nm araliginda)

partikiillerdir. Bu kii¢iik boyutlari, onlar1 hem fiziksel hem de kimyasal 6zellikler agisindan benzersiz
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kilar. Nanopartikiiller, malzeme biliminden tibba, elektronikten ¢evre bilimlerine kadar bir¢ok

alanda 6nemli uygulamalara sahiptir.

Fiziksel ve Kimyasal Ozellikler
Nanopartikiillerin 6zellikleri, makro 6l¢ekli benzerlerinden 6nemli 6lgiide farkli olabilir. Bu

ozellikler sunlari igerir:

e  Yiiksek Yiizey Alam: Nanopartikiillerin kii¢iik boyutlari, biiyiik bir yilizey alanina sahip
olmalarini saglar. Bu, kimyasal reaktiviteyi ve katalitik aktivitelerini artirir.

e Kuantum Etkileri: Nanopartikiiller, boyutlari kuantum mekanigi ile tanimlanan
Olceklere yaklastikca, kuantum etkileri gosterebilirler. Bu, 6zellikle optik, elektronik ve
manyetik 6zelliklerde belirgin degisikliklere yol acar.

e Optik Ozellikler: Nanopartikiiller, boyutlarina ve sekillerine bagl olarak farkli optik
ozellikler sergilerler. Bu ozellikler, plazmonik rezonans ve kuantum noktalardan

kaynaklanir.

Uretim Yontemleri

Nanopartikiiller, iki ana yontemle iiretilebilir:

e  Top-Down Yontemleri: Daha biiyiik parcaciklarin mekanik 6giitme veya diger fiziksel
islemlerle daha kiiciik pargalara ayrilmasidir.

e ottom-Up Yontemleri: Atom veya molekiil seviyesindeki yapi taglariin bir araya
gelerek nanopartikiilleri olugturmasidir. Kimyasal buhar biriktirme (CVD) ve sol-jel

sentezi gibi yontemler bu kategoriye girer.

Uygulama Alanlari

Nanopartikiillerin genis bir uygulama yelpazesi vardir:

e Tip ve Biyoteknoloji: ilag tasima sistemleri, kanser tedavileri, biyosensdrler ve
goriintiileme ajanlar1 olarak kullanilirlar.

e Elektronik ve Optoelektronik: Yari iletken nanokristaller, kuantum noktalar ve diger
nano Olcekli yap1 taslari, yliksek performansh elektronik cihazlarin ve fotonik
sistemlerin gelistirilmesinde kullanilir.

¢  Malzeme Bilimi: Nanokompozitler, giiglii ve hafif malzemeler iiretmek i¢in kullanilir.
Nanoteller ve nanolifler, mekanik ve elektriksel 6zelliklerin iyilestirilmesinde dnemli

rol oynar.
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e Cevre Bilimleri: Kirleticilerin giderilmesi, su aritma ve gevre temizligi gibi alanlarda
kullanilirlar. Nanopartikiiller, agir metallerin ve organik kirleticilerin etkili bir sekilde
temizlenmesini saglar.

e  Enerji: Giines hiicreleri, yakit hiicreleri ve bataryalar gibi enerji iiretim ve depolama
sistemlerinde kullanilirlar. Nanopartikiiller, enerji doniisiim verimliligini artirabilir ve

yeni enerji ¢oziimleri sunabilir.

Sonug olarak, nanopartikiiller, sahip olduklar1 benzersiz 6zellikler sayesinde bilim ve
teknolojide devrim niteliginde gelismelere yol agmaktadir. Bu kiiciik ancak etkili pargaciklar, bir¢ok

endiistri ve aragtirma alaninda biiyiik potansiyel sunmaktadir.

1.1.6. Manyetik Nanopartikiiller

Ferritler: Manyetik malzemeler, disaridan bir manyetik alan uygulandiginda kendilerini
manyetize eden 6zel maddelerdir. Bu malzemeler kesfedildigi giinden bu yana, insanligin ilgisini
ceken cesitli dikkat ¢ekici ozelliklere sahip olmustur. Ornegin, erken donemlerde yon bulma
amaciyla kullanilan ve "Manyetik Tas" olarak bilinen malzeme, aslinda dogal bir mineral olan
magnetit (FesOs) idi. Dogal manyetizma agisindan degerlendirildiginde, bu tiir malzemeler,
uygulanan dis manyetik alana goére ya ¢cekim kuvvetiyle i¢lerine dogru yonelir ya da itme kuvvetiyle
disar1 dogru itilirler. Bu davraniglari, kiitle manyetik duygunluk (y) olarak bilinen bir parametre ile
ifade edilir. Manyetik malzemeler, bu duygunluk katsayilarma gore bes temel kategoriye
ayrilmaktadir: diyamanyetik, paramanyetik, ferromanyetik, ferrimanyetik ve antiferromanyetik. Her
bir kategori, malzemenin manyetik alanlara kars1 gosterdigi farkli tepkileri ve 6zellikleri tanimlar.
Bu siniflandirma, malzemelerin manyetik davraniglarinin daha iyi anlagilmasimi ve uygulama
alanlarinda uygun se¢imlerin yapilmasini saglar.

Ferritler, metal katyonlarinin ve oksijen anyonlarinin diizenli bir sekilde kristal 6rgii yapilar
olusturarak yer aldigi ferrimanyetik malzemeler grubuna aittir. Bu malzemeler, farkli metal
iyonlarimin ¢esitli geometrik dizilimler sergileyerek ferrimanyetik 6zelliklerin ortaya ¢ikmasini
saglar. Ferritlerin kristal yapisi, manyetik alanlar altinda belirli bir diizenleme ve yonlenme
gostererek, onlari elektronik ve manyetik uygulamalarda son derece yararli hale getirir. Bu nedenle,
ferritler, hem yapisal hem de manyetik 6zellikler agisindan 6nemli bir malzeme kategorisini temsil
eder. Ferritler hem elektriksel direnglidir hem de manyetik olarak ferrimanyetiktir. Tokyo Teknoloji
Enstitiisii'nden Yogoro Kato ve Takeshi Takei, ferrit bilesigini ilk kez 1930 yilinda sentezlediler.
(Okamato,2009) Bu malzemeler c¢ok stabil ve cesitli ozelliklerle iiretilebilirler. Uygulamalart
etkileyici bir yelpazeyi kapsar; bunlar milimetre dalga entegre devreler, kalici miknatislar,
transformator ¢ekirdekleri, anten ¢ubuklari, bellek ¢ipleri, doniistiiriiciiler, aktivatorler, manyetik

kaydediciler, bilgisayar bilesenleri, ila¢ dagitim sistemleri ve mikrodalga cihazlar1 gibi alanlar igerir.
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Bu malzemelerin genis kapsami nedeniyle, malzeme bilimi arastirmacilan ferritlerin 6zelliklerini
gelistirmeye 6zel bir ilgi gostermektedirler.

Glinlimiizde, mikrodalga teknolojisi daha yiiksek frekanslara (mikrodalgalardan mm
dalgalarina) ve daha genis bant genisliklerine dogru ilerlemektedir. Teknolojinin hizina ayak
uydurabilmek i¢in malzeme bilimi ve miithendisligi uyumlu se¢enekler sunmak zorunda kalmaktadir.
Ferritler, ¢cok yiliksek ozgiil direng, manyetik 6zellikleri sekillendirme konusunda dikkate deger
esneklik, hazirlama kolayligi, fiyat ve performanslar1 géz oniine alindiginda tiim bu mikrodalga
uygulamalari i¢in ¢6zlim olarak ortaya ¢ikmislardir. Sirkiilasyon ve izolasyon gibi karsilikli olmayan
islemler gerektiren uygulamalarda, ferrit cihazlar1 i¢in daha iyi bir alternatif yoktur.

Yapilarina bagl olarak, ferritler dort genel kategoriye ayrilabilir: garnetler, orto-ferritler,
hegzagonal ferritler ve spinel ferritler. Garnetler, "sert manyetik" 6zelliklere sahip ferritler sinifidir
ve genel kimyasal bilesimi Rs(FesO12) seklindedir, burada R nadir-toprak olarak tanimlanir.
Garnetlerr tg tiir kristalografik yapiya sahiptir: tetrahedral, octahedral ve dodecahedral. Yttrium
garnet, granatlarin yaygin bir ornegidir. Orto-ferritler, orto-rombik kristal yapiya ve uzay grubu
Pbnm'ye sahiptir. Bu ferritlerin kimyasal formiiliit RFeOs, burada R nadir-toprak elementini ifade
eder. Orto-ferritler genellikle zayif ferromanyetik malzemelerdir. LaFeOs (Lantan Ferrit) ve DyFeO3
(Disprosyum Ferrit)), orto-ferritlerin drnekleridir. Hegzagonal ferritler, kimyasal formiilii MFe12019
olan ferritlerdir, burada M barium, stronsiyum, kalsiyum veya kursun olabilir. Hegzagonal ferritlerde
iki tiir kristalografik yapi bulunur: tetrahedral ve octahedral. Altigen ferritlerin manyetik kolay
eksenli karmasgik kristal yapilari vardir. Bu ferritler magnetik olarak serttir. (Pullar,2012)

Spinel Ferritler: Son yillarda, spinel ferritlere olan ilgi artmistir, bu da arastirma
makalelerindeki artisla iliskilidir. Ornegin, Scopus veritabanina gore, 2019'da yayimlanan arastirma
makalelerinin sayis1 rekor diizeyde olmustur.

Dérdiincii en 6nemli ferrit kategorisi spinel ferritlerdir. 'Spinel' terimi, genel formiilii AB,O4
olan kiibik yap1 i¢in kullanilir; burada A divalent katyonu, B ise trivalent katyonu temsil eder. Bu
nedenle, spinel ferritler, Fe** olarak trivalent katyona sahip siki paketlenmis kiibik yapilar olarak
tanimlanabilir, bu da tam yapisal formiili AFe,O4 yapar. Divalent katyon (A), demir, nikel, ¢inko,
kobalt, mangan, magnezyum, bakir, kadmiyum veya bunlarin kombinasyonlari olabilir. Bu ferritler,
dogal olarak olusan MgAI;O. adli 'spinel' adli bir mineralin yapisiyla benzerlik gosterdikleri igin
adin alirlar. Bu ferritler ayrica ferrospineller veya kiibik ferritler olarak da adlandirilir ve dogal
olarak yari-iletken bir yapiya sahiptirler. (Ditta,2017)

Spinel ferritler, yiiksek doymus manyetizasyon, yiiksek karelik orami (Mr/Ms, high
squareness ratio), biiyiik manyetokristalin anizotropi, diisiik koersivite, yiiksek elektrik direnci,
yiiksek gegirgenlik, diisiik eddy akim kayiplari, yiiksek Curie sicakligi ve mekanik sertlik gibi ilging
manyetik ve elektriksel 6zelliklere sahip malzemelerdir, bu o6zellikler arastirmacilarin dikkatini
cekmistir. Spinel ferritler, genellikle mikrodalga emiciler alaninda ve 3—30 GHz frekans araliginda

uygulamalar bulmakta ve geleneksel olarak kullanilmaktadir. Bu malzemeler, yiiksek termodinamik
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kararlilik, yiiksek elektriksel iletkenlik, yliksek korozyon direnci gibi 6zelliklere sahip olduklari i¢in
metalurjik ve diger yliksek sicaklik alanlarinda tercih edilirler.

Spinel ferritler, normalde altigen ferritlerin yerine tercih edilir. Bunun nedenleri arasinda,
altigen ferritlerin termal olarak uyarilmis kimyasal kararsizlik nedeniyle teknik engeller olusturmasi
ve saf altigen ferrit (hexaferrit) malzemelerinin iretiminin zaman alici, maliyetli ve basarili
olmayabilecek bir prosediir olmasi sayilabilir.

Spinel Ferritlerin Yapisi: Spinel ferritlerin yapisi, kiibik bir birim hiicrede MFe;O, formiilii
ile ifade edilir. Bu yapida, oksijen anyonlar1 ve divalent metal katyonlar: (M?*) tetrahedral "A" site
ve trivalent demir katyonlar1 (Fe**) oktahedral "B" site'de bulunur. Bu yapu, spinel ferritlere benzersiz
elektromanyetik 6zellikler kazandirir.

Spinel ferritler, normal spineller ve ters spineller olmak iizere iki kategoriye ayrilabilir.
Normal spinellerde, divalent metal katyonlar1 (M**) A-konumunda bulunurken, trivalent demir
katyonlar1 (Fe**) tiim B-konumunda bulunur. Ters spinellerde ise bu durum tersidir.

Spinel ferrit MFe,O4'tin kiibik bir birim hiicresi, 8 formiil biriminden olusur ve 56 iyon igerir.
Bu, 32 (8 formiil birimi * 4 iyon) oksijen anyonu, 8 (8 formiil birimi * 1 iyon) M?+ katyonu ve 16 (8
formiil birimi * 2 iyon) Fe3* katyonunu icerir. Ferrit arastirmacilari tarafindan gosterildigi gibi, biiyiik
boyutlu oksijen iyonlari, daha kii¢iik divalent metal katyonlarinin aralikli konumlarin1 doldurarak
sikica paketlenmis bir yiizli merkezi kiibik (fcc) yapr olusturur. (Wahba,2015). Bu yapi
FdsmOx’(227) uzay grubu ile karakterize edilir (Jalaiah ,2017).Biitiin olarak, spinel birim hiicresi

elektriksel olarak notr kalir. Sekil 2°de spinel ferrit yapisi gostermektedir.

B-atoms
octahedral sites

& Oxygen
®

A-atoms
O tetrahedral sites

AB;Og4spinel The red cubes are also contained in the
back half of the unit cell

Sekil 1.2. Spinel ferrit birim hiicre kristal yap1 formu [Ozgur ve ark. 2009]

Spinel yapidaki iki tip kristalografik site bulunmaktadir. Birincisi dort oksijen iyonu
tarafindan cevrili olan tetrahedral "A" site, digeri ise alt1 oksijen iyonu tarafindan ¢evrili olan
oktahedral "B" site'dir. Bir spinel birim hiicresinde 8 A-sites ve 16 B-sites bulunmaktadir. Tetrahedral
sitelerde bulunan iyonlar 'ag olusturucular' olarak bilinirken, oktahedral sitelerde bulunanlar 'ag
degistiricileri' olarak bilinir. Bu yapi, spinel ferritlere benzersiz elektromanyetik 6zellikler

kazandirir.
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Iki katyonik site iizerindeki divalent metal iyonlarmin ve trivalent demir iyonlarmin

dagilimia dayanarak, spinel ferritler genel olarak iki kategoriye ayrilabilir:

a) Normal Spineller: Bu spinel ferritler, 8 adet A-konumunda, 8 adet divalent metal katyonu
(M?*) ve tiim 16 B-konumunda 16 adet trivalent demir katyonu (Fe*") icerir.

