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OZET

Yiiksek Lisans Tezi

CU,MNAL SERITLERIN MANYETIK VE MIKROYAPI OZELLIKLERI

Cagri BESE

Ankara Universitesi
Fen Bilimleri Enstitiisii
Fizik Miihendisligi Anabilim Dali

Danigman: Dog. Dr. Eylip DUMAN

Bu tez ¢alismasinda kiilge halinde hazirlanan alasim bir 6rnekten, serit 6rnekler hazirlanmasinda,
iiretim parametrelerinin seridin manyetik ve mikroyap1 dzelliklerine etkisi incelenmistir. Bu
amagla tez calismasi kapsaminda,gok genis uygulama alanlar1 bulunan, sekil hafiza ve
manyetokalorik 6zellikleri dolayisiyla bilimsel camiada son 30 yildir biiyiik ilgi géren Heusler
alasimlarindan, CusMnAl sistemi incelenmistir. Bunun i¢in alagimi olusturan elementler istenilen
kompozisyona gore tartilarak, ark firninda birlestirilerek kiilge 6rnekler hazirlanmistir. Ardindan
kiilge Ornekler serit ergitme sisteminde, farkli basing ve farkli pota-tekerlek mesafeleri ile
tiretilmistir. Uretilen serit drneklerin Curie sicakliklar1 yakinlarinda manyetizasyon dlgiimleri,
titresimli 6rnek manyetometresi (VSM) kullanilarak yapilmistir. Ayrica manyetik kuvvet
mikroskopisi (MFM) yontemi ile de 6rneklerin manyetik yapilar incelenmistir. Atomik kuvvet
mikroskopisi (AFM) ile de, serit drneklerin yiizey morfolojileri incelenmistir. Orneklerin
Kompozisyon analizleri taramali elektron mikroskobunda (SEM) bulunan enerji dagilimli X-11m1
dedektorii (EDX) kullanilarak yapilmistir. Seritlerin kalinliklar1 da, taramali elektron mikroskobu
ile seritlerin kesitlerinin incelenmesi ile bulunmustur.

Tez caligmasi kapsaminda, literatiirde daha 6nce incelenmemis olan, serit liretim parametrelerinin
serit kalitesine, manyetik ve yapisal Ozelliklere etkisi incelenerek, en uygun iiretim
parametrelerinin bulunmasi amaglanmugtir.

Aralik 2017, 54 sayfa

Anahtar Kelimeler: Heusler alasimlari, manyetik serit, ferromanyetizma



ABSTRACT

Master Thesis

MAGNETIC AND MICROSTRUCTURE PROPERTIES OF CU,MNAL MELT-
SPUN RIBBONS

Cagr1 BESE

Ankara University
Graduate School of Natural and Applied Science
Department of Engineering Physics

Supervisor: Assoc. Prof. Dr. Eylip DUMAN

In this work, melt-spun ribbons have been produced with different production parameters
from alloy bulk sample. Magnetic and microstructure properties of ribbons have been
analized. For find the most suitable production parameters, a Heusler alloy, Cu;Mn;Al
alloy is chosed. Bulk sample of alloy is prepared with arc melter. Then ribbons produced
with melt spinner system, using different production parameters. Magnetic measurement
is worked with Vibrating Sample Magnetometer near Curie temperature. Also magnetic
structures are observed with magnetic force microscopy technique. Furthermore surface
morphology of samples is investigated with atomic force microscope. The composition
analizations are done with Dispersive X-ray Spectroscopy and thickness of samples are
measured with Scattering Electron Microscope.

In this study, the effect of ribbon production parameters to ribbon quality, magnetic and
structural properties of samples is searched and most suitable parameters are trying to be
found.

December 2017, 54 pages
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1. GIRIS

Manyetizmanin hikayesi, manyetit (Fe;0,) denilen bir mineralle baslar, bu bilinen ilk
manyetik malzemedir. Manyetit’in erken donem tarihi tam bilinmese de, demirle
etkilesimi 2500 yildir kesin olarak bilinmektedir. Bu mineral antik diinyada,
Magnesia’da, bugiinkii adiyla Tiirkiye’'nin bir ili olan Manisa’da, bol miktarda
bulunmaktaydi. “Magnet” kelimesi de bu bolgenin Yunanca karsiligr olan kelimeden
tiiretilmistir. Ayrica Yunanlar, demirin manyetite dokunmasi ile kendisinin de manyetize

oldugunu bilmekteydi.

Manyetizma konusunda ilk gercek bilimsel ¢aligma Ingiliz William Gilbert tarafindan
yapilmis ve 1600 yilinda “On the Magnet” kitabinda yaymlanmistir. Gilbert, miknats tasi
ve demir miknatislar kullanarak diinyanin manyetik alanini géstermistir. Bundan 100 y1l

sonra bile bu konuda yeni kesifler olmamustir.

Manyetizmay: anlamak i¢in manyetik kutup kavramimmi anlamak gerekir. Manyetik
malzemede iki kutup vardir ve malzeme ne kadar kii¢iik parcalara boliiniirse boliinsiin
her bir kiiciik parcada bu kutuplar olusur. Bu kutuplar arasindaki kuvvet, birbirinden ayri
olarak Ingiltere’de John Michell tarafindan 1750 yilinda, Fransa’da Charles Coulomb
tarafindan 1785 yilinda kesfedilmistir. Bir manyetik kutup, kendi etrafinda bir manyetik

alan olusturur, diger kutup iizerinde kuvvet olusturan da bu manyetik alandir.

19. yiizyila gelindiginde Ingiliz fizik¢i ve kimyac1 Michael Faraday, elektrik akiminin
manyetik alan olusturdugunu kesfetmistir. Bu calismalarinin sonucunda da ilk elektrik
motoru ve dinamoyu icat etmistir. Bu tarihe kadar yapilan kuramsal ¢aligmalar, 20.
yiizyildan itibaren teknolojik uygulamalarla hayata gecirilmeye baslanmistir. Yeni
modern malzemelerin gelistirilmesi ve lretilmesi dolayisiyla 20. yilizyil, teknolojik
gelismelerin patlama yaptigi bir ylizyll olmustur. Gelistirilen malzemeler, uzay,
bilgisayar, telekomiinikasyon, saglik, enerji sistemleri gibi alanlarda yiiksek performansli
miihendislik iiriinlerinin iretilebilmesini saglamistir. Heusler alagimlarinin kesfi de bu

yiizyilin basinda gergeklesmistir. Fritz Heusler 1903 yilinda, CuzMnAl alagimi tizerinde



calisirken, alagimi olusturan elementler manyetik olmamasina ragmen, alagimin
ferromanyetik ozellik gosterdigini kesfetmistir. Yine 20. yilizyilda, 1951°de Chang ve
Read, altin ve kadmiyum alasimi tizerinde yaptiklar1 ¢alismalarda sekil hafiza etkisini
kesfetmislerdir (Chopra 2013). Sekil hafiza etkisi, biiyiik zorlamalarla malzemenin sekli
degistirilse dahi, 1s1t1ldig1 zaman orijinal seklini hatirlamasi ve ilk sekline donmesi olarak
tanimlanir. Sicaklikla kontrol edilen bu sekil hafiza etkisine benzer sekilde, ferromanyetik
Ozellikteki Ni-Mn-Ga alasiminin manyetik alanla seklinin deforme edilebildigi

kesfedilmistir. Bu etki de manyetik sekil hafiza etkisi olarak tanimlanmistir.

Heusler alagimlari, sekil hafiza ve yiiksek manyetokalorik gibi ilging fiziksel 6zellikler
gostermeleri nedeniyle son 30 yilda bilimsel camiada biiyiilk bir 6nem kazanmustir.
Uygulamaya yonelik sistemlerin boyutlarinin  giderek  kiigiilmesi, iiretilecek
malzemelerin de boyutlarinin kii¢iilmesini gerekli kilmistir. Hizli sogutma teknolojisi,
geleneksel metaliirji prosesleri ile liretim teknolojilerine gore bu anlamda bir iistiinliik
saglamakta ve mikro kalinlikta seritlerin iiretiminde yaygin olarak kullanilmaktadir. Bu
teknikte kullanilan sogutma hizlar1 106 — 107 K/s mertebesindedir ve sogutma hizi,
geleneksel yontemlerde kullanilan sogutma hizlarina (genel olarak 102 K/s) gore gok
yiiksektir. Bu durum, bu yontemle iiretilen malzemelerin fiziksel 6zelliklerinde hacimsel
orneklere gore degisikliklere yol agmaktadir. Heusler alasimlarinda bu yontemle
manyetik seritlerin elde edilmesi i¢in bircok deneme yapilmistir. Ancak bu yontemde
kullanilan tekerlek hizi, pliskiirtme basinci, tekerlekle eriyik arasindaki mesafe gibi
parametrelerin manyetik ve yapisal Ozelliklere nasil etki ettigi sistematik olarak
arastirilmamustir. Bu tez ¢alismasinda Cu2MnAl alagiminda sivi eriyik ergitme sisteminde
degisik iiretim parametreleri ile iiretilecek mikro kalinliktaki seritlerin manyetik ve
yapisal 6zellikleri arastirilmistir. Bu sayede iiretim parametrelerinin manyetik ve yapisal

Ozellikler iizerine etkisi ortaya konulmaya calisilmistir.