Formiil su sekildedir: [M?**]A[Fe**]1BO,, burada A ve B sitelerinin zit spin yonlendirmelerini
temsil eder (Sekil 1.3 sol). Burada, Fe** iyonlar1 ag degistirici olarak rol oynar, M?* iyonlari ise ag

olusturucu olarak rol oynar. ZnFe;04, CdFe20s, normal spinel ferritlerin 6rnekleridir.

b) Ters Spineller: Bu spinel ferritler, 8 adet mevcut 16 B-konumunda, 8 tanesinde divalent
metal katyonu (M?*) ve kalan 8 A-konumunda 16 trivalent demir katyonu (Fe®*") icerir. Formiil su
sekildedir:

[Fe*"][M?** Fe**]04, burada A ve B sitelerinin zit spin yonlendirmelerini temsil eder (Sekil
1.3 sag). Ters spinellerde, Fe** iyonlar1 hem ag olusturucu hem de ag degistirici olarak islev goriir.
Fes04 (manyetit veya demir ferriti), CoFe,O4, NiFe,O4 (Panatage,2012), Ni-Zn ferritleri, ters spinel
ferritlerin 6rnekleridir. (Unal, 2014)

Normal spinel Ters spinel

Sekil 1.3. Spinel ferrit birim hiicre kristal yapisinin normal ve ters formlar1 [Taffa,ve ark. 2016]

Spinel ferritlerin tam kimyasal formiili (M?*Fe*")[M?*Fe*"]Os4 seklindedir, burada
parantezler ve koseli parantezler sirasiyla tetrahedral ve oktahedral koordinasyonlu katyonik siteleri
gosterir. y isareti, A-sitelerinde (tetrahedral) bulunan Fe** iyonlarimin bir fraksiyonu olarak
tanimlanan tersinirlik (inversiyon) derecesini temsil eder. Inversiyon derecesi (), katk1 (doped)

varlig1 (X) miktartyla iligkilidir ve (6) no’ lu denklem ile ifade edilir:

mo_ S
np 2—x—20 (6)
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Burada na ve ng sirasiyla A-sitelerinde ve B-sitelerinde bulunan demir iyonlarinin sayilaridir.
Patange ve ark. bu formiilii, Cr ile degistirilmis nikel spinel ferritler NiFe,xCrOs (X = 0-1) igin
inversiyon parametresini (») hesaplamak i¢in kullandilar. x = 0.2 olan bilesimin, tam ters spinel
yapiya sahip oldugu rapor edildi. Diger yandan, x = 0.8 olan NiFexCrxOs bilesiminin kismen normal

spinel yapiya sahip oldugu rapor edildi.

1.1.7. Nikel Spinel Ferritler

Divalent katyon olarak nikel (Ni) igeren spinel ferritlerdir. Ni-ferrit, 10° Q cm'den biiyiik bir
direng ile yiiksek direngli bir malzemedir. (Eindhoven, 1959). Nikel ferriti, ters spinel yapiya sahiptir.
8 tetrahedral bosluk (A-siteleri) Fe** iyonlar1 tarafindan isgal edilirken, 16 oktahedral bosluk (B-
siteleri) Fe** ve Ni** iyonlar tarafindan esit oranda isgal edilir. Saf nikel ferritleri igin, inversiyon
derecesi 1'dir. Yiiksek elektrik direnci, diisiik koersivite, orta doymus manyetizasyon ve diisiik
histerezis kayiplar1 nedeniyle, nikel ferritleri yumusak ferritler sinifina dahil edilir. Bu yumusak
manyetik malzemeler aynmi zamanda yiiksek frekansta yiiksek gegirgenlik, mekanik sertlik,
elektrokimyasal kararlilik, makul maliyet ve diisiik dielektrik ve eddy akim kayiplar gibi diger
olumlu 6zellikler sunar.

Bu ozelliklerden dolayi, bu ferritler genis bir uygulama yelpazesinde basarili bir sekilde
kullanilmaktadir: anten ftretimi (Rubinger,2007), biyomedikal uygulamalar ve tibbi teshis
(Rahimia,2014), katalizérler (Ramankutty,2001), bilgisayar bellekleri (Chavan,2017), elektrikli
cihazlar (Wu,2017), elektronik cihazlar (Mathe,2013), ozellikle Hall-Heroult islemi kullanilarak
aliminyum tretimi i¢in elektrometalurjik uygulamalar (Berchmans,2004), siiperkapasitorde enerji
depolama, biyoteknoloji (Misra,2010), ferro-sivilar (Sousa,2012), gaz sensorleri (Chen,2010),
yiiksek yogunluklu bilgi depolama (Koseoglu,2009), yiiksek kaliteli filtreler, izolatorler, kalict
miknatislar (Akhtar,2017), bobinler, AC/DC doniistiiriiciiler, elektromanyetik giiriiltii bastiricilar
(Ghodake,2016), faz kaydiricilar (Kulikowski,1990), yiiksek frekanshi transformatérler
(Dhaou,2017), indiiksiyon 1sitma (Gao,2013), internet (Liu,2017), mikrodalga cihazlar
(Vladikova,1990), manyetik dolgu maddeleri (Sozeri,2016), manyetik kayit ortamlar
(Hussain,2012), manyetik sivilar (Huo0,2009), manyetik rezonans goriintiileme (Chen,2017),
manyetik sensorler (Jia,2011), manyeto-direng kafalari (Pikula,2008), manyeto-kalorik sogutma
(Chen,1998), manyetik ayirma (Sozeri,2012), tipta manyetik ila¢ tasiyici ve hipertermi ajanmi
(Ashig,2017), mikrodalga emilimi (Aggarwal,2019), ¢cok katmanli yonga bobinleri (Dhaou,2017),
giic uygulamalar1 (Ji,2010), radyo frekans devreleri (Sinfr6nio,2017), telekomiinikasyon
uygulamalar1 (Velmurugana,2010), transformator ¢ekirdekleri (Hcini,2017), spintronikler ve
akttatorler (Mani,2017), kat1 oksit yakit hiicreleri (Kumar,2013), su aritma yontemleri (Rana,2005 )
ve daha bir¢ok alanda kullanilirlar.

Nikel spinel ferritler, ¢esitli uygulama alanlarina sahip olduklari i¢in spinel ferrit bilim

insanlarimin dikkatini ¢ekmistir. Bu nedenle, bu ferritler {izerinde birgok deney yapilmis ve farkli
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sentez teknikleri kullanilmistir. Bu sentez teknikleri, ferrit partikiillerinin hazirlanmasinda farkl

yaklagimlar sunar:
Baglica iiretim yontemleri; katihal tepkime yontemi, birlikte ¢oktiirme yontemi, hidrotermal yontem,
mikro emiilsiyon yontemi, solvotermal yontem ve sol-jel yontemidir. Bu yontemler materyal metot

kisminda detaylica agiklanmustir.
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2. ONCEKI CALISMALAR

Ferritler, metal katyonlarinin ve oksijen anyonlarmin kristal kafeste farkli geometrik
yapilandirmalar olusturacak sekilde diizenlendigi ferrimanyetik malzemeler kategorisine aittir
(Horvath, 2000). Ferrit malzemeler, manyetik 6zellikleri nedeniyle endiistride genis bir kullanim
alanina sahiptir. Elektronik cihazlarda, 6zellikle yiiksek frekansli uygulamalarda manyetik ¢ekirdek
olarak kullanilirlar. Ferritler, diisiik elektriksel iletkenlikleri sayesinde enerji kaybinit minimize eder
ve elektromanyetik girisimleri azaltir. Bu 06zellikleri, onlar1 endiiktorler, transformatdrler ve
manyetik ¢ekirdekler gibi bilesenler i¢in ideal kilar.

Ferritlerdeki ilk ger¢ek arastirma yaymi 1953'te gergeklesti, Hastings ve Corliss ndtron
sacilma yontemiyle nikel ve ¢inko ferritlerin kimyasal ve manyetik 6zelliklerini oda sicakliginda
analiz ettiler. Analizlerine dayanarak, nikel ferritlerinin ters manyetik bir yapiya sahip oldugu ve
ozelliklerinin ferrimanyetizmanin Néel modeli ile iyi uyumlu oldugu deneysel olarak dogruland.
1953'te Ni ferritlerine iliskin ilk aragtirma raporundan sonra, bu ferritler bir sonraki 8 y1l boyunca
dikkat ¢ekmedi. 1961 yilinda Shafer ve arkadaslarinin raporuyla yeniden ilgi uyandi. Bu ¢aligmada,
Ni ferritinin faz denge kosullar1 yiiksek sicakliklarda (1400 °C, 1500 °C ve 1600 °C)
termogravimetrik (TG) analiz ve ani sogutma deneyleri kullanilarak belirlendi. Shafer, fazladan
nikelin spinel kafeste ¢ozlinme miktarinin, sentez sicakligi ve basinca bagli oldugunu bildirdi (Shafer
ve Chem 1961). Shafer ve arkadaslarinin fikri daha sonra iki arastirma grubu tarafindan da takip
edildi. Aynmi1 yil, Parker ve arkadaslar1 uygun 1s1 islemi ile fazla nikel igeren kimyasal bilesimi
Ni1o20Fe204 olan spinel ferrit hazirladilar. Hazirlanan nikel fazlahigi ferritlerinin yiiksek direng
uygulamalar1 i¢in kullanisht olabilecegi onerildi (Parker ve ark. 1961). Ug yil sonra, Elwell ve
arkadaglar1 sentez siirecindeki sicaklik ve basing kosullarinin ferritin bilesimini ve manyetik
momentini etkiledigini deneysel olarak kanitladilar. Spinel orgiisiindeki bir oksijen atomunun
eksikliginin manyetik momentte yaklasik 0.4 uB artisa neden oldugu 6ne siriildi (Elwell ve ark.
1964). Hasting ve arkadaslarimin arastirma yaklasimi, Youssef ve arkadaglari tarafindan 1969'da
tekrar kullanildi. Bu amagla da polarize nétronlar nikel ferritlerinin kimyasal ve manyetik
yapilarindaki belirsizlikleri ¢6zmek i¢in kullanildi. Youssef ve arkadaslari, nikel ferritlerinin ters
spinel dogasini kanitlamanin yani sira, saf nikel ferriti i¢in oksijen parametresini (0.2573 £+ 0.0003)
ve net manyetik momenti (2.09 uB) belirlediler. Ayrica, A-Sitelerindeki ferrit iyonlarinin manyetik
momenti (4.86 uB), B-sitelerindeki ferrit iyonlarinin manyetik momenti (4.73 uB) ve B-sitelerindeki
nikel iyonlarinin manyetik momenti (2.22 uB) degerleri de rapor edildi (Youseef ve ark. 1969).

Spinel ferrit terimi, metal oksitleri ve diger elementlerden olusan dogal bir malzeme olan
spinel mineralinin adindan tiiretilmistir. Metal oksitleri toz halinde karistirilir ve ardindan seramik
bir malzeme olusturmak i¢in bir firinda sinterlenir. Spinel ferritleri, AFe>O4 genel formiilii ile temsil
edilir; burada A, iki degerlikli metal katyonlarim1 (Ni?*, Cu?*, Mn?*, Zn?*, Co?" vb.) ifade eder. Bu

yap1, A?" ve Fe*" iyonlarinin iki farkli kristalografik bolgede yer aldigi, oksijen atomlarindan olusan
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sik1 bir kiibik yap1 olarak gosterilebilir (Mokhosi ve ark. 2022, Malik ve ark. 2023). Bu bolgeler,
sirasiyla tetrahedral (A-yeri) ve oktahedral (B-yeri) oksijen koordinasyonu olarak adlandirilir. Spinel
yapisi, katyonik dolum igin iki katyon yerinden olusur. 8 A-yeri, metal katyonlarinin oksijen ile
tetrahedral koordinasyon yaptigi alanlardir ve 16 B-yeri, oktahedral koordinasyona sahiptir. A-
yerleri, sekiz tane iki degerlikli A** katyonu ile doldugunda ve B-yerleri, 16 tane ii¢ degerlikli demir
(Fe*") katyonu ile doldugunda ferrit normal bir spinel olarak adlandirilir. A-yerleri, Fe*" katyonlarinin
yarisi ile tamamen doldugunda ve B-yerleri, A** ve diger yarisi Fe*" katyonlar1 ile rastgele
doldugunda yap1 ters spinel olarak adlandirilir (Tomar ve Jeevanandam 2020, Qin ve ark. 2021,
Narang ve Pubby 2021).

Literatiirde nanopartikiil malzemeler ile ilgili daha fazla galismaya rastlamak miimkiindiir.
Ornegin 2003 yilinda, Hai ve ekibi, spin sprey ferrit kaplama ydntemini kullanarak hazirlanan nikel
ferritlerinin manyetik 6zelliklerini rapor etti. Daha sonra, Misra ve ark. 2003 bu ferritleri mikro-
emiilsiyon teknigi kullanarak hazirladi ve bunlarin manyeto-optik cihazlarda kullanilabilirliklerini
inceledi. Mikro-emiilsiyon yontemi, malzemenin manyeto-optik cihazlar i¢in uygun hale getirilmesi
icin dar bir boyut dagilimina sahip olmasini saglamak amaciyla kullanildi. Ayni yil iginde, Ni ferrit
hidrotermal islem kullanilarak hazirlandi ve hava iginde sivilastirilmis petrol gazinin (LPG)
tespitinde kullanimi test edildi. Ni ferritin bu gaz algilama uygulamasi i¢in etkili oldugu bulundu.
Ancak, gaz algilama ozelliklerini iyilestirmek i¢in %1 agirlikca paladyum eklenmesi gerektigi
bildirildi ve bu durumun 200 °C galigsma sicakliginda havadaki 25 ppm LPG'yi algiladig rapor edildi
(Satyanarayana ve ark. 2003). Daha sonra saf nikel ferrit sentezlemek i¢in ters micelle (welter ile
emiilsiyon) yontemi benimsendi ve bu da diger yontemlerle yapilan 6nceki raporlara gére dnemli
Ol¢iide daha kiiglik, 3 nm boyutunda kristalitler elde edildi. Bu y6ntemle elde edilen ferritlerin
kimyasal bilesimi NixFe;<Os olarak tahmin edildi ve tahmini parcacik cap1 yaklasik 4 nm
civarindaydi. Oda sicakliginda ferrit i¢in daha kiigiik bir doyum manyetizasyon degeri bildirildi (Kale
ve ark. 2004).

Jung ve ekibi (2009), farkli onciillerle sprey piroliz yontemi kullanarak hazirlanan nikel
ferritlerinin 6zelliklerini inceledi. Organik bir katki maddesi olarak sitrik asit kullanilarak, 30 ila 36
nm arasinda degisen boyutlarda kristaller elde edildi ve farkli 6nciiler igin 37 ila 42 emu g arasinda
degisen doyum manyetizasyonu rapor edildi.

Wang ve ekibi (2010), hidrotermal kristallesme yontemini kullanarak sentezlenen nikel ferrit
nano taneciklerinin siiper-paramanyetik dogasini bildirdi ve boyutlarmin 5 ila 12 nm arasinda
degistigini belirtti.

Dixit ve ekibi (2012), lazer darbeleme biriktirme teknigi (pulsed laser deposition) kullanarak
nikel ferrit hazirladi ve optik 6zelliklerini inceledi. Optik band araligi 5.7 eV olarak bildirildi, bu
deger onceki ¢alismalardan 6nemli 6lgiide farkliydi. Sonraki 4 yil i¢inde, farkli arastirmacilar nikel

ferritlerin 6zelliklerini iyilestirmek amaciyla modifiye edilmis sol-jel yontemleri kullanmislardir. Li
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ve ekibi (2014), sentez igin sablon olarak pamuk/siinger kullanirken, Atif ve ekibi (2015), sentez
stirecinde yakit olarak {ire kullanmislardir.

Chauhan ve ekibi (2016) , farkli yakitlarla hazirlanan saf nikel ferritlerini inceledi ve sitrik
asit kullanimimni en iyi segenek olarak dnerdi.

Ayrica, bazi arasgtirmacilar nikel ferritleri farkli iiretim ydntemleriyle ince film seklinde
iretmeye calistilar. Bu ¢aligmalar, ferritlerin manyetik ve optik 6zelliklerini incelemeyi amagladi.
Ornegin, Banks ve ekibi vakum buharlastirma ve yiiksek sicaklik oksidasyon teknigi kullanarak nikel
ferrit ince filmleri hazirladilar (Banks ve ark.1961).

J.S. Ghodake ve ekibi, Nig.¢xZno35CoxFe2.0504 (x = 0.0, 0.1, 0.2, 0.3, 0.4) ferritleri hazirlamak
icin sitrat-nitrat yanma ydntemini benimsemis ve 0.26—0.48 pm araliginda tane boyutuna ve 39-52
nm araliginda kristalit boyutuna sahip tek fazli ferritleri bagartyla elde etmislerdir. Sentez prosediirt,
stokiyometrik karisimin 600 °C'de 1 saat boyunca hava i¢inde baslangi¢ ayrismasini, ardindan 1000
°C'de 1 saatlik on sinterlemeyi ve son olarak 1000 °C'de 1 saatlik nihai sinterlemeyi igermektedir
(Ghodake ve ark. 2016).

2016 yilinda C. Stergiou Nig25Zng25Co0 sFe204 ferritlerinin mikro yapisi ve elektromanyetik
ozellikleri iizerindeki 6n pisirme sicakligi (TP) ve sinterleme sicakligimin (TS) roliinii analiz etti.
Sentez i¢in farkli TP (750 °C, 1000 °C) ve farkli TS (1200 °C, 1250 °C) kullanilarak geleneksel kati
hal reaksiyon yontemi kullanildi. Hem TP hem de TS'nin 6nemli mikro yapisal farkliliklar
olusturdugu, ancak TSmin mikrodalga elektromanyetik Ozellikleri etkilemede daha kritik bir
parametre oldugu sonucuna varildi. Yiiksek TP ve yiiksek TS'nin yiiksek yogunluklu seramikler ile
sonuclandig1 gosterildi. On pisirme sicakliginin diisiiriilmesi, yogunlukta azalmaya ve gdzeneklilikte
artisa, sinterleme sicakliginin diisliriilmesi ise hem yogunlukta hem de tane boyutunda azalmaya ve
gozeneklilikte artisa yol agmaktadir. Hazirlanan ferritler igin, sinterleme sicakligmin 1250 °C'den
1200 °C'ye diisiiriilmesinin, tane boyutunda 3.4 um'den 2.1 pm'ye azalma ile sonu¢landig1 gosterildi
(Stergiou 2016).

Chauhan ve ekibi 2016 yilinda, farkl1 yakitlar- sitrik asit, glisin ve DL-alanin - kullanarak
saf nikel ferrit hazirlamis ve bunlar arasinda en iyi se¢enegin sitrik asit oldugunu 6nermistir.

Hcini ve ¢alisma arkadaslar1 2017 yilinda, Pechini'nin sol-jel teknigini kullanarak Ni-Co ve
Mg-Co ferritleri hazirladilar. Ni-Co ferritler, Mg-Co ferritlere kiyasla daha diisiik sicaklikta ve daha
kisa siirede sinterlendi. XRD karakterizasyonunda, Fd3m uzay grubuna sahip saf spinel faz1 belirtildi.
SEM analizinde, ihmal edilebilir gézeneklilik ile yaklasik 0.5 pm ortalama boyuta sahip uniform tane
boyutu dagilimi gozlendi. Empedans analizi, 200-420 K sicaklik araliginda ve 10>-107 Hz frekans
araliginda ayrintili bir sekilde gergeklestirildi.

Safari ve ark. 2017 yilinda, ferriti plazma-ark yontemiyle sentezlemistir. Nano partikdilleri
sentezlemek i¢in 3000 °C'yi asan yiiksek sicaklikta plazma arki kullanilmistir. Tozlar, 400A akim
uygulanarak farkli atmosferlerde sentezlenmistir. XRD sonuglari, (Ni,Fe) Fe:Os, ZnO ve

Feo720Zn 13 fazlarmin varhigini géstermistir. SEM analizi, dar boyut dagilimma sahip kiiresel
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topaklanmig (aglomere) partikiilleri ortaya koymustur. Argon kullanilarak elde edilen partikiil
boyutunun (200 nm), hava ve oksijen kullanilarak elde edilen partikiil boyutunun (100 nm) iki kati
oldugu bildirilmistir.

Meng ve ekibi 2017 yilinda, sol-jel oto-yanma yontemini kullanarak NilnFe,.xO4 (x = 0.0,
0.1, 0.2, 0.3, 0.4) ferritlerini hazirlamislardir. Ferritlerde x = 0.3'e kadar saf spinel faz
gozlemlenirken, x = 0.4 i¢in kii¢iik miktarda In»Os izleri gdzlemlenmistir. Ayrica, indiyum doping
arttikga Orgli sabiti artmus, kristalit boyutu ise azalmistir. Koersivite azalmis, doyum manyetizasyonu
ise ¢an seklinde bir tepki gostermistir. SEM analizinde, homojen olmayan boyut dagilimina sahip
topaklanmis taneler bildirilmistir. Sentezlenen Ni-In ferritlerin, girdap akimi kayiplarini azaltma
uygulamalarinda kullanilmak tizere onerildigi belirtilmistir.

Warsi ve calisma arkadaslari, 2017 yilinda praseodim ile katkilama yapilmis Ni-Li ferritleri
inceledi. Ferritlerin sentezi i¢in mikro emiilsiyon yontemi kullanildi. XRD analizinde PrFeO;'iin
ikincil faz1 gdzlemlendi. Orgii sabiti artan Pr konsantrasyonu ile artis egilimi gosterirken, kristalit
boyutu diizensiz bir egilim gdsterdi. Bu diizensiz degisim, biiylik boyutlu Pr»+ iyon yerdegistirmesi
nedeniyle olusan ikincil fazin (orto-faz) gelisimi temelinde agiklandi.

Pubby ve ekibi 2018 yilinda, Pechini'nin sol-jel yontemiyle ancak farkli kosullarda nikel-
kobalt ferritleri hazirladi. Ornekler, uygun tane boyutlarma ulasmak i¢in 1000 °C'de 6 saat boyunca
sinterlendi. Elde edilen 6rgii sabiti (8.33-8.38 A), tane boyutu (80-95 nm) ve kristalit boyutun (26.2—
31.8 nm) saptamuglardir. Bu degerlerde Hcini ve ekibi (2017) tarafindan bildirilen degerlerden gok
daha kii¢lik degerdedir.

Arboleda ve ekibi, 2018 yilinda bu Ni-Zn ferritlerde Spin Seebeck etkisini bildirmistir.

Ayrica, Sr'nin hiicre tutunumu ve bilylimesi i¢in gozenekli yiizeylere sahip iskeleler gibi diger
biyolojik amagli malzemelerin biyoyararlanimini artirabilecegi belirtilmistir (Tsai ve ark. 2018 ve
Murugesan ve ark. 2022).

Tamayo ve ark. 2019 Mossbauer spektroskopisi teknigi ile, ferritlerde ters cevrilme
derecesini (L) hesapladilar. NiFe;O4 igin recoilless f-faktorleri orani, diisiik sicakliklarda 1, oda
sicakliginda 0.94 olarak varsayilmaktadir. Bu c¢alismada, NiFe;Os, nikel oksit ve hematit
karisimindan sentezlenmis ve cesitli karakterizasyon teknikleriyle incelenmistir. Elde edilen
sonuglar, NiFe;O4'lin spinel yapisini dogrulamis ve ters gevrilme derecesinin (A = 0.96) belirlendigi
goriilmiigtiir. Oda sicakliginda 1.09 + 0.01 degeri hesaplanmustir.

Dominguez-Arvizu ve ark. (2019) ge¢is metal spinel ferritleri olan MFeOs, bu reaksiyonda
goriiniir 151k altinda dikkat ¢ekici bir aktivite sergiledigini rapor etmislerdir. Ancak, bu malzemelerin
optik ozellikleri fotokatalitik kinetik caligmalarda tam olarak belirlenmemistir. Bu arastirmada,
sentezlenen ve ticari NiFe,Os nanopartikiilleri karsilastirilmistir. NiFe,O4, Pechini yOntemiyle
sentezlenmis ve her iki malzeme icin yapisal, dokusal ve optik karakterizasyon XRD, TEM, TGA,
BET yiizey alan1 ve UV/Vis spektroskopisi ile gerceklestirilmistir. Hidrojen iiretimi i¢in fotokatalitik
degerlendirme yapilmistir. NiFe204'{in optik o6zellikleri UV/Vis spektroskopisi ile ve Radyatif
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Transfer Denklemi (RTE) i¢in basitlestirilmis bir teorik model olan Alti Akis Modeli (SFM)
kullanilarak belirlenmistir. Yapilan tiim karakterizasyonlar ve elde edilen katsayilar, sentezlenen
ferritin gozenekliligine atfedilen absorpsiyon ve sagilma katsayilari arasindaki farklar1 bulmak igin
karsilagtirilmigtir.

Yaqoob ve ark. (2019) MFe;Os (M = Co, Ni, Cu, Zn) spinel ferrit nanopartikiilleri,
mikrodalga yanma yontemiyle metal nitratlar1 ve tire kullanilarak hazirlanmistir. X-1s1m1 kirinimu
analizi, NiFe,04 ve ZnFe,Os i¢in tek faz olusumunu, CoFe>O4 ve CuFe;O4 i¢in ise ikincil fazlarin
varliginmi gostermektedir. Tavlama sonras1 CuFe,O4 tek kiibik faza donligsmiistiir. SEM goriintiileri,
nanoskalada topaklanma olmus parcaciklar gostermektedir. M-H egrileri, CoFe;O4, NiFe O4 ve
CuFe,0; icin ferromanyetik, ZnFe,Oy4 icin sliperparamanyetik davranis sergilemektedir. Hazirlanan
nanopartikiiller, su ¢ozeltilerinden kadmiyum (Cd*") ve kursun (Pb?") uzaklastirma testlerinde,
maksimum adsorpsiyon kapasitesi olarak sirasiyla 69.4 ve 47.1 mg/g verimlilik gostermistir.
Secicilikte, CoFe 04 Cd*" i¢in, ZnFe>O4 ise Pb** i¢in daha etkilidir.

Pubby ve ark. (2020) Pechini sol-jel yontemiyle sentezlenen nikel kobalt ferritlerinin
manyetik, elastik, dielektrik, mikrodalga emilim ve optik 6zellikleri incelenmistir. Kobalt doping ile
doygunluk manyetizasyonu, koersivite ve Curie sicakligi artmistir. NC 0.90 bilesimi i¢in yiiksek
(86.12 emu g) ve diisiik koersivite (694.7 Oe) kombinasyonu optimize edilmistir. Curie sicakligi,
Co miktar1 0.0'dan 1.0'a giktikga 602 °C'den 705 °C'ye yiikselmistir. FT-IR spektrumunda, 400—600
cm™! araliginda karakteristik emilim bantlar1 gozlemlenmistir. Dielektrik ve empedans 6zellikleri, 20
Hz-120 MHz frekans araliginda empedans analizorii ile belirlenmistir. Hazirlanan ferritler, 12.4-18
GHz frekans bandindaki uygulamalann igin vektér ag analizérii (VNA) kullanilarak
degerlendirilmistir. NC 0.90 bilesimi i¢in 15.74 GHz frekansinda-44.48 dB'lik minimum yansima
kaybi elde edilmistir. 350 nm uyarim dalga boyunda optik spektrumlar, tiim bilesimlerde 330 nm
civarinda keskin zirveler gostermektedir.

Ozcelik ve ark.(2021) tarafindan su ig¢inde subnanosaniye lazer koparma (ablasyon)
yontemiyle elde edilen NiFe.Os nanoparcaciklarmin (NP'ler) yapisal ozelliklerini, manyetik
davraniglarini, fotokatalitik ozelliklerini ve kan uyumlulugunu incelemektir. Nanopargaciklarin
yapisi ve boyut dagilimi, X-Isin1 Difraktometrisi (XRD) ve Gegirimli Elektron Mikroskobu (TEM)
kullanilarak analiz edilmistir. Fotokatalitik 6zellikler, Metilen Mavisi (MeB) boyasinin ortamda
mevcut gorlinen 151k altinda fotodegradasyonu {izerinden degerlendirilmistir. NiFe2Oa
nanoparcaciklarinin fotokatalitik bozunma mekanizmasini belirlemek i¢in dort farkli kinetik model
degerlendirilmis ve deneysel kinetik verilerin analizinde en uygun modelin s6zde (pseudo) ikinci
dereceden kinetik modeli oldugu tespit edilmistir. NiFe.O4 nanopargaciklarinin hemokompatibilitesi,
saglikli goniillillerden alinan insan eritrositleri kullanilarak hemoliz testleri ile incelenmistir. NiFe2Oa
nanoparcaciklarinin, 0,05, 1 ve 5 mg/ml konsantrasyonlarinda istenmeyen hemoliz oranlarina neden
oldugu, ancak bu nanoparcgaciklarin biyolojik olarak giivenli konsantrasyonunun 0,01 mg/ml'nin

altinda oldugu belirlenmistir.
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Yalcin ve ark. (2021) CoFe204 nanopargaciklari ortak ¢oktiirme yontemiyle sentezlenmistir.
Kobalt ferritlerin yapisal, manyetik ve fotokatalitik 6zellikleri, kimyasal bilesimleri ve biyolojik
Ozellikleri dikkate alinarak analiz edilmistir. Yapisal ve morfolojik ozellikler sirasiyla X-151m1
difraksiyon analizi (XRD) ve taramali elektron mikroskobu (SEM) kullanilarak incelenmistir. XRD
verilerinden Orgii parametreleri ve hiicre hacimleri hesaplanmistir. SEM  goriintiileri,
nanoparcaciklarin diizgiin ylizey morfolojisine ve kiiresel sekline sahip oldugunu ortaya koymustur.
Hemolitik aktivite testlerinde, karakteristik siyah renkte bir cokelti olusumu, heme-demir
komplekslerinin olusumuna dair net bir kanit saglamistir. CoFe:Os nanoparcaciklarinin her iki
konsantrasyonda da insan eritrositleri {izerindeki istenmeyen hemolitik etkisi, bu nanoparcaciklar
tarafindan tretilen reaktif oksijen tiirlerinin nispeten yliksek miktarina baglanmistir. Fotokatalitik
aktivite testlerinde, s6zde ikinci dereceden modele gore elde edilen teorik Co konsantrasyonu (0,82
mg/L), deneysel Co konsantrasyonu (0,95 mg/L) ile iyi bir uyum gostermistir.