2. KURAMSAL TEMELLER

2.1  Manyetizma

Manyetik malzemeleri anlamadan dnce manyetizmanin temellerini, manyetik alana neyin
neden oldugunu ve manyetik alanin cevresine etkilerini anlamak gerekir. Yikli
parcaciklarin hareketi etraflarinda manyetik alan olugsmasina neden olur. Dolayisiyla bir
malzemenin manyetik 6zelliklerini belirleyen elektronlardir. Atomik boyutta elektron
spini ve yoriingesel hareketi dolayisiyla manyetik moment olusturur. Pozitif yiikli
cekirdek gevresinde yoriingesel hareket eden negatif yiiklii elektron, etrafinda manyetik
moment olusturur. Olusan bu manyetik momentler manyetik kutuplar olustururlar. Bir
manyetik kutup etrafinda manyetik alan olusturur; bu alan da ikinci bir manyetik kutba
bir kuvvet uygular. Dolayisiyla bir manyetik kutbun varligindan s6z edebilmek ve etkisini
gorebilmek icin ikinci bir kutup daha olmalidir. Bu iki kutbun etkilesimiyle olusan

manyetik momente, manyetik dipol moment denir.

Manyetik moment, birim hacimdeki manyetik dipol momentlerin vektorel toplami olarak
tanimlanir. Malzemeler, manyetik momentlerinin, uygulanan bir dis manyetik alana

verdigi tepkilere gére manyetik siniflara ayrilirlar.

Manyetik katt malzemeler, manyetik momentlere sahip birgok atomdan meydana gelirler.

Birim hacimdeki manyetik momentlerin toplam1 da manyetizasyon (1\7 ) olarak tanimlanir.

Bu vektorel biiytlikliik manyetik kati cismin her yerinde stireklidir.

Serbest uzayda manyetizasyon yoktur. Manyetik alan birbiriyle orantili vektorel BveH

alanlartyla tanimlanir. Burada H uygulanan manyetik alan, B ise uygulanan manyetik

alan sonucu malzemede olugan manyetik aki yogunlugu ya da indiiksiyon manyetik alani

olarak tanimlanir. B ve H alanlar arasinda asagidaki gibi matematiksel bir iligki vardir.



Burada py = 47 X 10~7H/m serbest uzayin manyetik gegirgenligidir. B ve H manyetik
alanlarinin birimi SI birim sisteminde Tesla veya Amper/metre, CGS birim sisteminde

ise Oersted kullanilmaktadir. Burada 1 Tesla = 10* Oersted’e karsilik gelir.

Manyetik kat1 bir malzeme iginde B ve H alanlar1 arasindaki iliski daha karmasiktir. Tki
vektor alaninin biiyiikliikleri hatta yonleri ¢ok farkli olabilir. Genel vektorel iliskileri

asagidaki gibidir.

- —

B = po(H + M)

Ozel bir durumda manyetizasyon (M) ile manyetik alan (H) arasinda dogrusal bir iliski

vardir. Boyle kat1 malzemeler lineer ya da dogrusal malzemeler olarak adlandirilir.

Mz)(H

y boyutsuz bir terimdir ve manyetik duygunluk olarak tanimlanir. Bu durumda da BveH

alanlar1 arasinda yine lineer bir iliski vardir.

B = puo(1+H = pou-H

Burada u, = 1+ x’ye esittir ve malzemenin ya da ortamin manyetik gegirgenligidir.
Malzemeler manyetik duygunluklarina ve manyetik alana gosterdikleri tepkilere gore

siniflara ayrilirlar.

2.1.1 Diamanyetizma

Biitiin malzemeler bir miktar diamanyetik 6zellik gosterirler. Diamanyetik malzemelerde
ciftlenmemis elektron bulunmaz. Diamanyetik bir malzeme manyetik alan
uygulandiginda negatif manyetizma gosterir, manyetik duygunlugu negatiftir. Net
manyetizasyonu ise sifirdir. Bu etkinin klasik teorisi ilk olarak Fransiz fizik¢i Paul

Langevin tarafindan ¢alisilmistir.



Teoriye gore, yoriingesel hareket eden tek bir elektrona dis manyetik alan
uygulandiginda, alan etkisiyle yoriingesel etkin akim azalir. Bu nedenle uygulanan alana
zit yonde manyetik moment meydana gelir. Bu etki, atom ig¢indeki elektronlarin

birbirinden bagimsiz gosterdikleri tepkilerin toplamidir (Cullity 2009).

M
A .
+ il o %
%<0
T
- -
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Sekil 2.1 Diamanyetik malzemenin manyetik alana bagli miknatislanmas1 ve sicakliga
bagli manyetik duygunlugu

Sekil 2.1’de bir diamanyetik malzemenin, uygulanan manyetik alana tepkisi
goriilmektedir. Bu grafikten diamanyetik malzemenin uygulanan manyetik alana zit
yonde miknatislandig1 goriilmektedir. Yine bu miknatislanma, uygulanan manyetik alanla
orantili olarak artmaktadir. Diamanyetik malzemelerin manyetik duygunluklarinin

sicakliktan bagimsiz oldugu da yine sekil 2.1’de goriilmektedir.

2.1.2 Paramanyetizma

Paramanyetik malzemelerde manyetik duygunluk pozitiftir, dolayisiyla uygulanan dis
manyetik alan, bu alana paralel miknatislanma yaratir. Paramanyetik malzemeye
manyetik alan uygulamadan Once c¢iftlenmemis elektronlardan kaynakli manyetik
momenti vardir. Komgu atomlar arasindaki etkilesim ¢ok zayif oldugundan manyetik

momentler farkli yonlerde rastgele yonlenmis bulunmaktadir. Uygulanan manyetik alanin



biiyiikliigiine bagli olarak, rastgele yonlenmis bu manyetik momentler alan yoniinde

yonlenirler.

Paramanyetik malzemelerde manyetik duygunlugun sicaklifa ve uygulanan manyetik
alana bagimlihigim1 Langevin teorisiyle agiklanir. Paramanyetik bir malzemede
uyarilmamis durumda manyetik momentler, sistemin i¢ enerjisi nedeniyle rastgele

yonlenmis durumdadirlar. Dis bir manyetik alan uygulandiginda, manyetik momentler

alan yoniinde yonlenirler. Sisteme H manyetik alani uygulanirsa, manyetik momentin
enerjisi;
E = —m.H = mHcos6

Seklinde ifade edilir. Bir manyetik momentin, uygulanan manyetik alanla 0 agis1 yapacak

sekilde bulunma olasilig1 i¢in Boltzmann istatistiginden yararlanabiliriz.

e~ E/kpT — er?iﬁ/kBT mHcos0/kgT

=€

0 ve dO komsulugundaki manyetik momentlerin sayisini1 hesaplayabiliriz.

Sekil 2.2 6 ve dO komsulugunu ¢evreleyen kiire (Blundell 2001)



Sekil 2.2°deki 8 ve dO komsulugunu cevreleyen kiire iizerinde taradiklar yiizey alani;
dA = 2nr?sinfd6’dir. Buna gdre manyetik momentin 0 a¢isinda bulunma olasilig1 P(8)

olarak tanimlanirsa;

echosB/kBTSinede

P(B) = fon emHcos8/kpT ginHdo

olarak bulunur. Sistemin tamami i¢in N sayida manyetik moment oldugu varsayilirsa,

toplam manyetizasyon ise asagidaki denklemle hesaplanr.

M = Nmcos6
= Nm fon cosOP(0)d6
Bu integralin sonucu;

M=N [ th(mH> ks T
= AR T mA

= NmL(a)

seklinde bulunur. Burada a@ = mH /kgT ve L(a) = coth(a) — 1/a’dir ve Langevin

fonksiyonu olarak isimlendirilir. Eger a yeterince biiyiik olursa; 6rnegin uygulanan alan

cok biiylik ya da sicaklik 0 K seviyelerinde ¢ok kiiciik olursa, M miknatislanmast N.m

carpimina yakinsar. Bu durumda manyetik spinlerin hepsi hizalanmis olur.

Langevin fonksiyonu Taylor serisine agilir.



Burada sadece ilk terim hesaba katilir ve diger terimler ihmal edilebilir. Bu durumda

miknatislanma;
i = Nma Nm? H
3 3kz T
. Nuom? H
M=t
3kg T
SI birim sisteminde yukaridaki gibi olur (Sistemin i¢ enerjisinin E = —yoﬂﬁ oldugu

durum i¢in bulunmustur).

Manyetizasyon, uygulanan manyetik alanla dogru orantili, sicaklikla ters orantili olur. Bu

da manyetik duygunlugu;

3 M _Nm?* C
I = H =3, T T
2
seklinde verir. Burada C = P’ sabittir.
B
M, A
+ Egim =1 X of ok 1
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H
- >
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Sekil 2.3 Paramanyetik malzemenin M-H ve y -T egrileri

Sekil 2.3’°te paramanyetik malzemeler i¢in verilen manyetik alana karsilik miknatislanma

egrisinden de goriildiigii gibi; paramanyetik malzemeler disardan uygulanan manyetik



alanla aynm1 yonde manyetize olurlar. Malzemenin manyetizasyonu da uygulanan
manyetik alanin biiyiikliigli ile dogru orantili olarak artar. Manyetik duygunluk da

sicaklikla ters orantili oldugundan, sicakliga bagh degisimi sekil 2.3 teki gibi olur.

Ilk kez Pierre Curie ¢ok sayida malzeme icin sistematik olarak manyetik duygunluk
Ol¢timlerini yapmistir. Kiitlece manyetik duygunlugun diamanyetik malzemeler icin
sicakliktan bagimsiz oldugunu, paramanyetik malzemeler i¢in ise mutlak sicaklikla tam

tersi degistigini bulmustur.

Xm =C/T

Bu iligki Curie yasasi olarak tanimlanir, C ise gram basi Curie sabitidir. Daha sonra Curie

yasasinin, baska bir yasanin 6zel durumu oldugu gosterilmistir.

Xm = C/(T = 6)

Bu yasa da Curie-Weiss yasasi olarak adlandirilir. Burada 0 sabittir.

2.1.3 Ferromanyetizma

Bir ferromanyetik malzemenin dis manyetik alan olmasa bile rastgele miknatislanmasi
vardir (Blundell 2001). Curie sicakliginin altinda bir ferromanyetik, paramanyetik 6zellik
gosterir ve manyetik duygunlugu Curie-Weiss yasasina uyar. Curie-Weiss yasasindaki 6,
yaklasik olarak (T¢) Curie sicaklifina esittir. Bu noktada 6 degeri biiyiik ve pozitiftir
(demir i¢in Curie sicakligi 1000K’in iizerinde). Bu gercek de; dis manyetik alanin
yoklugunda dahi ferromanyetik malzeme i¢indeki molekiiler alanin Curie sicaklig
altindaki ve {istiindeki rolii hakkinda Weiss’in hipotezinin kaynagi olmustur. Boylece
ornek rastgele miknatislanmaya sahip olur. Manyetize olmamis durumda bir 6rnegin nasil
manyetik duygunluga ulastigin1 Weiss ikinci bir hipotezle agiklar; miknatislanmamais bir
ferromanyetik, hiicre (domain) olarak isimlendirilen kiiclik bolgelere ayrilmistir. Her

sistem minimum enerji diizeyinde bulunma egiliminde oldugundan, malzeme bu kiigiik



bolgelere ayrilir. Kiigiik bolgelere ayrilmast dolayisiyla, her bir bolgenin
miknatislanmasindan kaynakli i¢ enerjisi de minumum diizeye inmis olur. Bu bolgeler
hiicre duvarlariyla (domain wall) birbirlerinden ayrilmistir ve her bir hiicre farkli
yonlerde, rastgele miknatislanmaya sahiptir. Malzemenin tamaminda, net miknatislanma
ise sifirdir. Zit yonlii manyetik momentlere sahip iki manyetik hiicre arasindaki hiicre
duvarinda manyetik momentin yonii donerek degisir. Ferromanyetik metallerin hiicre
duvar enerjileri birka¢ erg/cm? ve duvar kalmhg birkag yiiz atom ¢apindadir. Hiicre
duvarinin enerjisi, hiicrenin kristal icindeki yonelimine baglidir. Cok yiiksek anizotropiye
sahip malzemeler, nadir yer elementleri ve alagimlari, birkag atom kalinliginda duvarlara

sahiptir ve gorece yliksek enerjilidir.

Biitiin ferromanyetik malzemeler yeteri kadar isitildiklarinda paramanyetik olurlar.
Malzemenin ferromanyetikten paramanyetige gecis sicakligina Curie sicakligi denir. Bu
sicaklikta malzemenin manyetik gecirgenligi aniden diiser ve kalict miknatislanmasi sifir

olur.

Ferromanyetik bir malzemeye dis manyetik alan uygulandiginda, malzeme i¢indeki
manyetik momentler alan yoniinde yonlenmeye baslarlar. Yeterince bilyiik manyetik alan
uygulanirsa tiim manyetik momentlerin alan yoniinde yoneldigi durumda malzemenin
miknatislanmast  bir smira wulasir. Bu durumdaki miknatislanmaya doyum
miknatislanmasi denir. Daha sonrasinda uygulanan dig manyetik alan kaldirilsa dahi
malzemenin miknatislanmasi artik sifir olmaz, malzeme kalici miknatislanmis olur.
Miknatislanmasini - sifirlamak i¢in, miknatislanmanin aksi yonde manyetik alan

uygulanmasi gerekir.
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Sekil 2.4 Ferromanyetik bir malzemenin manyetik alana gére miknatislanmasi

Malzemenin miknatislanmasinin = sifir oldugu anda manyetik alan uygulanarak
miknatislanmanin ilk olarak artisinin goriildiigii, sekil 2.4°te kesikli ¢izgilerle gosterilen

egri ise “virgin curve” olarak adlandirilir.

2.2  Faz Gegisleri

Bir alagim bir veya daha fazla fazin birlesiminden meydana gelebilir. Faz; 6zellikleri ve
kompozisyonu homojen bir bdlgenin, sistemin diger bolgelerinden fiziksel farkliligi
olarak tanimlanabilir. Faz gecisi, ilk durumdaki alasimin, son duruma gore daha kararsiz
olmastyla gerceklesir. Dogada her sistem minimum enerjide ve kararli oldugu durumda
bulunma egilimindedir. Bir fazin kararhiligi da termodinamikle agiklanabilir. Sabit
sicaklik ve basingtaki faz gecisleri Gibbs serbest enerjisi ile agiklanabilir. Bir sistemin

Gibbs serbest enerjisi asagidaki gibi formiile edilebilir.

G=H-TS
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Burada H entalpiyi, T mutlak sicakligi, S entropiyi ifade eder. Entalpi sistemin 1s1

kapasitesinin bir dl¢tistidiir.

H=E+PV

Yukardaki entalpi formiilasyonunda E sistemin enerjisi, P basing, V ise hacmi ifade eder.
I¢ enerji, atomlarin toplam kinetik ve potansiyel enetjilerinin toplamidir. Kinetik enerji;
kat1 ve sivilardaki atomik titresimlerden, sivi ve gazlarda ise atom ve molekiillerin yer
degistirmeleri ve rotasyon enerjilerinden kaynaklanir. Potansiyel enerji, sistemdeki
atomlar arasindaki etkilesimler ve baglardan kaynaklanir. Eger bir doniisim ya da
reaksiyon gerceklesirse, sistemin 1s1y1 sogurmasi ya da 1s1 meydana getirmesi, sistemin i¢
enerjisindeki degisime baglidir. Ayn1 zamanda sistemin hacminde olacak bir degisim, PV
terimindeki degisimi de hesaba katmayi gerektirir. Dolayisiyla sabit basing altinda, agiga
cikan ya da sogrulan 1s1, sadece entropideki degisimle agiklanabilir. Kat1 ve sivilar s6z
konusu oldugunda PV terimindeki degisim, E’dekine gore c¢ok kiigiik olacaktir. Bu
durumda H = E oldugu kabul edilebilir. Gibbs serbest enerji ifadesindeki bir diger

fonksiyon olan entropi ise rastgeleligin ve diizensizligin bir 6l¢iistidiir.

? dG=0
Gibbs
serbest dG=0
enerjisi
G |

5

Atomlarin yerlesimi

Sekil 2.5 Bir sistemin denge durumlarinin Gibbs serbest enerjileri (Porter 1992)
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Kararli ve dengede olan bir sistemde Gibbs serbest enerjisi de en diisiik degerindedir.
Sistemin bu durumunu matematiksel olarak dG = 0 seklinde ifade edebiliriz. Sekil

2.5’teki grafik lizerinden de kararli denge durumlari daha kolay anlasilabilir.

Diisiik sicakliklarda kati fazlar en kararli hallerindedir, ¢linkii diisiik sicakliklarda atomlar
arasi baglar kuvvetlidir ve i¢ enerjileri (entalpileri) ¢ok diisiiktiir. Yiiksek sicakliklarda
ise s1v1 ve gazlar en kararli hallerindedir. Sicakligin ya da basincin degisimiyle sistem
kararlt durumdan kararsiz duruma gegebilir. Dig bir etkiyle sistemin i¢ enerjisindeki
degisim, faz gecisine neden olur. Faz gecisi difiizyonlu ya da diflizyonsuz olmak tizere
iki sekilde olabilir. Diflizyonlu faz gecisinde atomlarin yerleri, komsuluklar1 ve kristal
yapilart degisirken; difiizyonsuz faz geg¢isinde atomlarin komsuluklar1 degismez ancak

kristal yapilari degisir. Difiizyonlu faz gegisiyle sistemin Gibbs serbest enerjisi de diiser.

Birinci dereceden faz gegislerinde gegis sicakliginda Gibbs serbest enerjisinin sicakliga

ve basinca gore tiirevleri siireksizdir.

aG 2G

T —-Sve 3 V

Yukaridaki esitlik geregi, birinci dereceden faz gecislerinde entropi ve hacimdeki
degisimde de siireksizlik vardir. Bir katinin eriyerek sivi faza geg¢mesi Ornek

gosterilebilir. Ikinci dereceden faz gegislerinde ise Gibbs serbest enerjisinin sicaklik ve

basinca gore ikinci dereceden tiirevlerinde siireksizlik vardir.