Icin ve ark. (2022) mekanokimyasal siire¢ kullanilarak, elde edilen selestit cevherinden
stronsiyum karbonat ve degirmen atiklarindan stronsiyum hekzaferrit tozlar1 iiretilmistir. Stronsiyum
karbonat ve selestit atiklari, stoichiometrik oranda hazirlanmis ve 16 saatlik mekanokimyasal islem
uygulanarak sert ferrit tozlar1 elde edilmistir. Mekanokimyasal sentez siirecinin ardindan, toz
karisimi 850-1000 °C sicakliklarinda tavlanmustir. Stronsiyum hekzaferrit tozlarinin morfolojisi,
kristal yapist ve faz bilesimi, tavlama sicakligina bagli olarak manyetik 6zelliklerin degismesine
neden olmustur. Yapilan c¢alismalar sonucunda, en uygun tavlama sicaklign 975 °C olarak
belirlenmistir. Uretilen tozlarin He, Br ve (BH)max degerleri, sirasiyla 5505 Oe, 347 mT ve 5.77
MGOe olarak dl¢iilmiistiir. Tavlanan tozlarin Curie sicaklig ise 474 °C olarak tespit edilmistir.

Yalcin tarafindan (2022) Co-precipitation yontemi ile sentezlenen CoCuFe>O4
nanopartikiillerinin (NP'ler) yapisal, morfolojik, manyetik, fotokatalitik ve hemolitik 6zelliklerini
incelemektedir. Fotokatalitik ve biyolojik oOzellikler, kristal violet (CV) fotokatalitik bozunma
reaksiyonlar1 ve hemoliz deneyleri ile aragtirilmistir. X-151n1 kirmim analizi (XRD) ve taramali
elektron mikroskobu (SEM), nano boyutlu ferritlerin kristalin 6zellikleri ve morfolojik yapisim
analiz etmek i¢in kullanilmistir. Fotokataliz testleri, CoCuFe,O4 NP'lerinin 254 nm 1sinlamaya 420
dakika maruz kalmasi1 sonucunda toplam organik boyanin %64.9'unu degrade ettigini gdstermistir.
CoCuFe;04 NP'lerinin koersivitesi (Hc) 1000 Oe, doyum manyetizasyonu (Ms) ise 15.44 emu/g
olarak belirlenmistir. Hemoliz testleri, 5.0 mg mL ™' CoCuFe,O4 konsantrasyonuna maruz kalan insan
eritrositleri i¢in ortalama hemoliz oraninin (AHR) %12.4, 1.0 mg mL™"' konsantrasyona maruz
kalanlar i¢in ise yalnizca %2.2 oldugunu gostermistir. Ayrica, her iki CoCuFe;0O4 konsantrasyonunda,
nanopartikiil ylizeyinde olusan reaktif oksijen tiirlerinin (ROS) etkisiyle hemoglobin oksidasyonunu
gosteren spektrofotometrik kanitlar bulunmustur.

Kumar ve ark. (2022) tarafindan sitrik-jel oto-yanma yéntemi kullanilarak, x = 0.000, 0.020,
0.030 ve 0.040 degerlerinde seriyum katkili nikel ¢inko ferriti Nig»Zno sCexFe,«O4 nanopartikiilleri

diisiik sicakliklarda sentezlenmistir. Uretilen tozlarin karakterizasyonu igin X-1sm1 kirmim cihazi
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(XRD) kullamilmistir. XRD analizleri, tek fazli kiibik spinel yapisimin varligimi dogrulamistir.
Nanopartikiillerin kristalin boyutu (D) 12.8 nm ile 22.7 nm arasinda degismektedir. Uretilen
nanokompozitlerin antibakteriyel etkinligi, Auger difiizyon teknigi ile degerlendirilmistir. Bu
aragtirma, x = 0.00 ile 0.04 arasinda gram-pozitif ve gram-negatif bakteriyel aktiviteyi azaltabilen
nanokompozitler nermektedir. Ayrica, 20 Hz ile 2 MHz frekans araliginda dielektrik 6zellikler LCR
kopriisii kullanilarak incelenmistir. Bu siirecte, oktahedral yerlerde faz degisimleri ve Fe?" ile Fe**
iyonlarindaki elektronlarin ziplama mekanizmasi iiretilmistir.

Ergin ve ark. (2023) tarafindan sol-jel oto-yanma yontemi ile iiretilen Co;-xCuFe;O4 (x =
0.0-1.0) nanopartikiillerindeki Cu?** dopinginin morfoloji, yapi, optik, manyetik ve Mossbauer
Ozellikleri tizerindeki etkileri incelenmistir. X-1511 kirinim (XRD) analizlerinde, temel olarak saf faz
yapisina sahip Co-spinel gézlemlenmistir. Kristal boyutlart 28.77-36.25 nm arasinda degismektedir.
Fourier doniisiim infrared (FT-IR) spektrumuyla, nanopartikiillerin temel titresim bantlar1 426 ve 602
cm ! dalga boylarinda bulunmustur. Cogu Co?" iyonu A yerinde yer alirken, Cu?" iyonlar1 oktahedral
alanda x = 0.0, 0.25 ve 0.50 icin yer degistirmektedir. x = 0.75 icerigi i¢in Mdssbauer sonuglari, bazi
Cu?" iyonlarinin hem A hem de B yerlerinde bulundugunu gostermektedir. Oda sicakliginda yapilan
magnetizasyon Ol¢timleri, Cu?* yer degistirmesinin manyetik 6zellikleri koersivite alan1 (Hc), kalict
magnetizasyonu (Mr) ve doyum magnetizasyonu (Ms) Onemli o6lgiide degistirdigini ortaya
koymustur. Oda sicakliginda elde edilen manyetik histerezis egrileri, tim nanopartikiiller i¢in 51.5—
64.4 emu g' Ms, 31-36 emu g' Mr ve 429.5-1447.8 Oe Hc degerleriyle bilinen S-seklindeki
ozellikleri gostermektedir.

El-Masry ve ark. (2023) tarafindan M—CoFe;Os (M=Cu ve Zn) nanoferritleri, sitrat oto-
yanma teknigi kullanilarak bagariyla hazirlanmigtir. Caligma, yapi, morfoloji, termal, manyetik ve
elektriksel 6zelliklerin kapsamli bir incelemesini igermektedir. Tiim 6rnekler Fd-3m uzay grubuna
ait bulunmustur. CoFe;Os, Cu—CoFe;0s4 ve Zn—CoFe,O4 nanopartikiillerinin kristalit boyutlar
sirastyla 8, 15 ve 14 nm olarak dlgiilmiistiir. Orgii sabitleri ise sirasiyla 8.4 nm, 8.39 nm ve 8.42
nm'dir. Doping, elastik 6zellikleri artirmistir; Cu—CoFe2Os igin Young modiilii 278.97 GPa, kayma
modiilii 185.98 GPa olarak en yiiksek degerleri gostermistir. En yiiksek doyum magnetizasyonu, saf
ornek olan CoFe;0;4 i¢in 56.1 emu/g iken, Cu—CoFe;O4 ve Zn— CoFe,0s i¢in sirasiyla 46.9 ve 45
emu/g'dir. En yiliksek manyetik hassasiyet ise Zn— CoFe;O4 igin 0.639 olarak elde edilmistir. Termal
iletkenlik, termal difiizyon ve 6zgiil 1s1, hazirlanan 6rneklerin sicak disk teknigi ile oda sicakliginda
incelenmistir. Cu ve Zn ile katki yapilmis CoFe,O4'lin termal 6zelliklerinde bir artis gézlemlenmis
ve Cu— CoFe,0s4 0rnegi en yiiksek termal iletkenlik (0.95 W/m-K), termal diflizyon (0.75 mm?*/s) ve
0zgiil 1s1 (0.85 MJ/m*-K)) degerlerini gostermistir.

Thakur ve ark. (2023) tarafindan Cu katkili CoFe;O4 (Coi.«CuxFe>O4) nanopartikiilleri, x =
0.0, 0.2, 0.4 ve 0.6, sitrat 6ncii yontemi kullanilarak sentezlenmistir. X-1s1n1 kirmimi (XRD) deseni,
Fd-3m uzay grubuyla saf kiibik yap1 olusumunu dogrulamustir. Yapisal saflik ve katyon dagilimi ig¢in

Rietveld rafinasyonu yapilmustir. Kristalit boyutu, x = 0.2'ye kadar 39.55 nm'den 41.80 nm'ye
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yiikselirken, daha fazla Cu?®" katkisiyla 36.27 nm'ye diismiistiir. drgii parametresi ilk olarak 8.378
A'den 8.381 A'ye artmakta, ardindan 8.377 A'ye azalmaktadir. Taramal elektron mikroskobu (SEM)
kullanilarak, diizensiz tane gelisimi gdzlemlenmistir. Fourier Doniisiim Kizilotesi Spektroskopisi
(FTIR) tiim 6rneklerde yaklasik 541 cm™! ve 408 cm ""de iki tepe gostermistir; bu degerler dopant
konsantrasyonu arttik¢a sirastyla 532.5 cm™! ve 402.5 cm !'ye diismektedir. Sertlik sabiti ve elastik
modiil doping ile azalirken, Poisson orani ve Pugh orami sabit kalmustir. titresimli Ornek
Magnetometresi (VSM) analizi, doyum magnetizasyonu degerinin 76.85 emu/g'den 43.62 emu/g'ye
diistiigiinii gostermektedir. Net manyetik moment 3.29 pB'den 1.85 uB'ye, etkin anizotropi sabiti ise
10.672 erg/g'den 4.461 erg/g'ye azalmistir. Sonug olarak, hazirlanan nanopartikiiller endiistriyel
uygulamalar i¢in bir yol sunmaktadir.

Icin ve ark. (2023) tarafindan stronsiyum hekzaferritlerinin manyetik ve termal 6zelliklerini
Al, Cr ve Mn iyonlar ile Fe yerine degistirilerek gelistirmek ve yapi, morfoloji ve termal
ozelliklerdeki degisiklikleri ayrintili olarak aciklamaktir. SrFeio.x McO19 (M: Al, Cr, Mn; x=0.1, 0.3,
0.5) tozlari, celik iiretiminde atik olan mill scale'den mekanokimyasal sentez yontemi ile iiretilmistir.
Al** ikamesi faz yapisinda degisiklik yapmazken, Cr*" ve Mn*" nanosize a-Fe;O; ve MnsFe;.504
fazlarmin olusumuna neden olmustur. Al ikame oraninin artmasi, kristal boyutunu 176 nm'den 32
nm'ye diigiirmiistiir. Cr ikamesi de kristal boyutunu 78 nm'ye diisiiriirken, Mn ikamesi ters etki
yaparak kristal boyutunu artirmigtir. AI**, Cr** ve Mn*" ikameleri, SrFe;2019 hegzagonal kristaldeki
farkli 1zgara sitelerinde yerlesimlerinden dolay1r manyetik 6zelliklerde cesitli etkilere yol agmistir.
Kalint1 veya kalict manyetizasyon (Mr) ve doygunluk manyetizasyonu (Ms), ikame iyonlarmin tiirii
ve oranina bagli olarak sirasiyla 41.76 ve 69.94 emu/g olan baglangi¢ degerlerinden daha diisiik
bulunmustur. En yiiksek koersivite, SrFe;; s4lps0;9 icin 7116 Oe olarak gozlemlenmistir. Curie
sicakligl, Cr** ikamesi ile 515 °C'ye yiikselirken, A" ve Mn’" ile sirasiyla 431 °C ve 426 °C'ye
diigsmiistiir.

Ergin ve arkadaglar1 (2024) sol-jel oto-yanma teknigi ile sentezlenen Cu;-SrxFe2O4 (x = 0,0
ile 1 arasinda, 0,25 artiglarla) nanopargaciklarinda Sr?*'nin Cu**yerine eklenmesi durumunda yapisal,
manyetik ve kan uyumluluk 6zelliklerini aragtirmaktir. Eklenme oranindan bagimsiz olarak, sol-jel
oto-yanma yontemi ile elde edilen tozlarn boyutlar1 20 ila 40 nm arasinda degismektedir. Uretilen
tozlarin 6zgiil yiizey alant 12 m?/g olarak belirlenmistir. X-1s1n1 difraksiyon analizi, CuFe,O4'lin tek
fazl1 bir yapiya sahip oldugunu gostermistir. Ancak, Sr** iyonunun ikame oran arttikga, gesitli ikincil
fazlarin ortaya ¢iktigi ve bu fazlarin oranlarinin ikame oramiyla birlikte arttigi gézlemlenmistir.
Sentezlenen tozlarm manyetik Ozellikleri, katyonlarin alt Orgli noktalarmdaki dagilimiyla
iligskilendirilen manyetizasyon degisiklikleri sergilemektedir. Koersivite degerleri hem anizotropi
hem de ikincil fazlardan etkilenmektedir. Sr ikamesiyle birlikte doyum manyetizasyonu, CuFe,O4'te
31,3 emu/g'dan SrFe;O4'te 7,6 emu/g'ye diismektedir. En diisiik koersivite degeri 429,5 Oe ile CuFe;
04 kompozisyonuyla hazirlanmis tozlarda gozlemlenirken, en yiiksek deger 583,8 Oe ile Cuos

SrosFe;04 kompozisyonuyla hazirlanmis nanopargaciklarda olgiilmiistiir. Ayrica, kan uyumlulugu
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deneyleri, Cu,-xSrxFe.0Os nanopargaciklarinin oldukg¢a diisiik hemoliz oranlarina sahip oldugunu
gostermistir. Bunun yan sira, incelenen tiim numuneler, negatif kontrol testine kiyasla Soret bandi
yogunlugunda bir artis sergilemis ve bu durum potansiyel biyo-uyumluluga isaret etmistir.