%G\ (65) _1(6H> _ Cp
aTZP_ or), T\OT/)p T
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Sekil 2.6.a. Birinci dereceden, b. ikinci dereceden faz gegislerinin termodinamik
karakteristikleri

Sekil hafiza 6zelliginin temelinde de difiizyonsuz faz gecisi vardir. Burada birinci
dereceden yapisal faz gecisi olan martensitik faz gegisi gozlenir. Martensitik geciste
makroskopik boyutta sekil degisimi olur ancak kompozisyonda bir degisim olmaz;

malzemenin kristal yapisinda degisim olur.
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Gibbs serbest enerjisi
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Sekil 2.7 Austenite-Martensite faz gegisinde Gibbs serbest enerjisi degisimi

Martensitik gecis ile ilgili ilk bilimsel c¢alismalar, c¢eliklerin mikro yapisi ve
sertlestirilmesi ile ilgili ¢calisan Adolph ve William Robert Austen tarafindan yapilmistir.
Bu iki metaliirji miihendisinin onuruna yiiksek simetrili, yiiksek sicaklik fazina
“Austenite”, diisiik simetrili, diisiik sicaklik fazina “Martensite” adi verilmistir. Sekil
2.7°de bir Martensit-Austenit faz gegisi icin Gibbs serbest enerjisinin degimi verilmistir.
Grafikte goriilen Tgecis sicakng, termodinamik denge sicakligidir. Burada Austenite ve
Martensite fazlarin kimyasal serbest enerjileri birbirine esittir. Gegis sicakliginin
ustiindeki sicakliklar Austenite fazi, gecis sicakliginin altindaki sicakliklarda ise

Martensite fazi digerine gore daha kararlidir.

Manyetik malzemelerde birinci dereceden bir faz gecisinde, yapisal faz gecisi ve
manyetik faz ge¢isi birlikte gerceklesir. Bu durumda entropinin sicakliga gore birinci

tiirevi stireksizdir, bu siireksizligin nedeni de yapisal doniisiim entalpisidir.
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Sekil 2.8 Austenite(A) durumdan Martensite(M) durumuna gegisin sematik gosterimi

Austenite ve Martensite fazlarin farkli kristal simetrilere sahip olmasi1 nedeniyle hacimleri
de farklidir. Sekil 2.8’de bu gegis sirasinda kristal orgiideki degisimler sematize
edilmistir. Tki fazm farkli hacimlere sahip olmasindan dolay1 faz gecisi sirasinda drgiide
deformasyonlar ve gerilmeler olur. Bu gerilme enerjisini minimumda tutmak igin
Austenite ve Martensite fazlar arasinda Habitus diizlemleri olusur ve gecis esnasinda bu
diizlemler hareket etmez. Orgiideki bu deformasyonlar &rnek yiizeyinde Martensitik
yapiya 6zgii sekiller olusmasina neden olur. Iki fazin birden bulundugu bir malzemede,
iki faz arasinda olusan Habitus diizlemleri, atomik kuvvet mikroskobu yardimiyla

gozlenebilir.
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Miknatislanma

Sicaklik

Sekil 2.9 Martensitik gecis sicaklig1 yakinlarinda sicaklikla miknatislanmanin degisimi

Martensitik faz gecisinde ornegin fiziksel 6zelliklerinde degisim goézlenir. Austenite-
Martensite faz gecisi, 0rnege gore degisen karakteristik bir sicaklikta baslar. Bu sicaklik,
ornegin fiziksel ozelliklerinin sicakliga bagli olarak olciilmesiyle bulunabilir. Sicakliga
bagl direng, 1s1l genlesme ve manyetik malzemeler i¢in sicakliga bagli miknatislanma
Olgtimleriyle karakteristik sicaklik gozlenir. Sekil 2.9’da bir 6rnegin miknatislanmaya
bagli sicaklik 6l¢timii goriilmektedir. Yiiksek sicaklik faz1 olan Austenite fazindaki 6rnek
sogutulmaya baslanirsa Ms sicakligindan itibaren Austenite matris i¢cinde Martensite
bolgeler olusmaya baslar. Ornek sogutulmaya devam ettigi siirece Martensite bolgeler de
biiyiimeye devam eder ve Mr sicakliginda 6rnegin tamami Martensite faza gegmis olur.
Mt sicakliginin altina kadar sogutulmus Ornek 1sitilacak olursa, As sicakligina
ulasildiginda kararsiz hale gelir. Bu sicakliktan itibaren Austenite faza gecis baslar ve
sicaklik arttirilmaya devam edilirse Af sicakligina ulasildiginda 6rnegin tamami Austenite
faza ge¢cmis olur. Sekil 2.9°dan de goriildiigii gibi faz gecisi histerisise neden olmaktadir.
Bunun nedeni Martensitik gecis nedeniyle olusan orgii direncidir. Orgii direnci ise
Austenite ve Martensite Orgililerin birbiriyle uyumsuzlugu nedeniyle olusur ve smir

diizlemi enerjisinin artmasina sebep olur. Sinir diizlemi enerjisinin artmasi da Austenite
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matris i¢cinde Martensite bolgelerin genislemesini, ya da Martensite yapida Austenite

bolgelerin genislemesini zorlastirir. Bu da gecis sicakliklarinin kaymasina neden olur.

2.3  Heusler Alasimlar:

Heusler alagimlar1 1:1:1 (yari-Heusler) ve 2:1:1 kompozisyonunda 1500°den fazla ¢esidi
olan alagimlardir. Fritz Heusler tarafindan kesfedilmeleri bir asr1 gegmis olmasina ragmen
hala aktif aragtirma alanlarindan biridir. Yeni 6zellikleri ve potansiyel uygulama alanlari
ortaya c¢ikmaktadir. Sasirtict sekilde bir¢ok Heusler alasiminin ozellikleri degerlik
elektronlarinin sayilariyla tahmin edilebilmektedir. Oldukga ¢esitli elektronik yapilart,
istenilen 6zelliklerde ti¢lii bilesimi yakalama imkani saglar. Malzeme yiizey sinirlarinin
ozellikleri, siiper iletkenlik gibi iki veya daha fazla fonksiyonun bileskesinden olusan
coklu ozelliklere dayanan aygitlarin yapilmasi ve devrimsel teknolojik uygulamalar
miimkiindiir. 250’den fazla yari iletkeni iceren alt grubu, enerji teknolojileri i¢in dnem
arz etmektedir. Bu grubun enerji bant araliklari, kimyasal kompozisyonlar1 degistirilerek
sifirdan 4eV’a kadar degistirilebilmektedir. Dahasi termoelektrikler ve giines hiicreleri
aragtirmalarinda da biiyiik ilgi ¢ekmektedir. Cok islevli bu alagimlar, manyeto-optik,

manyeto-elektronik ve manyeto-kalorik 6zellikleriyle de sira dist goriilmektedir.

H X,YZ Heusler Alasimlart He
2.20
Be :|C|N|O| F|Ne
0.98 i 2.55(3.04|3.44|3.98
Na| /s : P|S|CI|Ar
0.93 S <) 2.19)2.58(3.16
K |[Ca e Co e} Se| Br| Kr
0.82|1.00 6 4 6 66 8 88 9 90 o) 3 0 :12.55|2.96|3.00
Rb| Sr b Molil[d Ru Rh Pd Ag Cc J Te| | [Xe
0.82/0.95 60 2.16 e 2.20 2.28 2.20 1.93 1.69 1.78 1.96 [2.05 LRI X PX
Cs|(Ba Ta Re|Os Pt Au LRI PD Bil LR
0.79[0.89 4] 1.50 KIRQY] 1.90| 2.20 PRI 1.90| 1.80f 0 REE] 2.00( 2.20
Fr(Ra
0.70[0.90
a e P JdPm Eu 0 D D O D
0 113 2] 1.20 1.10 4 0
Ac|Th|Pa| U |Np|Pu|l]Am/Cm|Bk| Cf| Es|Fm|/Md|No| Lr
1.10| 1.30{ 1.50] 1.70| 1.30{ 1.28[ 1.13| 1.28| 1.30 1.30] 1.30| 1.30{ 1.30 1.30| 1.30

Sekil 2.10 Heusler alagimini olusturan elementler (Graff vd. 2011)
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Heusler alagimlarini, metaller arasi bilesikler olarak tanimlamak daha uygun olsa da,
metaller arasi alagimlar olarak algilanilirlar. Uglii Heusler bilesikleri X>YZ genel
formundadir; burada X ve Y ge¢is metalleri iken, Z ana grup elementlerindendir. Ancak

bazi durumlarda Y nadir yer elementlerinden ya da alkali yer elementlerinden olabilir.

2.3.1 Yari Heusler Alasimlar

Genel olarak XYZ vyari-Heusler alasimlar1i kovalent ve iyonik pargalari igeren
alagimlardir. X ve Y atomlar1 katyonik karaktere sahipken, Z atomu aniyoniktir. En
elektropozitif element formiiliin en basina yerlestirilir. Bu element ana grup elementi,
gecis metali ya da nadir yer elementi olabilir. En elektronegatif element, formiilde en

sondadir ve periyodik cetvelin ikinci yarisinda ana grup elementlerindendir.

2.3.2 Kiristal Yapilar

Iki farkli yapida Heusler alasimi vardir. Bunlardan birinin kompozisyonu 1:1:1, digeri
2:1:1 stokiyometrisindedir. Ilk alagim ailesi XYZ formundadir ve kiibik kristal yapidadir
(uzay grup numarast 216, F43m, C1,). Bu yap1 CaF, yapisinm iiglii diizenlenmis sekli
gibidir. Zn-S tipi yapidaki oktahedral 6rgii noktalarinin doldurulmasiyla tiiretilebilir.
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Sekil 2.11. a.Kaya tuzu kristal yapisi, b.ZnS kristal yapisi, c.Yar1 Heusler kristal yapisi,
d.Tam Heusler kristal yapis1 (Graff vd. 2011)

Yar1 Heusler alagimlarinin ortak 6zelligi; X,Y,Z atomlarinin isgal ettigi i¢ ice gecmis fcc
yapilardan olusuyor olmasidir. Isgal edilen bu Wycoff pozisyonlar;; 4a(0,0,0),
4b(1/2,1/2,1/2), 4c(1/4,1/4,1/4) pozisyonlaridir. Bu tanim alagimdaki iki element
arasindaki kovalent bag etkilesiminin, malzemenin elektronik 6zelliklerinde etkin rol

oynadigini gosterir.
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3. MATERYAL VE YONTEM

3.1  Alasimlarin Hazirlanmasi

CuzMnAl hacimsel alagimlari, hassas terazide istenilen kompozisyona gore, her bir
element ayr1 ayn tartildi. Dort ayri seridin her biri i¢in 6 gramlik hacimsel 6rnek elde
edilecek sekilde tartimlar yapildi. Ergitme islemi sirasinda mangan elementinde kayip
yasandigindan dolayi, istenilen kompozisyonu elde edebilmek i¢in mangan elementi %3
daha fazla tartilmistir. Tartilan her bir element Edmund Biihler marka ark firminda

bulunan bakir potaya tek tek yerlestirildi.

Sekil 3.1. a. Edmund Biihler marka ark firin1. b. Firina ait bakir pota

Ergitme isleminden 6nce mekanik pompa ile ortam basinci 10°mbar mertebesine ulasana
kadar vakumlandi. Vakumlanan haznenin igine, basing tekrar atmosfer basincina ulasana
kadar argon gazi dolduruldu. Daha sonra tekrar mekanik pompa calistirilarak vakumlandi
ve bu islem birka¢ kez tekrarlandi. Burada amag ergitme islemi yapilacak ortamda su
buhar1 kalmamasini saglamaktir. Ortamda su buhar1 kalmasi {iretilecek ornekte
safsizliklar olusmasina ya da alagimin yanmasina sebep olabilir. Son vakum isleminden
sonra hazne tekrar atmosfer basincina ulasana kadar argon ile doldurulur. Daha sonra ark
ucu ile pota arasinda akim gegirilerek ark olusmasi saglanir ve bu arkla 6rnek eritilir.
Once elementler tek tek eritilir ve bdylece oncelikle elementler arindirilmis olur.

Armdirilan elementler birlikte potaya yerlestirilip eritilerek alasim hazirlanir. Istenilen
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kompozisyonun alagimin her noktasinda ayni olmasi igin birkag kez alagim ters gevrilerek

ergitme islemi en az 5 kez tekrarlanir.

Uretilen hacimsel drneklerden serit iiretmek i¢in Edmund Biihler marka eriyik sivama
sistemi kullanilmistir. Hacimsel olarak {iretilen Ornekler kirilarak kiigiik parcalara
ayrilmistir, bu parcalar BN (Bornitrit) pota igerisine koyulur. BN pota ile tekerlek
arasindaki mesafe dl¢tilerek ayarlanir. Bakir tekerlegin doniis hiz1 ayarlanir. Sisteme bagl
difiizyon pompast kullanilarak, sistem kazani vakumlanir. Vakumlanan kazan tekrar
argon gaziyla, atmosfer basincina kadar doldurulur. Bu islem birkag¢ kez tekrarlanarak

sistem iginde, 6rnegi bozabilecek su buhar1 kalmamasi saglanir.

Sekil 3.2. a.Edmund Biihler marka eriyik sivama sistemi. b.Uretim tekniginin sematik
gosterimi

Eriyik sivama sisteminin arkasinda argon gaziyla doldurulan tanklar bulunur. Tanklar ile
kazan arasinda baglant1 vardir ve tanklarin basinglari, kazan basincindan daha yiiksek
olacak sekilde ayarlanarak tank ile kazan arasindaki vana kapali tutulur. BN pota
etrafindaki kangaldan gecen akim dolayisiyla RF indiiksiyon ile drnek isitilir. Ornek
sitilirken pirometre ile 6rnek sicakligi kontrol edilir. Isitilan 6rnek erimeye basladigi
zaman pirometre iizerinde oOlglilen sicakligin artisinin durdugu goézlenir. Bu anda

tanklarda daha yiiksek basingta tutulan argon gazi ile kazan arasindaki vana agilarak
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eriyik alagimin bakir teker lizerine piiskiirtiilmesi saglanir. Bakir tekerle temas eden

alagim aniden katilasir ve serit 6rnekler elde edilir.

3.2  Alasimlarin Karakterizasyonu

3.2.1 Miknatislanma 6l¢iimleri

Sicaklik ve manyetik alana bagli miknatislanma 6lgiimleri Ankara Universitesi Fizik
Miihendisligi Boliimii’nde yer alan Micro Sense marka, EV7 model Titresimli Ornek
Manyetometresi ile gerceklestirilmistir. Kullanilan sistem 2,15 Tesla biiytikliigiinde
manyetik alana kadar 77K-1000K arasindaki sicakliklarda 6l¢tim alabilmektedir.

Sekil 3.3 Titresimli Ornek Manyetometresi (VSM)

Calisma prensibi, manyetize Ornegin kangal yakininda titresmesiyle kangalda aki
degisimine neden olmasina dayanir. Incelenecek drnek, manyetik olmayan bir cubugun
ucuna yerlestirilir. Cubugun diger ucu ise mekanik bir titrestiriciye baglidir. Titrestirici
i¢in lineer motor ya da bazi sistemlerde hoparldr kullanilabilir. Ornegin titresimi

dolayisiyla alict kangallarda, Ornegin manyetik momentiyle orantili bir gerilim
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indiiklenmesine neden olur. Olusan bu gerilim VSM’in ¢ikis geriliminin degigsmesine
neden olur ve bu gerilime gére de drnegin miknatislanmasi bulunur. VSM, 10° emu
(erg/Oe) ya da 10® A.m? biiyiikliigiinde manyetik momentleri bile dlgebilecek kadar
hassas; ayrica hem zayif hem de gii¢lii manyetik o6rnekleri inceleyebilmesi ile kullanigl

bir sistemdir.

Sicakliga bagli miknatislanma 6lgiimlerinde 3 farkli yol izlenir. Digsardan manyetik alan
uygulanmadan sogutma yapilarak Ornegin miknatislanmasinin Olg¢lilmesi, sifir alan
sogutmali Ol¢iim (Zero Field Cooled-ZFC) olarak isimlendirilir. D1s manyetik alan
uygulanarak yapilan Ol¢im, alanli sogutmali o6l¢iim (Field Cooled-FC) olarak
isimlendirilir. Son olarak da manyetik alan uygulandigi sirada 6rnegin 1sitilmasi ve bu
sekilde miknatislanma Sl¢iimii yapilmasi, alanli 1sitma 6l¢timii (Field Heated-FH) olarak
isimlendirilir. Uygulanan manyetik alana karsi 6rnegin miknatislanmasit dlgtimleri O-
2Tesla araliginda manyetik alanlar uygulanarak yapilmistir. Ornegin gecis sicakliklarmin
belirlenebilmesi i¢in, oncelikle sicakliga bagli miknatislanma dl¢timleri yapilmistir. Elde
edilen sicakliga bagli miknatislanma Sl¢timleri verilerine gore (dM/dT)-T grafigi gizilir.

Bu grafigin maksimum noktalari, malzemenin kritik sicakliklarinin bulunmasini saglar.

3.2.2 Atomik kuvvet mikroskobu

Uretilen manyetik seritlerin yiizey yapilar1 ve topografileri, Ankara Universitesi Fizik
Miihendisligi Bolimii’'nde bulunan Nt-MDT Pro Solver-M marka atomik kuvvet
mikroskobu (AKM) ile yapilmistir.
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Sekil 3.4 Atomik kuvvet mikroskobu

Atomik kuvvet mikroskobu 1986 yilinda Gerd Binnig, Calvin F. Quote ve Christopher
Herber tarafindan icat edilmistir. AKM’nin ¢alisma prensibi, 6rnek yiizeyi ile elastik ug

(cantilever) arasindaki etkilesme kuvvetinin 6l¢iilmesine dayanir.