Mevcut aragtirma egilimi, saf nikel ferritlerinin yerine kompozitlere dogru kaymustir.
Aragtirmacilar, nikel ferritlerini farkli malzemelerle kombinasyonlar deneyerek yeni 6zellikler elde
etmeyi amacglamaktadir. Ornegin, bir ferroelektrik malzeme ve bir ferrit malzemesi kompozitleri,
zorlayicilik, kalict manyetizasyon, gecirgenlik ve kayiplarin kompozitteki ferrit icerigi arttikca arttig1
bildirilmistir. Bu ¢alismada Ni;xCuxFe;Os spinel ferrit nanopargaciklarinin iiretilmesi,
karakterizasyonu, yapisal ve manyetik 6zellikleri incelendi ve numuneler sol-jel teknigi kullanilarak
x=0, 0.25, 0.50, 0.75 ve 1.0 konsantrasyonlarinda {iretildi. Maddenin nanopartikiil 6zellikleri XRD,
SEM, FT-IR kullanilarak belirlendi. Ayrica malzemenin manyetik Slgiimler 10 K ve 300 K
sicakliklarinda 6zellikleri arastirildi. Yapilan onceki ¢alismalar taramasinda literatiirde bu ¢calismaya
benzer bir calismaya rastlanilmamistir. Bu yiizden bu calisma yapilarak literatiire yeni bir

nanopartikiil koyulmasi hedeflenerek ileride yapilacak ¢alismalara katki saglanmasi1 beklenmektedir.
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3. MATERYAL VE METOT

3.1. Nanopartikiil Uretim Yontemleri

Nanopartikiillerin iiretim asamasinda farkli metotlar kullanilmaktadir. Bu iiretim metotlar
arasindaki farkliliklar, numunelerin manyetik ve fiziksel 6zelliklerini etkilemektedir. Biitliin bu
iiretim metotlarinda O6nemli olan nokta ise stokiyometriye uygun bir bi¢cimde numunelerin
hazirlanmasidir. Uretim metotlar: arasinda yer alan baz {iretim metotlari ise klasik kat1 hal tepkime
yontemi, birlikte ¢oktiirme yontemi, hidrotermal yontemi, mikro emiilsiyon yontemi, solvo termal
yontemi ve sol-jel yontemidir. Bu bolimde bazi iiretim metotlar1 hakkinda bilgilerden kisaca
bahsedilecek, bu tez kapsaminda iiretilen 6rneklerin hazirlanma basamaklari anlatilacak ve dlgtimler

icin kullanilan yontemler paylagilacaktir.

3.1.1. Klasik Katihal Tepkime Yontemi

Klasik kati hal tepkime yontemi, az maliyetli ve nispeten kolay olmasi sebebiyle en yaygin
kullanilan yontemler arasinda yer almaktadir. Bu yontem numunelerin kristallesmesi i¢in uzun
sinterleme siireci igermesine ragmen temel olarak G&giitme ve sinterleme islemlerine dayalidir.
Oksitler, karbonatlar ve nitratlar bu yontemde baslangi¢ malzemeleri olarak kullanilir. Istenilen
0zellikte malzeme iiretebilmek icin baslangigta kullanilan malzemelerin saflig1 6nem arz etmektedir.
[k 6nce bir elektronik terazi yardimiyla baslangic malzemleri molar oranlariyla orantili olacak
sekilde tartilir. Sonrasinda homojen bir karisim elde etmek ve pargacik boyutunu kiigiiltmek igin
tartilan tozlar bir agat havana (Sekil 3.1) konularak 6giitiiliir. Ogiitme isleminde daha pratik olmas1
agisindan bilyali degirmen de (ball milling) kullanilabilir. Ogiitme isleminden sonra homojen ve
kiigiik pargaciklar haline getirilen tozlar bir alumina kroze (Sekil 3.2) icerisine konularak yiiksek
sicaklik firinlarina (Sekil 3.3) kalsinasyon islemi i¢in yerlestirilir. Kalsinasyon igleminin amaci,
numune igerisine 0giitme ve karistirma asamasinda girebilme ihtimali bulunan yabanci maddeleri ve
baslangi¢c malzemesi olarak karbonatlar kullanilmigsa karbonatlari sicaklik yoluyla uzaklastirmak ve
sonraki 1s1l islem igin ¢ekirdeklenme olusmasini saglamaktir. Ilk kalsinasyon islemi yapildiktan
sonra firin igerisinden ¢ikarilan tozlar tekrar havanda 6giitiiliip 2. kez kalsine islemine tabi tutulabilir.
Kalsinasyon islemi 750 ile 800°C arasinda bir sicakliga ulasabilir ve bu sicaklik aralig1 malzeminin
yapisina gore degisiklik gostermektedir. Kalsinasyon igleminden sonra 2. adim olan sinterleme
islemidir fakat numunenin sinterleme asamasina gegebilmesi i¢in parcaciklar arasindaki mesafeyi
azaltmak ve bu sayede atomlar arasindaki difiizyonu kolaylastirmak i¢in toz parcaciklart 3000 ile
5000 kg/cm? arasinda basing uygulayip uygun kaliplarda (Sekil 3.4 ve 3.5) pelet haline getirilmelidir.
Sinterleme isleminde malzemenin erime sicakliginin hemen altindaki bir sicakliga kadar belirli bir
hizla yiikseltilir ve bu sicaklikta bekletilir. Buradaki beklemedeki amag faz yapisinin biiyiitiilmesini
saglamak, atomlarin aralarinda olusturdugu baglar1 daha gi¢lii hale getirmek, malzemede olusan

bazi Orgii kusurlarini ortadan kaldirmaktir. Daha sonrasinda malzemeler oda sicakligima dogru
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yavasca sogutularak firindan ¢ikartilir. Eger bu sogutma islemi kontrollii bir sekilde yapilmazsa

malzemede deformasyon ve dislokasyonlar olusabilir.

Sekil 3.1. Agat havan ve tokmak [https://www.boroxlab.com.tr].

Sekil 3.2. Alumina Krozeler [https://www.hammaddeler.com.tr].

Sekil 3.3. Kare firm [https://www.alserteknik.com.tr]

2
v/

Sekil 3.4. Pelet yapimu i¢in kalip seti [https://m.indiamart.com.tr].
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Sekil 3.5. Pelet press sistemi [https://www.info-tek.com.tr]

3.1.2. Birlikte Coktiirme Yontemi

Bu yontem, spinel ferritlerinin elde edilmesinde en eski yontemlerden biridir ve kimyasal
reaksiyonlar araciligtyla ¢ozeltiden partikiillerin ¢okertilmesini igerir. Cam, seramik ve metal oksit
nanopartikiillerinin {iretiminde yaygin olarak kullanilan bu yontem, iki degerlikli ve ii¢ degerlikli
metallerin belirli mol oranlarinda kombinasyonunu igerir. Ug degerlikli metal pargaciklarmin
kaynag1 olarak ¢oziinebilen Fe(Ill) iceren tuzlar tercih edilir ve islem genellikle bazik bir ortamda
gerceklestirilir.

Yiksek kaliteli ferrit malzemelerin iiretilmesi i¢in sentez siirecinde hassas pH kontrolii
gereklidir ve bu, genellikle amonyum veya sodyum hidroksit ¢ozeltileri kullanilarak saglanir.
Cozeltinin inert kosullar altinda yogun bir sekilde karigtirilmast veya calkalanmasi ve 1sitilmasi
gerekir. Faz saf ferritlerin elde edilmesi i¢in, elde edilen tozun 500 ila 1000°C arasinda degisen

sicakliklarda tavlanmasi gerekmektedir.

3.1.3. Hidrotermal Yontemi

Hidrotermal tekniklerde, reaksiyon karigimi, otoklav gibi kapali sistemlerde suyun kaynama
noktasinin iizerine kadar 1sitilir ve numune yiiksek basing altinda buhara maruz birakilir. Sonug
olarak, dar bir boyut dagilimina, kontrol edilebilir bir bilesim ve morfolojiye sahip tozlar iiretilir.
Ornegin, 250°C'de MgSOs veya (NH4)SOs varliginda hidrotermal muameleye tabi tutulmus
Zr(SO4)2'den igne seklinde monoklinik zirkon elde edilmektedir. Elde edilen zirkon pargaciklarinin
uzunlugu 0.3 ile 1.3 mikron, genisligi ise 0.1 ile 0.2 mikron arasinda dl¢iilmiistiir.

Bu yontemde, Fe(NO3)3-9H20 veya FeCls-6H20 gibi bir demir tuzu ve genellikle metalin bir
tuzu (M(NOs)2, MSO.4 veya MCl2) kullanilir. Metalin tiiriine bagl olarak, bu tuzlar su veya baska bir
¢oziicil icinde ¢oziilir. Kanistinnlirken pH degeri 7 ila 12 arasinda ayarlanir. Karigim, 12 ila 24 saat
boyunca bir otoklavda 1sitilir ve dogal olarak oda sicakligina sogutulmadan dnce yikama, filtreleme

veya santrifiijleme islemleri yapilir. Elde edilen kat1, yaklasik 85°C'de gece boyunca kurutulur. Oncii
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kimyasallar, bilyal1 degirmende toz haline getirilir ve ¢dziinme yerine mekano-termal iglem i¢in
kullanilir. Fe(II) tuzu, bir metal oksit (M20s) tohumuna eklenir ve tohum-hidrotermal prosediirler
kullanilarak islem ger¢eklestirilir. Yukarida agiklanan siireg, 1sitma sirasinda takip edilir.

Hidrotermal yontem, belirli bir sicaklik ve basing altinda kimyasal reaksiyonlarin
gerceklestigi bir sentez yontemidir ve genellikle inorganik nanopartikiillerin sentezinde kullanilir.
Hidrotermal yontemin detaylari agagidaki gibi 6zetlenebilir:

Prensip: Hidrotermal sentez, suyun 6zel fiziksel ve kimyasal 6zelliklerinden faydalanir.
Yiiksek sicaklik ve basing, suyun ¢oziicii 6zelliklerini degistirerek kimyasal reaksiyon hizini artirir

ve belirli kosullar altinda istenilen materyallerin olusumunu saglar.

Asamalar:

1. Reaktan Hazirhg:: Hidrotermal sentez i¢in gerekli reaktanlar hazirlanir. Bu reaktanlar
genellikle metal tuzlar veya organik bilesiklerdir.

2. Reaksiyon Ortammmin Hazirlanmasi: Reaktanlar uygun bir reaksiyon kabina
yerlestirilir ve su eklenerek reaksiyon ortami olusturulur. Bu asamada, reaksiyonun
gerceklesecegi sicaklik ve basing ayarlanir.

3. Reaksiyonun Gerceklestirilmesi: Reaksiyon kabi, onceden belirlenmis sicaklik ve
basing kosullarina getirilir. Bu kosullar altinda reaksiyon baslar ve istenilen materyaller
olusur. Genellikle, bu asama birkag saat veya giin siirebilir.

4. Sogutma ve Uriiniin Toplanmasi: Reaksiyon tamamlandiktan sonra, reaksiyon kabi
sogutulur ve igindeki iirlin toplanir. Elde edilen {iriin, genellikle yikama ve kurutma

islemlerine tabi tutulur.

Uygulamalar: Hidrotermal yontem, birgok farkli materyalin sentezinde kullanilabilir.
Ozellikle metal oksit nanopartikiillerinin, metal siilfitlerin, metal hidroksitlerin ve metal organik
cercevelerin sentezinde yaygin olarak kullanilir. Bu yontem, nanoteknoloji, malzeme bilimi, kataliz
ve ¢evre bilimi gibi bir¢ok alanda ¢esitli uygulamalara sahiptir. Hidrotermal sentez, basit ekipman
gereksinimleri ve genis kullanim alani nedeniyle arastirmacilar arasinda popiiler bir sentez

yontemidir.

3.1.4. Mikro Emiilsiyon Yontemi

Bu yontem, sentez kosullarinda yapilan kiiglik degisikliklerle nanopartikiillerin boyutunun
kontroliinii ve dagilimini kolayca saglar. Yontemin ii¢ ana bileseni olan su, yag ve yiizey aktif madde,
parcacik boyutunu, geometrisini, morfolojisini, homojenligini ve yiizey alanini kontrol etmeye
olanak tanir. Genellikle, biri yag/su emiilsiyonu digeri ise su/yag emiilsiyonu olmak iizere iki tiir
emiilsiyon kullanilir. Her iki durumda da yiizey aktif maddeler, kritik micelle konsantrasyonunun

(CMC) lizerinde bir konsantrasyona ulagilir.

34



Mikroemiilsiyon yontemi, ¢oziinmeyen bilesenlerin (genellikle yaglar veya hidrokarbonlar)
suda ¢ozlinmesini saglayarak homojen bir ortam olusturan bir tekniktir. Bu yontem, ¢ozeltinin iki
faz1 (su ve yag) arasindaki etkilesimlere dayanir. Mikroemiilsiyon yontemi, yliksek derecede kontrol
edilebilir nanopartikiil sentezi igin ideal bir yontemdir ve agsagidaki asamalarla gergeklestirilir:

Prensip: Mikroemiilsiyonlar, su ve yag fazlarinin homojen bir sekilde bir araya
getirilmesiyle olusan kararli sistemlerdir. Bu sistem, yiizey aktif maddeler (siirfaktanlar) ve ko-
stirfaktanlar kullanilarak stabilize edilir. Siirfaktanlar, su ve yag fazlar1 arasindaki etkilesimi

kolaylastirir ve mikroemiilsiyonlarin olusumunu miimkiin kilar.

Asamalar:

Siirfaktan ve Ko-siirfaktan Se¢imi: Ik adim, uygun siirfaktan ve ko-siirfaktanlarin
secimidir. Bu bilesenler, su ve yag fazlar1 arasindaki etkilesimi kolaylastirarak mikroemiilsiyon
olusumunu saglar.

Karisimin Hazirlanmasi: Sirfaktan, ko-siirfaktan, su ve yag bilesenleri belirli bir oranla
karistirilarak homojen bir ¢ozelti olusturulur. Bu karisim, su ve yag fazlar1 arasinda dengeli bir
etkilesim saglamak amaciyla titizlikle segilir.

Emiilsiyon Olusturma: Karisim, genellikle bir karistirici veya ultrasonik cihaz yardimiyla
emiilsifiye edilir. Bu islem, su ve yag fazlarinin homojen bir sekilde bir araya gelmesini saglar ve
mikroemiilsiyon olugsumunu baslatir.

Stabilizasyon: Emiilsiyon, siirfaktan ve ko-siirfaktan molekiilleri tarafindan stabilize edilir.
Bu molekiiller, su ve yag arasindaki araylizey gerilimini azaltarak mikroemiilsiyonun kararliligim
artirir.

Uriiniin Toplanmasi: Mikroemiilsiyon olusturulduktan sonra, istenilen iiriin toplanir ve
gerektiginde saflastirma islemine tabi tutulur.

Uygulamalar: Mikroemiilsiyon yontemi, farmasotik endiistrisinde ilag tagima sistemleri,
kozmetik iirlinlerde emiilsifikasyon ve gida endiistrisinde aroma tagiyicilari gibi bir¢cok alanda
kullanilir. Ayrica, nanoteknoloji alaninda nanopartikiil sentezinde de yaygin olarak tercih edilen bir
yontemdir. Mikroemiilsiyonlar, farkli bilesenlerin homojen bir sekilde dagilmasini sagladigi i¢in

endiistriyel ve aragtirma uygulamalarinda genis bir kullanim alanina sahiptir.

3.1.5. Solvo Termal Yontemi

Ferrit malzemeler, gelistirilmis fiziksel ve kimyasal &zellikleri sayesinde biyomedikal
uygulamalarda kullanilabilen ileri teknoloji materyallerdir. Bu tiir malzemelerin iretiminde, solvo-
termal yontem yaygin olarak tercih edilmektedir. Bu yontem, sentez siirecinde 6nciil maddelerin
etkilesimini kolaylastirmak amaciyla genellikle orta ila yiiksek basing (1 atm ile 10.000 atm) ve
belirli bir sicaklik araliginda (100°C ile 1000°C) ¢6ziicii kullanimini igerir.
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Solvo-termal yontemi, cam benzeri bir yapiya sahip ferrit malzemelerin boyut dagilimi, sekli
ve Ozellikleri lizerinde hassas kontrol saglamay1 miimkiin kilar. Sentez sirasinda, reaksiyon sicakligi,
reaksiyon siiresi, ¢0ziicl tiirii, ylizey aktif maddeler ve onciil maddeler gibi degiskenler optimize
edilerek farkli 6zelliklere sahip malzemeler iiretilebilir. Bu yontemle hem sivi hem de susuz formda

ferrit malzemelerin tretilmesi miimkundur.