Base

Cantilever

Tip

i» \“A\‘ . F' "1- 7 ¢.A
8m5“§mmmyﬁﬂ‘m

Sekil 3.5 AKM ucunun sematik gosterimi (Mironov 2004)

AKM ' nin elastik ucundaki tipe 6rnegin uyguladigi kuvvet, ucun biikiilmesine neden olur.
AKM ucundaki biikiilmenin olgiilmesi de ug ile 6rnek yiizeyi arasindaki etkilesme
kuvvetinin bulunmasini saglar. AKM ucuna etki eden kuvvetlerden biri van der Waals
kuvvetidir. Birbirinden r mesafesi kadar uzak olan iki atomun van der Waals potansiyel
enerjileri, eksplonansiyel Lenard-Jones potansiyeliyle verilir.
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B To\6 T\ 12

Upp(r) = Uy {_2 (?) + (?) }
Bu denklemde toplamin ilk terimi uzun mesafeli dipol-dipol etkilesimlerden, ikinci terim
ise Pauli disarlama ilkesinden dolayr kisa mesafeli itmelerden kaynaklanmaktadir. 1
parametresi, enerjinin minimum oldugu denge durumundaki atomlar arasindaki mesafeyi

ifade eder.

v

Sekil 3.6 Tip ve ylizey atomlarinin etkilesim enerjisinin hesaplanmasi (Mironov 2004)

Buradan etkilesim enerjisi i¢in;

Wer = f f Upo (r = ) np (Yo () AV

Vr Vy

elde edilir. ng(r) ve ny(r") terimleri 6rnekteki ve tipteki atomlarin yogunluklaridir. Buna

gore drnekten tipe etki eden kuvvet;
F—(")T: = —grad(Wor)

olarak bulunur.
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Sekil 3.7 Cantilever biikiilmesini tespit eden optik sistemin sematik gosterimi (Mironov
2004)

AKM ucundaki biikiilmeler optik yontemlerle tespit edilip kaydedilebilir. Bu yontemle
diyot lazerden gelen 151n AKM ucuna odaklanir ve ugtan yansiyan 1sin foto detektore

gelir. Pozisyona duyarli bu foto dedektorlerde, dort bolmeli foto diyotlar bulunmaktadir.

100 pn

Sekil 3.8 AKM uglarina ait taramali elektron mikroskobu goriintiileri (Mironov 2004)
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AKM uglarn silikon alttasin, fotolitografi ya da asitle asindirma yontemleri kullanilarak

Si0, ve Si3Ni, katmanlartyla kaplanmasiyla tretilir.

Ug ile 6rnek arasindaki etkilesim kuvveti Hooke yasasi ile bulunabilir.

F=kAZ

Burada k, ucun elastik sabitidir. AZ ise biikiilmeden dolay1 ugtaki yer degistirmedir. k
degeri 1073 — 10 N/m araliginda, ucun yapildi§1 malzemeye ve ucun geometrisine gore
degisir. AKM uygulamasinda ucun rezonans frekansi dnemlidir. Ucun salinim frekansi

asagidaki denklemle bulunur.

[ ucun boyu, E Young modiilii, J ucun eylemsizlik momenti, p malzeme yogunlugu, S
ucun kesit alani, A; salinim moduna bagli niimerik bir sabittir. Temel modlarin frekanslari
genellikle 10-1000 kHz araliginda degisir. Kalite faktorii Q, ucun calistigi ortama
baghdir. Q degeri vakumda 103 — 10* civarindayken, havada 300-500 araliginda
degerlere diiser. Suda ise 10-100 araligina kadar diiser. Temel olarak iki farkl tipte AKM
uclar1 kullanilir. Bunlardan biri tiggen, digeri dikdortgen yapili uglardir.
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Sekil 3.9 AKM sabit kuvvet modunun sematik gosterimi (Mironov 2004)

AKM c¢alisma metodlar1 temasli mod ve temassiz mod olmak {iizere iki gruba ayrilir.
Temasli modda daha diisiik sertlikte uglar kullanilir, bu da hassasiyeti arttirir. Ayni
zamanda da ucun daha yumusak olmasi, drnek yiizeyinin ucun temasiyla tahrip olmasini

engeller. Temasli mod; sabit kuvvet modu ya da sabit uzaklik modlarinda uygulanir.

Sabit kuvvet modunda uca hep ayn1 biiyiikliikte kuvvet etki edecek sekilde, uctan alinan

geri bildirimlere gore ucun mesafesi ayarlanir.

2=

ooooooooaoosogog_ S X
0000000
D ] = 2

Scanning

Sekil 3.10 Sabit yiikseklik modunun sematik gosterimi (Mironov 2004)
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Sabit yiikseklik modu, yiizey piirtizlilligi disiik olan (birkag Angstrom) Orneklerde
kullanilabilir. Bu modda ug ile 6rnek arasindaki mesafe ortalama bir yiikseklikte sabit
kalir. Bu modda ucun AZ biikiilmesi, uca etki eden kuvvetle orantilidir. AKM goriintiisii,

etkilesim kuvvetinin uzaysal dagilimin gosterir.

Manyetik kaplama

Sekil 3.11 Ornegin manyetik alan1 altinda MKM ucu (Mironov 2004)

Manyetik kuvvet mikroskopisinde (MKM), miknatislanmasi bilinen ferromanyetik
malzemeyle kapli uglar kullanilir. MKM ucu tek bir manyetik dipol olarak kabul edilir,

manyetik momenti 7°dir. Ornegin iirettigi manyetik alan H(#) ile ucun manyetik
momenti arasindaki etkilesime dayanir.
Bu durumda sistemin manyetik enerjisi;

W =—(m.H)

olarak tanimlanir. H manyetik alanindaki manyetik dipole etki eden kuvvet:

f=—gradW) = ﬁ(ﬁ’ﬁ)
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MKM ucunun manyetik momenti M@#)dV seklinde tanimlamir. Burada M ucun

manyetizasyonu, dV kaplanmis yiizeyin hacmidir.

LT _‘}"":*\

Sekil 3.12 Ornegin manyetik alan1 ile MKM ucu arasindaki etkilesim (Mironov 2004)

Ug ornek arasindaki manyetik etkilesiminden kaynakli toplam enerji, ucun manyetik

yiizeyi iizerinden alinan integralle bulunur.

Wyizey = — j M@®.HF +77)dv’

Vyiizey

Ucun 6rnek manyetik alaniyla etkilesim kuvveti;

F = —grad(Wyge,) = f V(T B)av’

Vyﬁzey

olarak bulunur.

31



Ucun ilk gegisteki yolu Ucun ikinci gecisteki yolu

Sekil 3.13 MKM c¢alismasinda ¢ift gegis tekniginin sematik gésterimi (Mironov 2004)

Statik MKM tekniginde tarama sirasinda ug, 6rnekle sabit bir h mesafesinde hareket eder.
MKM ucunun biikiilmeleri optik sistem tarafindan saptanir. Sabit mesafe taramanin
yapilabilmesi i¢in ¢ift gegis yontemi uygulanir. ik geciste AKM topografik goriintiisii,
temasli ya da yar1 temash kipte elde edilir. Ikinci gegiste uc, drnek ile sabit h mesafesinde
hareket eder ve tarama tekrarlanir. Manyetik etkilesim kuvvetinin, van der Waals
kuvvetine gore ¢ok biiyiik olmas1 gerekir; h mesafesi buna uygun olacak sekilde biiyiik
olmalidir. Ugla 6rnek yiizeyi arasindaki mesafe korunarak gerceklestirilen ikinci gegiste

ucun biikiilmeleri manyetik kuvvetlerin yerel heterojenliginden kaynaklanir.

3.2.3 Taramal elektron mikroskobu

Uretilen serit drneklerin yiizey morfolojisi ve kompozisyonlart Ankara Universitesi
Niikleer Bilimler Enstitiisii’nde bulunan Zeiss marka, EVO 40 model taramali elektron
mikroskobu (Scanning Electron Microscope-SEM) ile incelenmistir. Kullanilan elektron
mikroskobunda EDX (Energy Dispersive X-ray) dedektorii, SE (Secondary Electron)
dedektorii ve BSD (Back Scattered Electron Dedector) dedektorleri bulunmaktadir.
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Sekil 3.14 Zeiss EVO 40 marka taramali elektron mikroskobu

Tipik bir SEM elektron tabancasinda manyetik lensler, vakum sistemi ve c¢esitli
dedektorler bulunmaktadir. Oncelikle tim sistem vakumlanir, vakum altinda elektron
tabancas1 1-40eV enerjisine kadar elektronlar1 6rnek {izerine hizlandirir. Bu enerjiyle
hizlandirilan elektronlar manyetik lenslerle 6rnek iizerinde ince bir u¢ olusturacak sekilde
odaklanirlar. Cogu SEM elektronlar1 6rnek tizerinde 10 nm spot genisligiyle odaklar. Bu
dar spot genisligi yine de makul kalitede goriintii edebilecek kadar yiliksek akim
tagimaktadir. Odaklanmis elektron demetiyle 6rnek arasindaki etkilesim hacmi hem SEM
goriintlilerinin yorumlanmasi hem de diizgiin bir kantitatif X-1s1n1 analizi i¢in 6nemlidir.
SEM’deki goriintii detaylar1 ve ¢6ziiniirliik sadece demet genisligiyle degil, ayn1 zamanda
etkilesim hacminin blyiikliigliyle de alakalidir. Etkilesim hacmi, elektron demetinin
enerjisiyle artarken, Ornegin artan atom numarasi ile azalir. Hizlandirilmis elektron
demeti 6rnege ¢arptigi zaman, ornek i¢ine 1 um derinlige kadar niifuz eder ve hem elastik
hemde elastik olmayan etkilesimler yapar. Bu etkilesimler ise geri sacilan elektronlar
(Back Scattered Electrons-BSE), ikincil elektronlar (Secondary Electrons-SE),
karakteristik ve Brehmsstrahlung X-isinlar1 olmak tizere ¢esitli yayinimlara neden olur.
Ikincil elektronlar 10-100nm araliginda derinlikten yayinlanirken, BSE 6rnegin daha

derinlerinden yaymlanir. Ikincil elektronlar, SE dedektorii ile tespit edilir ve drnek yiizeyi
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ve ylizey puriizlilligi hakkinda bilgi edinilmesini saglar. Geri sacilan elektronlar BSD
dedektorti ile tespit edilir. BSD goriintiistindeki kontrast farklariyla 6rnekte farkl fazlar,
farkli kompozisyona sahip bolgeler tespit edilebilir. Enerji dagilimhi X-151m1 (EDX)
dedektorii ile Ornek iizerinde segilen bolgede X-1s1n1 analizi yapilarak, boélgenin
kompozisyonu belirlenir. Ornegin homojen olup olmadigmin anlasilabilmesi icin drnek
tizerinde en az dort farkli bolgede kompozisyon analizi yapilarak, her bolgede aym

kompozisyon olup olmadig: tespit edilir.
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4. ARASTIRMA BULGULARI

Uretilen serit orneklerin fotograflart sekil 4.1°de goriinmektedir. Fotograflardan da
goriildiigi tizere 3 numarali 6rnek igne seklinde elde edilmis, istenildigi gibi seritler elde
edilememistir. Diger Ornekler ise birka¢g cm uzunlugunda ve birkag mm genisliginde
seritler seklinde elde edilmistir. Orneklerin sekillerine gére, 2 ve 4 numarali drneklerin

iiretilmesi icin secilen parametrelerin, serit tiretimi i¢in daha uygun oldugu sdylenebilir.

Sekil 4.1 Uretilen dort farkli seridin fotograflart

4.1  Orneklerin Yapisal Ozellikleri

Uretilen serit 6rnekler icin taramali elektron mikroskobu ile elde edilen SE ve BSD
gorintiileri sekil 4.2-4.5’te verilmistir. Burada 6rnegin eriyik ergitme sistemindeki bakir
tekerlek ile temas eden ylizeyi “On yiizey”, tekerlekle temas etmeyen yiizeyi ise “arka

yiizey” olarak tanimlanmustir.
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Sekil 4.2 1 numarali seride ait SEM goriintiileri

Sekil 4.3 2 numarali seride ait SEM goriintiileri
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Sekil 4.4 3 numarali seride ait SEM goriintiileri

Arka SE Arka BSD

Sekil 4.5 4 numarali seride ait SEM goriintiileri

Tim oOrnekler i¢cin On yilizeyler ve arka ylizeylerin morfolojilerinin farkli oldugu
goriilmektedir. On yiizeylerdeki girinti ve ¢ikintilarin, arka yiizeylere gore daha az oldugu

gozlenmistir.
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1 numarali o6rnegin O6n yiizeyinin BSD goriintiileri incelendiginde, farkli renk
kontrastlarinda bolgeler oldugu goriilmektedir. Farkli renk kontrastlar1 da bu bolgelerin
konsantrasyonlarinin farkli oldugunu gosterir. 1 numarali 6rnek, pota-tekerlek arasi
mesafesi en fazla olan 6rnektir. Bu mesafe farkli bir soguma prosesine yol agmis ve bu

nedenle soguma esnasinda farkli konsantrasyonlu bolgeler olusmus olabilir.

2 numarali 6rnek i¢in elde edilen SE ve BSD goriintiileri de 1 numarali 6rnege yakindir.
2 numarali 6rnegin 6n yiizeyine ait BSD goriintiilerinde de belirgin bir renk kontrasti
gozlenmistir. Ayni sekilde 3 numarali 6rnegin 6n yiizeyine ait BSD goriintiilerinde de
renk kontrast1 gdzlenmistir. 4 numarali 6rnegin 6n yiizeyinin BSD goriintiilerinde ise renk
kontrastinin daha az oldugu, dolayisiyla farkli fazlarin daha az bulundugu gozlenmistir.
1,2 ve 3 numarali 6rneklerin farkli konsantrasyonlarda bolgelere sahip olmasinin,
tekerlek-pota mesafesi ile ilgili oldugu diistiniilmektedir. Ayrica 4 numarali 6rnegin arka
yiizeyindeki piiriizliiliik de diger o6rneklere gore daha azdir; bu 6rnegin hem 6n hem de
arka yiizeylerinin yiizey profili olduk¢a diizgiindiir. 4 numarali 6rnegin 6n yiizey BSD
goriintlisiinde goriilen siyah noktalarin, 6rnek kiilce seklindeyken ylizeyinin parlatilmasi
icin kullanilan zimpara kagidindan (SiC) gelen kirliliklerden kaynaklandigi

diisiiniilmektedir. Bu kirlilikler BSD goriintiistinde farkli fazlar olarak goriilmektedir.

Taramal1 elektron mikroskobunun EDX dedektorii ile tiim seritlerin kompozisyon
analizleri yapilmistir. EDX analiz sonuglari, elementlerin kompozisyondaki atomik

yiizdelerine gore Cizelge 4.1°de verilmistir.

Cizelge 4.1 Serit 6rneklere ait EDX analizi sonuglari

. Beklenen Kompozisyon EDX Sonucu
Ornek No
(Yoat) (Y0at)
1 Cus0.61Mn24.40Al24.99
2 Cus0.65sMn26.11Al23 24
CusoMnzsAl s
3 Cuasg.91Mnz2.87Al18 22
4 Cus1.14Mn3s 08Al13 78
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Elde edilen seritlerin kalinliklarinin tespit edilmesi i¢in taramali elektron mikroskobu ile

seritlerin kesitleri incelenmistir. Seritlerin kalinliklar1 Cizelge 4.2°de verilmistir.

Cizelge 4.2 Seritlerin iiretim parametreleri, 6rneklerin yiizey kaliteleri ve 6rnek

kalinliklar1

Tekerlek

Ornek No
Hizx

40 Hz
40 Hz
40 Hz
40 Hz

A ow N R

Piiskiirtme

Basinci
0,30 bar
0,35 bar
1,00 bar
0,30 bar

Pota-Tekerlek

Mesafesi
1,0 mm
0,6 mm
0,6 mm

0,7 mm

Ornek Ornek
Kalitesi = Kahnhg
+ 70.0 um
++ 130 um

- 124 pm
+++ 300 pm

Seritlerin kesitleri igin elde edilen SE goriintiileri sekil 4.6’da verilmistir. Literatiirde

benzeri ¢aligmalarda, serit kalinliklarinin tekerlek hizi ile degistigi ornekler olmasina

ragmen, bu ¢alismada ayni tekerlek hizi ile liretilen seritlerin kalinliklarinin farkli oldugu

gozlenmistir.
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Sekil 4.6 Tiim serit 6rneklerin kesitlerine ait SEM goriintiileri

Farkli iiretim parametreleriyle iiretilen seritlerin ylizey morfolojilerindeki farkliliklar
atomik kuvvet mikroskobuyla incelenmistir. Bu incelemelerden elde edilen AKM

gortntiileri sekil 4.7°de verilmistir.
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Sekil 4.7 Serit 6rneklerin yiizey morfolojilerini gosteren AKM goriintiileri

Dort ornek igin elde edilen AKM goriintiilerinin yaninda verilen skalalar gz Oniine
alindiginda birbirlerinden ¢ok farkli ylizey piiriizliiliikklerine sahip olduklar
anlasilmaktadir. Ozellikle 4 numarali érnegin piiriizliiliigiiniin digerlerine gére ¢ok az

oldugu, 3 numarali 6rnegin piiriizliiligliniin ise fazla oldugu goriilmektedir.

Her bir 6rnek i¢in 3 boyutlu AKM goriintiileri de elde edilmistir. Bu goriintiilere
bakildiginda da 4 numarali 6rnekte yiikselti farkliliklarinin daha az oldugu, piiriizliiliigiin

diisiik oldugu goriilmektedir.
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Ornek 1 Ornek 2

Ornek 3 Ornek 4

pm

Sekil 4.8 Serit 6rneklerin 3 boyutlu AKM goriintiileri

Cizelge 4.3 AFM calismalarinda elde edilen yiikseklik ve piirtizliiliik degerleri

Ornek No 1 2 3 4
Maksimum Yiikseklik (nm) 176 432 358 94
Ortalama Yiikseklik (nm) 61 138 171 43
Ortalama Piiriizliilitk (nm) 12 24 26 9

AKM calismalarinda ayrica orneklerin yiizeylerindeki grain yapilari da incelenmistir.