3.1.6. Sol-jel Yontemi

Sol-jel iretim tekniginde, metal tuzlarinin kullanildigi bir yontemdir. Bu metal tuzlari, su ile
¢ozdirildiiginde oda sicakliginda bir siire sonunda jel meydana gelir. Sol-jel tiretim tekniginin
bircok avantaji bulunmaktadir; bunlar arasinda, malzeme bilesenlerinin kontrol edilebilmesi ve
pahali enstriimanlara olan ihtiyaglarin azalmasi 6ne ¢ikmaktadir. Bu yontem, 6zellikle mikro yapi
kontrolii saglamak i¢in yaygin olarak tercih edilmektedir. Ferrit malzemeleri, sinirli boyut dagilimi
ve kontrollii sekillerle homojen bir sekilde karigtirilabilir. Sol-jel yonteminde, sicaklik 25 °C ile 200
°C arasinda degistirilebilir, boylece malzeme 6zellikleri hassas bir sekilde ayarlanabilir.

CuFe204, ZnFe;04, NiFe;04, CdFe204 gibi basit spinel ferritlerini sentezleme stirecinde
sinterleme sicakligi, sinterleme siiresi, spinel ferritlerinin fizikokimyasal o6zellikleri ve katki
maddelerinin ozellikleri dikkate alinmalidir., Sol-jel yontemi, cam ve seramik malzemelerin
sentezinde kullanilan bir kimyasal sentez yontemidir. Bu yontem, bir sol (slispansiyon) agamasindan
jel (katt jel) asamasma gegisi igerir. Genellikle metal tuzlarimin ve organik-inorganik hibrit

malzemelerin sentezinde kullanilir.

Prensip: Sol-jel yontemi, bir ¢ozeltinin hidrolizi ve yogusma (kondensasyon) reaksiyonlari
yoluyla kat1 bir jel olusturulmasini igerir. Bu reaksiyonlar, uygun reaktiflerin bir ¢dzelti igindeki
kimyasal reaksiyonlar1 sonucu gergeklesir. Ilk olarak, metal tuzlar veya organik bilesikler gibi uygun
reaktifler, bir ¢oziicli i¢cinde ¢o6ziiliir. Ardindan, hidroliz ve kondensasyon reaksiyonlari ile jel
olugumu gerceklesir. Asamalar:

Precursorlarin Hazirlanmas: ilk adim, malzemenin 6nciil bilesenlerinin hazirlanmasidir.
Bu genellikle metal alkoksitler veya organik bilesikler igerir.

Hidroliz: Precursorlar, bir ¢oziicii iginde hidrolize ugrar. Hidroksil gruplar1 (OH") tarafindan
su molekiillerinin eklenmesiyle bu reaksiyon gerceklesir.

Kondensasyon: Hidroliz sonucunda olusan iiriinler, ¢ozeltideki diger molekiillerle kondense
olurlar. Bu reaksiyon, jel olusumunu tetikler.

Jel Olusumu: Hidroliz ve kondensasyon reaksiyonlar1 sonucunda bir jel olusur. Bu jel,
¢ozeltinin viskozitesinin artmasiyla karakterizedir.

Kurutma: Olusan jel, genellikle 6zel kurutma teknikleriyle kurutulur. Bu, jel materyalin kati

hale donlismesini saglar.
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Uygulamalar: Sol-jel yontemi, cam, seramik, membran, kaplama malzemeleri, katalizorler
ve sensorler gibi birgok farkli malzemenin sentezinde kullanilir. Bu yontem, malzemenin kimyasal
bilesimini ve mikro yapisini kontrol etme yetenegi nedeniyle 6zellikle dnemlidir. Ayrica, bu yontem

nanoteknoloji ve biyomalzeme gibi gelisen alanlarda da yaygin olarak kullanilmaktadir.

Sol-jel yontemi, malzemenin homojen bir sekilde sentezlenmesini saglayan esnek bir
yontemdir. Bu yoOntem, malzemenin yapisal ve morfolojik 6zelliklerini kontrol etme yetenegi
sayesinde bir¢ok endiistriyel ve bilimsel uygulamada kullanilmaktadir.

Bu tez kapsaminda sol-jel otomatik yanma reaksiyon yontemi (Sekil 3.6) ile asagidaki
kimyasal reaksiyon sonucunda Ni1-«CuxFe204 (x=0.0, 0.25, 0.5, 0.75 ve 1.0) nanopartikiil malzemeler

iretilmistir.

(2-x)Ni(NO3)2-6H20 + (X)Cu(NO3)2-3H,0 + 2Fe(NOs)s-9H,0 +
2HOC(COOH)(CH,COOH); + a(Oz + H20 + NH4OH) — Ni1xCuxFe:0s + b(CO; + NOz+H,0)

Bu yontemle Cizelge 3.1° de 3 gram nanopartikiil iretebilmek igin eklenmesi gereken nitratli

bilesikler miktar1 gosterilmistir.

Cizelge 3.1. Son iiriin 3 gr olacak reaksiyona girecek ana madde miktarlar

x=0.0 x=0.25 x=0.50 x=0.75 x=1.0
Ni(NOs): 3.7176 2.7747 1.8455 0.9160 0
Cu(NOs): 0 0.7684 1.5333 2.2831 3.0280
Fe(NO3)s 10.3290 10.2786 10.2547 10.1621 10.10282
CsHsOr 4.9125 4.8886 4.8799 4.8443 4.8185

o x=0.0, x=0.25 , x=0.50 , x=0.75 ve x=1.0 i¢in hesaplanilan Ni(NO3)2, Cu(NO3)a,
Fe(NOs)s ve CéHsO7 degerleri hassas terazide tartildi. (Sekil 3.7)

e  Beher igerisine konulan 35mL saf su igerisine hassas terazide tartilan bilesikler eklendi.
(Sekil 3.8)

o Beher igerisine metal balik atilarak manyetik karistiricida 30 dakika boyunca
karigtirildi.

e  Karistirma islemi bitince pH degeri 7 olmasi igin ¢ozeltiye NH4OH ilave edildi.

e 10 dk daha karigtirma iglemine tabi tutulup, igerisindeki balik ¢ikarildi. Karistirma

islemi durdurularak 1sitici agildi. 300°C ‘de jellesip ardindan yanmasi igin 1sil isleme
tabi tutuldu. (Sekil 3.9)
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e Yanma sonunda yanan bilesik (Sekil 3.10) agat havan icerisinde doviilerek son haline

getirildi. Ardindan beher igerisinde toplanan manyetik NP’lerin beher altinda tutulan

35 ml saf suyun icerisinde

miknatis ile etkilesimi gozlemlendi. (Sekil 3.11)
molar olarak ayarlanmig
metal tuzlar ve yakitin

0.1M 0.2M 0.2M 1

Manyetik karistirici ile
karistirma ve ¢ozdirme

1 30 dakika

pH=7 olana kadar
NH.OH ilavesi

!

Manyetik karistirici ile
karigtirma ve ¢ozdlrme

1 10 dakika

Karistirma islemi durdurulup
Isiticinin agiimasi

1 hava gaz

|—

Cozeltinin jel halini almasi
sonrasinda alev meydana
gelmesi ve reaksiyonun
durmasi

1 agat havanda 6gutme

sonu¢ toz MNPs

Sekil 3.6. Ni1xCuxFe;O4 numunelerinin hazirlanmasinda kullanilan akis semasi
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Sekil 3.8. Nitratl bilesigin hidrolize edilmesi (C.U Siiperiletkenlik ve Manyetizma Lab)

Sekil 3.9. Cozeltinin sinterlenmesi (jel olusumu) (C.U Siiperiletkenlik ve Manyetizma Lab).
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Sekil 3.11. Beher igerisinde toplanan manyetik NP’lerin beher altinda tutulan miknats ile
etkilesimi.

3.2. Karakterizasyon Yontemleri
3.2.1. SEM (Scanning Electron Microscopy) ve EDS (Electron Dispersive Spectroscopy)

Sekil 3.12 de goriilen SEM’de, yiiksek enerjili elektronlar numune ile etkileserek elektron
ve foton sinyalleri olusturur. Farkli agilarda sagilan elektronlar, dedektor (algilayici) tarafindan
toplanir ve toplanan sinyallerin mikroskop yazilimi ile islenmesi sonucunda goriintiiler elde edilir.
Ikincil elektronlar, malzeme topografisi ve geri sagilan elektronlar, atom numarasina ve kontrasta
bagli atomik kompozisyon hakkinda bilgi vermektedir. Ayrica EDS dedektdr ile noktasal, cizgisel

veya bolgesel nitel ve nicel analiz ile elementlerin dagilim haritalamas: yapilmaktadir.

Sekil 3.12. Toz numur;elerinin iletkenliginin saglanmasi i¢in altin kapfama kabi1 (sag) ve SEM

cihazina yerlestirilen numuneler (sol)
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3.2.2. FT-IR Cihaz1 (Fourier Transform Infrared Spektroskopisi)

Fourier Doniistimii Kiziltesi (FT-IR) spektroskopisi (sekil 3.13), ayr1 ayri molekiillerin ve
molekiiler karigimlarin bilesiminin yapisini anlamak igin kullanilan analitik bir metodolojidir.
Kizil6tesi 151k, molekiiliin icinde bulunan atomlar arasindaki titresimsel bag enerjileriyle dogrudan
iligkili olarak belirli frekanslarda emilir. Titresimin bag enerjisi ve orta kizilGtesi 1518in enerjisi
birbirine esit oldugunda, bag bu enerjiyi emebilir. Molekiildeki farkl baglar, farkli enerjilerde titresir
ve bu yiizden kizilotesi radyasyonun farkli dalga boylarini emer. Bu, ayr1 ayr1 emilim bantlarinin
konumu (frekansi) ve siddeti, toplam spektruma katkida bulunarak molekiiliin karakteristik parmak

1zini olusturur.
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Sekil 3.13. FT-IR cihazinin ¢alisma akis1 semast
3.2.3. XRD (X-ray Diffraction) Spektroskopisi
Sekil 3.14 de goriilen X-Isin1 Kirmim yontemi yani XRD, her bir kristalin fazin
kendine 6zgii atomik dizilimlerine baglh olarak X 1sinlar1 karakteristik bir diizen igerisinde

kirmast esasina dayanarak calisir. Farkli olan her kristalin faz i¢in bu kirinim profilleri bir

nevi parmak izi gibi o kristali tanimlar.
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Sekil 3.14. XRD cihazinin goriintiisii

3.2.4. VSM (Vibrating Sample Magnetometer)

Manyetik malzeme karakterizasyonu i¢in Sekil 3.15 de gosterilen VSM (Vibrating Sample
Magnetometer) sistemi kullanilmaktadir. Malzemelerin manyetik alan duygunlugu (y), doyum
miknatislanma (Ms), tersinir alan (Hc), kalict miknatislanma (Mr) gibi temel manyetik parametreleri
bu cihazlarla tespit edilmektedir. VSM manyetometresi nikel gibi miknatislanma degerleri bilinen
malzemeler kullanilarak kalibre edilmektedir.

VSM cihazi, 6rnegi sabit bir manyetik alan i¢inde kiigiik bir genlikte ve yliksek bir frekansta
titrestirerek caligir. Bu titresim sonucunda, manyetik momentte meydana gelen degisiklikler bir
dedektor tarafindan algilanir ve dlgiiliir. Ornekteki manyetik momentin degisimi, drnegin manyetik

alanla etkilesimine bagli olarak cihaz tarafindan kaydedilir ve analiz edilir.
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Sekil 3.15. VSM cihazinin gériintiisii (C.U Siiperiletkenlik ve Manyetizma Lab).
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4. BULGULAR VE TARTISMA

4.1. Giris

Bu boéliimde NiixCuxFe2O4 spinel ferrit nanopargaciklariin tretimi, karakterizasyonu ve
hem yapisal hem de manyetik 6zellikleri detayli bir sekilde incelenmistir. Numuneler, sol-jel
yontemleri kullanilarak x=0, 0.25, 0.5, 0.75 ve 0.1 konsantrasyonlarinda basariyla sentezlenmistir.
Nanopartikiillerin yapisal 6zellikleri igin X-1g1n1 kirinimi (XRD), morfolojik analiz igin taramali
elektron mikroskobu (SEM), elementel analiz i¢in sa¢ilan elektron spektroskopisi (EDS), molekiiler
baglarin analizi i¢in Fourier donistimlii kizilotesi spektroskopi (FT-IR) ve manyetik 6zelliklerin
belirlenmesinde Titresen 6rnek manyetometresi (VSM) teknikleri kullanildi. Bu tekniklerden elde

edilen veriler sunlardir:

4.2. Toz Orneklerinin Deneysel Analizlerinin Sonuclar
4.2.1. XRD Analizi
Numunelerin XRD o6lgiimleri i¢in toz formlari kullanildi ve 6l¢tim hizi saniyede 0.0131303

derece olarak gerceklestirildi.

22000 x=0

20000

18000 ~

Siddet

16000 -

14000

12000 ~ VJ

' T ] T T T T T y T '
10 20 30 40 50 60 70
Derece (20)

Sekil 4.1. x=0.0 numunesinin XRD sonucu
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Sekil 4.2. x=0.25 numunesinin XRD sonucu
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Sekil 4.3. x=0.5 numunesinin XRD sonucu
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Sekil 4.4. x=0.75 numunesinin XRD sonucu
x=1.0
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Sekil 4.5. x=1.0 numunesinin XRD sonucu
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Sekil 4.6. Tiim numunelerin birlestirilmis XRD sonucu

Cizelge 4.1. Toz 6rneklerinin birim hiicre a, b, ¢ parametreleri ve birim hiicre hacmi degerleri

x=0.0 x=0.25 x=0.5 x=0.75 x=1.0
a=b=c 8.355 8.354 8.367 8.374 8.373
A)
V=a3 (A3 583.2 582.9 585.8 587.2 587.1

Kiibik yapidaki NiixCuxFe:O4 spinel yapisindaki HighScore programi kullanilarak hem
safsizligin belirlenmesinde hem de a=b=c parametrelerinin, Cu katkisina gore degisimi ¢izelge
4.1°de listelenmistir. Bu sonuglara Bragg yasasi (denklem 7) ve diizlemler aras1i mesafe ve miller
indislerinden elde edilen birim hiicre parametreleri (denklem 8) hesaplandi.