Sekil 4.9°da dort serit drnegin On yiizlerine ait AKM goriintiileri ve grain yapilari

gosterilmektedir. 1 ve 3 numarali 6rneklerde kiiresel tanecikli yapilar gozlenirken; 2 ve 4

numarali orneklerde ise dikddrtgenler seklinde biiyiimiis tanecikler goriilmektedir. 2

numarali 6rnekte, 4 numarali 6rnege goére daha biiyiik tanecikli bir yapi olustugu

42



gozlenmektedir. 3 numarali 6rnegin yilizeyinde ise ¢ok farkli boyutlarda tanecikler

olugmustur, bu 6rnek yilizey topografisinde homojen bir dagilim gostermemektedir.
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Sekil 4.9 Serit 6rneklerin grain yapilari

4.2 Orneklerin Manyetik Ozellikleri

Seritlerin manyetik kuvvet mikroskobu kullanilarak manyetik domain yapilari arasindaki
farklar da incelenmistir. Bunun i¢in dort serit 6rnegin, sifir manyetik alan altinda yapilan

MKM g¢aligmalarina ait gortintiiler sekil 4.10’da verilmistir.
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Sekil 4.10 Serit 6rneklerin sifir manyetik alan altinda MKM goriintiileri

MKM goriintelerinden de goriildiigli iizere, 3 numarali O6rnekte manyetik bolgeler
homojen dagilmamaktadir. Diger ii¢ Ornekte ise manyetik bdlgeler homojen

dagilmaktadir.

Serit 6rnegin manyetik alan altinda manyetik domain davraniglarinin incelenmesi i¢in
ornek ylizeyine paralel yonde alan uygulanmistir. 2 numarali 6rnek i¢in 0-500 Oe arasinda
manyetik alanlar uygulanarak yapilan MKM o6lgiimlerine ait goriintiiler sekil 4.11°de
verilmistir. Artan manyetik alan altinda negatif faz kaymasmin giderek arttigi
goriilmektedir. Manyetik alan uygulandik¢a manyetik domainler, uygulanan manyetik

alana paralel yonde olmaktadir.
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Sekil 4.11 2 numarali 6rnegin 0-500 Oe manyetik alan altinda MKM goriintiileri
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Sekil 4.12 Serit 6rneklerin sicakliga bagli miknatislanma dl¢timleri

Uretilen serit drneklerin manyetik dzelliklerinin tespit edilmesi igin, diisiik manyetik alan
(100 Oe) altinda sicakliga bagli miknatislanma ol¢timleri yapilmistir. Sekil 4.12°de dort
ornegin de sicaklik (T)-miknatislanma (M) egrileri verilmistir. M-T grafiklerine gore dort
serit 0rnek de ferromanyetik Ozellik gostermektedir. Ferromanyetik seritlerin Curie
sicakliklari, miknatislanmanin sicakliga gore degisiminin en yiliksek oldugu noktadan
bulunmustur. Dort 6rnegin Curie sicakliklart Cizelge 4.4’te gosterilmistir. Serit
orneklerin 6l¢iilen Curie sicakliklari, literatiirde hacimsel 6rnegin Curie sicakligindan
daha dusiiktiir. Bunun nedeni seritlerin iiretimleri sirasinda hizli sogutmaya maruz
kalmalar1 dolayisiyla kristallenme oranlarinin hacimsel Ornege gore daha distlik

olmasidir.

3 numarali 6rnegin Curie sicakligi diger orneklere gore yaklasik 20 K daha yiiksektir.
Yapilan EDX analizine gore de 3 numarali 6rnegin farkli kompozisyonda elde edilmesi,

Curie sicakligindaki bu farkliliga neden olmus olabilir.
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Ikincil 1s11 islem uygulanarak seritlerin kristallenmesinin degistirilmesi, bdylece manyetik
ozelliklerinin degistirilmesi amaglanmistir. Bu dogrultuda 4 numarali serit 6rnege 773K
sicaklikta 5 saat boyunca 1sitilmis ve diisiik hizda, oda sicakligina kadar sogutulmustur.

Bu 6rnege ait sicakliga bagli miknatislanma grafigi sekil 4.13’te verilmistir.
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Sekil 4.13 4 numaral1 serit 6rnegin ikincil 1s1l islem sonras1t M-T grafigi

Isil islem sonrasinda 6rnegin Curie sicakliginin 12K kadar arttig1 tespit edilmistir. Bu
ikincil 1sitmanin yeniden kristallenmeye neden olmasi sebebiyle 6rnegin kristallenme

oraninin artmasi sonucunda gerceklesmistir.

Cizelge 4.4 Orneklerin M-T egrilerinden bulunan Curie sicaklig1 degerleri

Ornek No Tc(K)
1 581
2 598
3 578
4 578
4’ 590
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Uretilen serit drneklerin oda sicakliginda uygulanan manyetik alana bagl miknatislanma
Olctimleri de yapilmistir. Sekil 4.14°te tiim 6rneklerin M-H egrileri verilmistir. Burada 1
ve 2 numarali 6rneklerin doyum miknatislanmalar1 birbirlerine ¢ok yakin ve yaklasik
olarak 80 emu/g olarak ol¢iilmiistiir. 3 numarali 6rnek, 1 ve 2 numarali 6rneklere gére 10
emu/g’lik daha diisiik bir doyum miknatislanmasina sahiptir. 4 numarali 6rnek ise

yaklasik 60 emu/g ile en diisiik doyum miknatislanmasina sahiptir.
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Sekil 4.14 Dort serit drnegin manyetik alana gore miknatislanma 6l¢timleri
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5. TARTISMA VE SONUCLAR

CuzMnAl alasgiminin manyetik serit 6rnekleri degisik liretim parametreleri kullanilarak
iretilmis ve 6zellikle atomik kuvvet mikroskobu ve elektron mikroskobu caligmalari ile
detayli olarak incelenmistir. Uretilen dort adet serit 6rneginin de manyetik olarak
ferromanyetik diizenlendigi miknatislanma O&lgiimlerinden belirlenmistir. AKM ile
orneklerin yiizey morfolojisi incelenmis ve ylizey piiriizliliigii, ortalama yiikseklik gibi
parametreler belirlenmistir. Elde edilen sonuglarin karsilagtirilmasi ile serit {iretimi
sirasinda Ozellikle pota ile tekerler arasindaki mesafenin seridin gerek manyetik

ozelliklerine gerekse yilizey morfolojisi ve kalinligina direkt olarak etkisi oldugu

gozlenmistir.
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Seritlerin gekil 5.1°deki sicakliga bagli miknatislanma Slgiimleri incelendiginde Curie
sicakligr yakinlarinda histeresis egrisi gézlenmemistir. Bu da 1. Dereceden faz gegisinin,

Austenite-Martensite gegisinin ger¢ceklesmedigini gostermektedir.
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Sekil 5.2 4 numaral1 6rnege ait M-T egrisi

Yalnizca 4 numarali 6rnekte termal histeresis varmig gibi goriilse de, bu sicakliga bagh
manyetizasyon Ol¢limii yapilan sistemin hatasindan kaynaklanmaktadir. Goriilen bu
histeresis sonucunda, 4 numarali 6rnege 1s1l islem uygulanarak miknatislanma 6l¢iimii

tekrarlanmigtir. Isil islem sonrasi sekil 5.2°deki M-T egrisinde termal histeresis

gozlenmemistir.

Bu alasim i¢in en uygun iiretim parametrelerinin belirlenebilmesi igin farkli iiretim
parametreleriyle daha fazla sayida 6rnek tiretilmelidir. Bu ¢alismada tekerlek hizi dort

Ornegin iretiminde de aynidir; farkli tekerlek hizlarinda da 6rnek {iretilmesi yararli

olacaktir.
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Yapilan tiim analizlerin sonuglar1 degerlendirildiginde 2 numarali 6rnegin {iretilmesi i¢in
kullanilan iiretim parametrelerinin, diger ti¢linden daha uygun oldugu sdylenebilir. 3
numarali 6rnek i¢in kullanilan parametreler, igne seklinde ve diisiik kalite seritler elde
edilmesine neden olmustur. Ayrica 3 ve 4 numarali 6rneklerin EDX analizleri sonucunda,
istenilen kompozisyondan uzaklagildig1 goriilmektedir. Literatiirdeki (Zhang vd. 2004)
CuzMnAl alagimi i¢in bulunan Curie sicakligl ve doyum miknatislanmasi degerleri ile de
kiyaslandiginda, 2 numarali 6rnegin sonuglarinin uyumlu oldugu goriilmektedir. Bu
ornek icin yapilan AKM calismalarinda da, diger 6rneklere gore daha biiyiik tanecikli
yapilar gézlenmistir. Daha iyi manyetik ve yapisal 6zellik gosteren bir serit drnegin
tiretilebilmesi i¢in farkli parametreler kullanilarak daha fazla sayida 6rnek {iretilebilir.
Ayrica kullanilan alasimdaki elementlerin oranlar1 degistirilerek, ya da katkilanarak
martensitik gecis gostermeleri saglanabilir. Bu sekilde manyetik 6l¢iimlerde 1s1l histeresis

gozlenebilir ve liretim parametrelerinin bu histerisise etkisi gozlenebilir.
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