2dsinf = nl (7)

(8)

d2

1  h%4+ k%417
- a2

Bu sonuglara gore Cu katkisinin birim hiicre parametresi ve hacim tlizerindeki etkisi oldukca
diisiik degerdedir. Sekil 4.6 ya gore (111), (220), (311), (222), (400), (422), (511) ve (440) pikleri
karakteristik spinel yapisina ait pikler olup bu pikler 98-003-7429 pdf katalog numrasina gore
belirlendirildi. # , * ve + pikleri sirayla CuO, Fe>;O3 ve NiO piklerine aittir. Bu pikler ise sirastyla 98-
003-1059, 98-024-7034 ve 47-1049 pdf katalog numaralarindan belirlendi. Sekil-4.6 da goriilen en
yiiksek pik degerinin (311) artan Cu miktariyla sol tarafa dogru kaydigi saptanmistir. Bu kaymanin
nedeninin, Ni (0.63 A°) ve Cu (0.73 A°) iyonlarinin ¢aplarinin farkli olusundan kaynaklandigi
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yorumu yapilabilir.

4.2.2. FT-IR Analizi

Kizil6tesi spektroskopisi, molekiillerin bag yapisini agiklamak i¢in bir arag olarak kullanilir.
Spinel yap1 (AB,04) iginde, iki bag tiirii i¢in titresim frekanslar1 400-600 cm™ dalga sayis1 aralifina
diiser. Ozellikle, A-O baginin titresim frekansi (400-500 cm™?) tetrahedral bolgeye (A bolgesi)
karsilik gelirken, B-O bagmin titresim frekans: (500-600 cm™) oktahedral bolgeye (B bolgesi)
karsilik gelir. Bu analiz teknigine gore iiretilen nanopartikiillerin toz formlar1 kullanildi ve bu

sonugclar sirastyla Sekil 4.7 den Sekil 4.11 e kadar verilmistir.

% Gegirgenlik

rd

v1=536.61

/

v2=410.78

I % I % I ! I ¥ I L T L I
1600 1400 1200 1000 800 600 400
Dalga sayisi (cm™)

Sekil 4.7. x=0.0 numunesinin FT-IR analizi sonucu.
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% Gegirgenlik
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Sekil 4.8. x=0.25 numunesinin FT-IR analizi sonucu.
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Sekil 4.9. x=0.5 numunesinin FT-IR analizi sonucu.
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% Gegirgenlik
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Sekil 4.10. x=0.75 numunesinin FT-IR analizi sonucu.
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Sekil 4.11. x=1.0 numunesinin FT-IR analizi sonucu.
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Sekil 4.12. Tiim numunelerin birlestirilmis FT-IR sonuglari.

400

FT-IR spektrumunun bir sonucu olarak, 400-600 cm™! dalga sayilar1 arasinda normalde

spinel yapiya isaret eden iki tepe gozlemlendi. Cizelge 4.2°de spinel tepeler ve Kr ve Ko degerleri
tim FT-IR analizleri sonucunda verilmektedir. Burada Kt ve Ko degerleri spinel tepelerden ve

katyonlarin molekiiler agirliklarindan (M: ve M) yararlanarak ve % gegirgenlik piklerine ait dalga

sayilarinda bulunmaktadir. Tetrahedral ve Oktohedral yapilardaki baglarin kuvvet sabitleri (Kr ve

Ko) degerleri Waldron metoduna gore (Sarmah ve ark. 2023) denklem 8 ve 9’daki gibi hesaplanir ve

bu sonuglar ¢izelge 4.2 de listelenmistir.

Ky =7.62xM; xV,2x1077N/m
Ky =5.31x M, x V,2x 107’N/m

Cizelge 4.2. Toz 6rneklerinin x=0’dan x=1"¢ kadar FT-IR analizleri.

9)
(10)

x=0.0 x=0.25 x=0.5 x=0.75 x=1.0
Vi(cm?) 536.61 542.40 534.20 539.99 540.95
V2 (cm?) 410.78 439.7 430.54 438.74 431.99
Kr (x102 N/m) 2.52 2.60 2.55 2.62 2.66
Ko (x102 N/m) 1.03 1.19 1.13 1.21 1.18
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4.2.3. SEM Analizi

1/11/2024 , HV pressure E | det S 200 nm ——
1:50:51 PM | 20.00 kV | 1.04 ym | 7.87e-4 Pa | 400 000 x | 10.4 mm | ETD [§ Z CUMERLAB

Sekil 4.13. x=0.0 numunesinin 400000x biiytitmedeki SEM goriintiisii

150+ o Ry x=0.0
120-
(/)]
o
x90'
o
L 60
N _
= | ' ' - NS
0 5 10 15 20 25 30 35 40

Boyut (nm)

Sekil 4.14. x=0.0 numunesinin 400000x biiyiitmedeki SEM goriintiisiinden yola ¢ikarak elde edilen
ortalama tane boyutu analizi.
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:ﬁf 1/11/2024 HV HRW | pressure . mag [] [ wp e ——— 200 n(m ———
2:10:05PM | 20.00kV | 1.04 ym | 4.01e-4 Pa | 400 000 x | 10.3 mm | ETD |§ CUMERLAB
Sekil 4.15. x=0.25 numunesinin 400000x biiyiitmedeki SEM goriintlisii

60

502 A\

Yy x=0.25

S
o

Frekans
W
=

N
o

-
o

N\
5 10 15 20 25
Boyut (nm)

Sekil 4.16. x=0.25 numunesinin 400000x biiylitmedeki SEM goriintiisiinden yola ¢ikarak elde
edilen ortalama tane boyutu analizi.
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7;{{7 771/7171/72024 [ HV HFW pressure [ 7nzag O WD I t — —200 nm ——
2 | 2:30:50 PM | 20.00 kV | 1.04 ym | 2.67e-4 Pa | 400000 x | 10.1 mm | ETD [ CUMERLAB
Sekil 4.17. x=0.5 numunesinin 400000x biiyiitmedeki SEM goriintiisii

60- Ex=0.5

\

N
|O
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H
o

Frekans
W
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N
o

-
o

DAY AN
5 10 15 20 25
Boyut (nm)

Sekil 4.18. x=0.5 numunesinin 400000x biiyiitmedeki SEM goriintiisiinden yola ¢ikarak elde edilen
ortalama tane boyutu analizi.
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HV Il ﬁHP\.V [ pressure i mag | Wi | ; C > J— 506 nlﬁi
2:47:40 PM | 20.00 kV | 1.04 ym | 2.18e-4 Pa | 400 000 x | 10.4 mm | ETD § CUMERLAB
Sekil 4.19. x=0.75 numunesinin 400000x biiylitmedeki SEM goriintiisii

o
o

50
3 SUx=0.75

40-
? 30 \
c
§ /
2 \
= 20

10{

0k MHANAN NN N S

10 15 20 25 30 35 40
Boyut (nm)

Sekil 4.20. x=0.75 numunesinin 400000x biiylitmedeki SEM goriintiisiinden yola gikarak elde
edilen ortalama tane boyutu analizi.
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4
F - y &
¢ 1/11/2024 G\ HFW pressure mag [ WD det - 2 —200 nm ———
&° | 3:01:00 PM | 20.00 kV | 1.04 pm | 1.91e-4Pa | 400000 x | 9.9 mm | ETD [l CUMERLAB

Sekil 4.21. x=1.0 numunesinin 400000x biiylitmedeki SEM goriintiisii

Y x=1.0

H
o

Frekans
W
=

N
o

-
o
NG

T v T T T T

10 15 20 25 30
Boyut (nm)

Sekil 4.22. x=1.0 numunesinin 400000x biiylitmedeki SEM goriintiisiinden yola ¢ikarak elde edilen
ortalama tane boyutu analizi.
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Sekil 4.13 ile 4.22 arasinda SEM cihazinin geri sagilan elektron modu kullanilarak Nis.
xCuxFe,04 (x=0,0, 0,25, 0,50, 0,75 ve 1,0) nanopartikiillerinin yiiksek biiyiitmede (400kx) elde edilen
gortintiileri goriinmektedir. Sekiller incelendiginde nanopartikiil tanecik boyutu en fazla x=0.75te
olusurken en az x=0.0da olugmustur. Tanecik boyutu x=0’dan x=0.75kadar artmistir daha sonra bir

miktar azalmistir. Bu sonuglar ¢izelge 4.3’te listelenmistir.

Cizelge 4.3. Toz 6rneklerinin x=0’dan x=1’e kadar SEM analizleri.

x=0.0 x=0.25 x=0.5 x=0.75 x=1.0
Ortalama 12.59 14.72 14.86 17.39 15.61
Tanecik Boyutu
(nm)
i x=0.0
= i Element  Weight%  Atomic %
Cc 3.66 10.65
= (©) 19.04 41.62
Fe 55.03 34.46
17 Ni 22.28 13:27

104 17 130

Status: Idie CPS:10233 DT 116 Lsec:264  B5Cnts 4015 keV Det: Octane Pus

Sekil 4.23. x=0.0 numunesinin EDS analizi.
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240K

x=0.25

= e Element Weight%  Atomic %
c 2.71 8.62

Fe 57.46 39.23

e I Cu 7.4 444

120K

0.96K1

072K

024K

00 13 26 39 52 65 78 91 104 17 130

Sekil 4.24. x=0.25 numunesinin EDS analizi.

x=0.5
2524 b & Element Weight%  Atomic %
N (¢ 2.99 8.73
) Fe 59.88 37.57
N 805 48
n Cu 9.02 4,97

52 . . . « 17 130

Sekil 4.25. x=0.5 numunesinin EDS analizi.
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[ x=0.75

270k Element Weight % Atomic %
C 3.8 10.29
- O 24.26 49.27
Fe 48.78 28.37
e Ni 5.73 3.17
Cu 17.43 8.91

180K

150K

Sekil 4.26. x=0.0 numunesinin EDS analizi.

x=1.0
225K E]
E Element Weight % Atomic %
- C 34 9.69
O 21.37 45.69
Fe 55.62 34.06
Ni 0.19 0.11
Cu 19.41 10.45

1.25K:

0.50K

0.25K

oK —, l],]—m,e—m s T III,
00 13 26 39 52 65 78 91 104 17 130

Sekil 4.27. x=1.0 numunesinin EDS analizi

Sekil 4.23 ile 4.27 arasinda EDS teknigi kullanilarak Ni;xCuxFe,O4 (x=0,0, 0,25, 0,50, 0,75
ve 1,0) nanopartikiillerinin hem agirlikca hem de % sayisi olarak analizlerini gostermektedir.
Degerler incelendiginde nanopartikiill x=0’da Ni sayis1 oldukca yeterli goriinmektedir. Bununla

beraber Cu pargaciklari x=0.25ten itibaren artis gostererek Ni sayisi azalarak x=0.75’e kadar
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beklenen gibidir. Ancak x=1.0 Cu degeri oldukga iyi iken hi¢ olmamasi gerek Ni ¢ok diisiik miktarda
goriilmektedir. Bunun sebebi karistirma kabinda ¢ok diisitk miktarda Ni olmasindan kaynakladigi

diisiiniilmektedir.

4.2.4. Manyetik Analiz

(0]
(@)
|

T=10 K—=—x=0.0|

\

_ .
20 - -

Manyetizasyon (emu/gr)
S o
1

|

-60 <

| ! I 2 Y | ! |
-20000 -10000 0 10000 20000
Manyetik Alan (Oe)

Sekil 4.28. x=0.0 numunesinin 10 K deki manyetik alana bagli manyetizasyon sonucu
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T=10 K—=—x=0.25

(@]
o
|

N
o
1

N
o
|

Manyetizasyon (emu/gr)
S o
1

EN
o
L

-60 -

I ¥ I i I y | > |
-20000 -10000 0 10000 20000
Manyetik Alan (Oe)

Sekil 4.29. x=0.25 numunesinin 10 K deki manyetik alana bagli manyetizasyon sonucu

30

[[T=10K—=—x=0.5

20

10

Manyetizasyon (emu/gr)
o

-20 -

-30 - x T g T v T ’ T
-20000 -10000 0 10000 20000
Manyetik Alan (Oe)

Sekil 4.30. x=0.5 numunesinin 10 K deki manyetik alana bagli manyetizasyon sonucu
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T=10 K—=—x=0.75

w
o
|

N
o
|

N
o
1

Manyetizasyon (emu/gr)
o o
1

N
o
L

-30

| i I k I Y | y |
-20000 -10000 0 10000 20000
Manyetik Alan (Oe)

Sekil 4.31. x=0.75 numunesinin 10 K deki manyetik alana bagli manyetizasyon sonucu

w0 T=10K—=—x=10

N
o
1

Manyetizasyon (emu/gr)
S o
1

-40 -

I ! I i I ' | - |
-20000 -10000 0 10000 20000
Manyetik Alan (Oe)

Sekil 4.32. x=1.0 numunesinin 10 K deki manyetik alana bagli manyetizasyon sonucu
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T=10K
|—=—x=0.0
—e— x=0.25

(o]
o
|

40 A
| [—2—x=0.5 /,

- —v—x=0.75 1% e A S ST UK UEY
1—e—x=1.0

R
=
|
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|
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|
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|
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Manyetik Alan (Oe)

Sekil 4.33. Tiim numunelerin 10 K deki manyetik alana bagli manyetizasyon sonucu

Sekil 4.28 ile 4.33 arasindaki grafikler 10 K’de Ni1-«CuxFe-Os nanopartikiiliin x=0.0 ile x=1.0
arasindaki manyetizasyonun ile manyetik alan arasindaki iligkiyi gostermektedir. Sekiller
incelendiginde manyetizasyon ile manyetik alan iliskisinde, doyum miknatislanma degerinin en fazla
x=0.25’te oldugu goriiniirken, ayni degerin x=0.5te en az oldugu goriilmektedir. Tiim malzemeler

incelendiginde malzemelerin siiperparamanyetik bir davranis sergiledigi sdylenilebilir.

60 |T =300 K —=—x=0.0

N
o
1

N
o
1

Manyetizasyon (emu/gr)
S o
1

IS
o
]

-60

-1 OE)OO ' 0
Manyetik Alan (Oe)

Sekil 4.34. x=0.0 numunesinin 300 K deki manyetik alana bagli manyetizasyon sonucu

I | |
-20000 10000 20000
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T =300 K—=—x=0.25
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Sekil 4.35. x=0.25 numunesinin 300 K deki manyetik alana bagli manyetizasyon sonucu

30

]|[T =300 K—=—x=0.5

20

10

Manyetizasyon (emu/gr)
o

-30 T s T T 1 T T v T
-20000 -10000 0 10000 20000
Manyetik Alan (Oe)

Sekil 4.36. x=0.5 numunesinin 300 K deki manyetik alana bagli manyetizasyon sonucu
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J[T =300 K—=—x=0.75
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-20000 -10000 0 10000 20000
Manyetik Alan (Oe)

Sekil 4.37. x=0.75 numunesinin 300 K deki manyetik alana bagli manyetizasyon sonucu

40[T =300 K—=—x=1.0
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Sekil 4.38. x=1.0 numunesinin 300 K deki manyetik alana bagli manyetizasyon sonucu
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Sekil 4.39. Tiim numunelerin 300 K deki manyetik alana bagli manyetizasyon sonucu

Sekil 4.34 ile 4.39 arasindaki grafikler 300 K’de Ni:«CuxFe;O4 nanopartikiiliin x=0.0 ile
x=1.0 arasindaki manyetizasyonun ile manyetik alan arasindaki iliskiyi gostermektedir. Sekiller
incelendiginde manyetizasyon ile manyetik alan iliskisinde, doyum miknatislanma degerinin en fazla
x=0.25te oldugu x=0.50’te ise en az oldugu goriilmektedir. Tiim malzemeler incelendiginde
malzemelerin kalici miknatislanmasinin iyi oldugu goriilmektedir. Numunelerin arasindaki histerisis
egrilerinde katkilama durumlarindan bagimsiz oldugu gézlemlendi.

Histeresis egrisindeki doyum miknatislanma degeri civarinda manyetizasyon ile manyetik

alan arasindaki iliski denklem-11 ile verilir (Fang ve ark., 1998).

_ B
M=M,[1 -z (11)

burada Ms doyum manyetizasyonu, S-manyeto-kristal anizotropisine iligskin bir parametredir ve H
disaridan uygulanan alandir. Sekil 4.40-4. 45'te gosterildigi gibi, T=10 K igin, M'nin 1/H?ye gore
grafigini ¢izerek, doyum manyetizasyonu (Ms) ve oda sicaklifina yakin S degeri sirastyla egimden
ve y ekseni kesisiminden belirlenir. Belirlenen degerler Cizelge-4.4’de verilmistir. Manyetik
anizotropi sabiti esitlik-11’ten elde edilen sonuglar kullanilarak denklem-12’ den kolaylikla bulunur

(Fang ve ark., 1998). Elde edilen 3 ve K, degerleri Cizelge-4.4” de sunulmustur.
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a s
4
(12)
ek T=10 K—=—x=0.0
Equation y=a+b*
Plot Manyetizasyon

~52.0 1 Weight No Weighting
Q Intercept 53.73697 + 0.03097
2 Slope -0.68441 + 0.00848
E Residual Sum of Squares 0.07582
\q-)/ 51 5 7] Pearson's r -0.99786
e R-Square(COD) 0.99572
o Adj. R-Square 099557
7)
o 51.0 1
N
=
o
=
g 50.5

50.0

495 4+ S—

v 1 ' | ' | '
15 20 25 30 35 40 45 50 55 6.0

1/H? (Oe?) x10°
Sekil 4.40. x=0.0 numunesinin 10 K deki manyetik alana bagli manyetizasyon sonucundan elde
edilen manyetizasyon- 1/H? iliskisi

68



57.5

Manyetizasyon (emu/g)

55.5

55.0

T=10 K—=—x=0.25

Equation

Plot

Weight

Intercept

Slope

Residual Sum of Squares
Pearson's r
R-Square(COD)

Adj. R-Square

y =a+ b*x
Manyetizasyon
No Weighting
58.21065 + 0.02375
-0.53084 + 0.00653
0.04434
-0.99789
0.99578
0.99563

15

Sekil 4.41. x=0.25 numunesinin 10 K deki manyetik alana bagli manyetizasyon sonucundan elde

2.0

25

' 370 l 3!5 | 4!0 l 4!5
1/H? (Oe?) x10°

5.0

edilen manyetizasyon- 1/H? iliskisi

55 6.0

24.0

N

o

o
1

Manyetizasyon (emu/g)
a3
N
1 N

23.2 1

23.0

T=10 K—=—x=0.5

Equation

Plot

Weight

Intercept

Slope

Residual Sum of Square
Pearson's r
R-Square(COD)

Adj. R-Square

y=a+b*x
Manyetizasyon
No Weighting
24.29514 + 0.0101
-0.21401 + 0.0028
0.00805
-0.9976
0.9952
0.99503

1:5

Sekil 4.42. x=0.5 numunesinin 10 K deki manyetik alana bagli manyetizasyon sonucundan elde

2.0

25

' 3{0 l 3!5 | 4!0 l 4!5
1/H? (Oe™) x10°®

5.0

edilen manyetizasyon- 1/H? iliskisi
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N

o

)
1

Manyetizasyon (emu/g)
&
N
|

N

=

©
L

24.6

T=10 K —=—x=0.75

Equation

Plot

Weight

Intercept

Slope

Residual Sum of Squares
Pearson's r
R-Square(COD)

Adj. R-Square

-0.31574 + 0.00519

y=a+b'x
Manyetizasyon
No Weighting
26.44182 +0.0188

0.02774
-0.99624
0.9925
0.99223

1.6

Sekil 4.43. x=0.75 numunesinin 10 K deki manyetik alana bagli manyetizasyon sonucundan elde

2.0

T T

T T T
25 30 35 40 45

1/H? (Oe?) x10°®

edilen manyetizasyon- 1/H? iliskisi

37.6 1

w

R

(V)
1

w

@

o)
1

w

o

'
]

Manyetizasyon (emu/g)

36.0

35.6 1

T=10K— —x=1.0

Equation
Plot
Weight
Intercept
Slope

Pearson's r
R-Square(COD)
Adj. R-Square

Residual Sum of Squares

y =a+b*x
Manyetizasyon
No Weighting
38.477 +0.02719
-0.4955 + 0.00751
0.05801
-0.9968
0.99361
0.99338

Sekil 4.44. x=1.0 numunesinin 10 K deki manyetik alana bagli manyetizasyon sonucundan elde

1.5

2.0

25 30

— T T T
35 40 45 50

1/H? (Oe?) x10°

edilen manyetizasyon- 1/H? iliskisi
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604, 58.27
- _W
250 538 T=10K
E p —— x=0.0
o) 45_ +X=025
‘E —A— x=0.5
u>‘) 40 —9—x=1.0
(]
I M
° 35
> i
S 30
s - /26.32
25 64400 68 00 8 05 S0 S S o
™ 24.33 -
20 4
T T T T T I ! I ' | ) !
0 1 2 3 4 5 6

1/H? (Oe?) x10°®

Sekil 4.45. Tiim numunelerin 10 K deki manyetik alana bagli manyetizasyon sonucundan elde
edilen manyetizasyon- 1/H? iliskisi

Sekiller incelendiginde, manyetizasyonun, 1/H? karsi ¢izilen grafiginden de goriilecegi
tizere, doyum miknatislanma degerinin en fazla x=0.25te 58,27 emu/gr oldugu goriiniirken en az

x=0.5"te 24,33 emu/gr oldugu goriilmektedir. Bu sonuglar Cizelge 4.4°te listelenmistir.

Cizelge 4.4. Toz 6rneklerinin x=0.0"dan x=1.0"¢ kadar 10K’de manyetik analizleri.

x=0.0 x=0.25 x=0.5 x=0.75 x=1.0
Ms (emu/g) 53,8 58,27 24,33 26,32 38,57
Mr (emu/g) 13,85 14,34 6,23 9,26 14,44
Hc (Oe) 137,33 134,48 142,73 258,94 295,34
B constant (x108) -0,684 -0,531 -0,214 -0,316 -0,496
K. anizotropi
katsayis1 (x10°) 8,62 8,22 2,18 2,86 5,26
(erg/g)

Yukarida T=10 K i¢in yapilan hesaplamalar, T=300 K igin tekrarlanirsa, Sekil 4.46-4.51

grafikleri elde edilir.
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51.0 1

o

o

o
1

19}

S

o
1

Manyetizasyon (emu/gr)
©
(]
|

49.0

48.5

T =300 K—=—x=0.0

Equation

Plot

Weight

Intercept

Slope

Residual Sum of Squares
Pearson's r
R-Square(COD)

Adj. R-Square

y=a+b*x
Manyetizasyon
No Weighting
52.11957 + 0.02704
-0.56155 + 0.00724
0.06666
-0.9976
0.9952
0.99503

Sekil 4.46. x=0.0 numunesinin 300 K deki manyetik alana bagli manyetizasyon sonucundan elde

4
1/H? (Oe?) x10°®

w —
o1 —

edilen manyetizasyon- 1/H? iliskisi

54.4

o

=

[N
1

o

&=

o
1

a1

o0

o
1

Manyetizasyon (emu/gr)

53.0

52.8 1

T =300 K—=—x=0.25

Equation

Plot

Weight

Intercept

Slope

Residual Sum of Squares
Pearson's r
R-Square(COD)

Adj. R-Square

y =a+b*x
Manyetizasyon
No Weighting

55.04768 + 0.01662
-0.38615 + 0.00446

0.02514
-0.99807
0.99615
0.99601

52.6

Sekil 4.47. x=0.25 numunesinin 300 K deki manyetik alana bagli manyetizasyon sonucundan elde

4
1/H? (Oe?) x10°®

W -
1 -

edilen manyetizasyon- 1/H? iliskisi
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21.6

T=300K— —x=0.5

21.5 4
Equation y=a+b*
i Plot Manyetizasyon
21.4 5 Weight No Weighting
Intercept 21.80394 + 0.0089
| Slope -0.16027 + 0.0023
21.3 Residual Sum of Square 0.00725
Pearson's r -0.99682
1 R-Square(COD) 0.99364
Adj. R-Square 0.99342

Manyetizasyon (emu/gr)
N
N
1

21.14

21.0—-

20.9—-

20.8 - T T T T T T T T T
2 3 4 5 6

1/H? (Oe™) x10°®

Sekil 4.48. x=0.5 numunesinin 300 K deki manyetik alana bagli manyetizasyon sonucundan elde
edilen manyetizasyon- 1/H? iliskisi

23.2 1 T =300 K—m—x=0.75
Equation y=a+b*x
1 Plot Manyetizasyon

Ty Weight No Weighting
D 23.0 1 Intercept 23.50931 + 0.00997
=) Slope -0.19833 + 0.00268
E E Residual Sum of Squares 0.00905
9/ Pearson's r -0.99736
c 22 8 R-Square(COD) 0.99473
o Adj. R-Square 0.99455
>
w B
©
N
-—
O 22.6
>
[
g J

22.4

22.2 :

2 3 4
1/H? (Oe?) x10°

o -
(o]

Sekil 4.49. x=0.75 numunesinin 300 K deki manyetik alana bagli manyetizasyon sonucundan elde
edilen manyetizasyon- 1/H? iliskisi
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35.4 e -
T=300K— —x=1.0
Equation y=at+b'x
352 -1 Plot Manyetizasyon
=% Weight No Weighting
) A Intercept 35.96185 £ 0.01492
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Sekil 4.50. x=1.0 numunesinin 300 K deki manyetik alana bagli manyetizasyon sonucundan elde
edilen manyetizasyon- 1/H? iliskisi
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Sekil 4.51. Tiim numunelerin 300 K deki manyetik alana bagli manyetizasyon sonucundan elde
edilen manyetizasyon- 1/H? iliskisi
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Sekil 4.46 ile 4.51 arasindaki grafikler 300 K’de Nii.xCuxFe,O4 nanopartikiiliin x=0.0 ile
x=1.0 arasindaki manyetizasyonun ile 1/H? arasindaki iliskiyi gostermektedir. Sekiller
incelendiginde manyetizasyon ile 1/H? grafiginden de goriilecegi lizere, doyum miknatislanmasinin
en fazla x=0.25te 54,83 emu/gr oldugu, x=0.5’te 21,72 emu/gr ve azaldigi gériilmektedir. Bu

sonuglar ise Cizelge 4.5 te listelenmistir.

Cizelge 4.5. Toz 6rneklerinin x=0’dan x=1’e kadar 300K ’de manyetik analizleri.

x=0.0 x=0.25 x=0.5 x=0.75 x=1.0
Ms (emu/g) 51,86 54,83 21,72 23,21 35,79
Mg (emu/g) 10,33 12,89 472 7.16 11,06
Hc (Oe) 78,68 89,55 129,43 154,81 180,19
S constant (x10%)  -0,562 -0,386 -0,160 -0,198 -0,324
K. anizotropi
katsayisi (x10°) 7,52 6,59 1,68 2 3,91
(erg/g)

75






5. SONUCLAR VE ONERILER

Bu ¢aligmada Niy.«CuyFe; O4 spinel ferrit nanopargaciklarinin iiretilmesi, karakterizasyonu,
yapisal ve manyetik 6zellikleri incelendi ve nanopargaciklar sol-jel teknigi kullanilarak x=0, 0.25,
0.5, 0.75 ve 0.1 konsantrasyonlarindaki degisimler incelendi. Maddenin kristalik 6zelliklerinin
belirlenmesinde  X-1si1 kirmnimi  spektrospisi  (XRD), morfolojisinde (Taramali Elektron
Mikroskobu) SEM, yapisal baglarin 6zelliklerinin belirlenmesinde Fourier Doniigiimii Kizilotesi
Spektroskopisi (FT-IR) ve manyetik dzelliklerinin belirlenmesinde Titresen Ornek Manyetometresi
(VSM) kullanilarak, tiretilen manyetik nanopartikiillerin karakterizasyonlari yapildi.

Malzemenin XRD kirmmim desenleri incelendiginde bilesigin kristal yapisit tim
konsantrasyonda spinel kristal yapiya sahip oldugu goriilmiistiir.

Malzemenin FT-IR spektrumun 400-600 cm™' dalga sayilar1 arasinda incelendiginde onun
spinel yapiya ait oldugunu isaret eden iki tepenin gozlemlendigi goriildii.

SEM cihazinin geri sagilan elektron modu kullanilarak Nii.xCuxFe,Os (x=0,0, 0,25, 0,50,
0,75 ve 1,0) nanopartikiillerinin yiiksek biiylitmede (400kx)’de goriintiileri elde edildi. Goriintiiler
incelendiginde nanopartikiil tanecik biyiikliigiiniin en fazla x=0.75’te olusurken en az x=0’da
olugmustur. Tanecik biiylikiigli, x=0’dan x=0.75’kadar artmigtir daha sonra bir miktar azalmigtir.
Bunun anlami Ni yerine gelen Cu elementinin artan konsantrasyonlari tanecik boyutlarini azda olsa
arttirmistir.

EDS goriintiilerinde Malzeme katkilamasinda Cu pargaciklart x=0.25ten itibaren artig
gostererek Ni sayis1 azalarak x=0.75’e kadar beklenen gibidir. Ancak x=1.0 Cu degeri oldukga iyi
iken hi¢ olmamasi gerek Ni belirli miktarda goriinmektedir. Bunun nedeni konstaminasyon (kirlilik)
sorunundan kaynaklandigi diisiiniilmektedir.

Ayrica malzemenin manyetizasyon olgiimleri incelendiginde sicaklik 10 K’den 300 K’ne
¢ikarildigindan malzemenin miknatislanma ile manyetik alan arasindaki iliskisinin olumlu yonde
art1g1 bulundu.

Bu ¢alismalardan sonra, bu tez kapsaminda iiretilen malzemelerin kan uyumlulugu, katalitik ve anti-
bakteriyel 6zellikleri ¢aligilabilir.

Ayni zamanda iiretmis oldugumuz numunelerin Mdssbeauer analizleri yapilarak Fe’nin d
orbitallerinin manyetik karakterizasyonu yapilabilir.

Farkli iiretim teknikleri kullanilarak da tiretim yapilarak karakterizasyon analizleri yapilabilir.
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