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ON SOz

Bu calismada Diizlem Akigli Dokiim Metodu (Planar Flow Casting Method) kullanilarak
amorf yapida elde edilen Metalik cam FesgNizaMo04SieB12’1n manyetik 6zellikleri 1s1l islem
uygulandiktan sonra FMR teknigi ile incelendi. Numunenin 1sitilmamis metalik camsi
yapist, 1 dakika, 5 dakika ve 30 dakika 1s1l isleme tabi tutulduktan sonraki manyetik
degisimleri gozlendi. Ayrica bu degisimlerin XRD,XRF ve sertlik l¢iimleri ile de paralel
oldugu grafik ve sekillerle sunulmustur. Metalik camlarin 6zellikle elektrik, elektronik
alanda kristal yapili ayn1 kompozisyonlu malzemelerden daha kullanigh ve verimli oldugu
bu calisma ile de ispatlanmis oldu. Isil islemlerle amorftan kristale gotlirdiigimiiz bu
malzemenin (FesaNizsM0sSisB12) manyetik dzelliklerindeki degisim 6zellikle kristal yapida

olandan daha avantajli oldugu goriilmiistiir.

Bu tez c¢alismasi; Yozgat Bozok Universitesi Bilimsel Arastirma Projeleri (BAP)
Koordinasyon Birimi tarafindan FYL-2022-1048 kodu ile desteklenmistir.

Ali PEHLIVANLI

21/08/2023



OZET
YUKSEK LiSANS TEZi

DEMIR NiKEL ESASLI METALIK CAM ALASIMIN (Fe3sNizoMo4SicB12)
FiZiKSEL OZELLIKLERINIiN ISIL iSLEM SONUCU FMR TEKNIiGi iLE
INCELENMESI

ALI PEHLiIVANLI

YOZGAT BOZOK UNIVERSITESI
LISANSUSTU EGIiTiM ENSTITUSU
MEKATRONIK MUHENDISLiGi ANABILiM DALI

TEZ DANISMANI: PROF. DR. RECEP SAHINGOZ

Bu ¢aligmada 6ncelikle metalik camin tarihi akisi verildi. Literatiir ¢calismalarin destegi ile
FMR teknigine uygun olan FesgNizgM0sSieBi12 tercih edildi. FMR ¢alismalarina baglamadan
once malzemenin XRD ve XRF degerleri her bir 1s1l islem igin (Istilmamus, 1 dakika, 5
dakika, 30 dakika 1sitilmis) grafikleri elde edilmis ve malzemenin i¢indeki her bir elementin
varlig1 gériilmiistiir.

Amorftan kristale dogru bu siralanis SEM goriintiileriyle de ¢alismada sunulmustur. Her 1s1l
islemin Vickers sertlik degerleri alindi ve sertlik degerlerinin 1s1l islemler neticesinde arttig:
gozlemlendi. Isil islem neticesindeki degisimin manyetik Ozelliklerine de yansiyacagi
diistintilerek yapilan bu ¢alismada FMR teknigi kullanilmistir. Bu teknikte numunelerin her
birine manyetik alan 0°-180° araliginda uygulanmistir ve degisim grafiklerle gozlenmistir.
Metalik cam FezgNizaM04SisB12’1n manyetik sensér ve verici kullaniminda 6nemli bir yer
tutacagi deneylerle gozlemlenmis ve ispatlanmistir.

2023, xiv + 44 Sayfa
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ABSTRACT
MASTER THESIS

INVESTIGATION OF THE PHYSICAL PROPERTIES OF IRON NICKEL BASED
METALLIC GLASS ALLOY (FessNizsMo4SisB12) BY FMR TECHNIQUE AS A
RESULT OF HEAT TREATMENT

ALI PEHLiIVANLI

YOZGAT BOZOK UNIVERSITY
SCHOOL OF GRADUATE STUDIES
DEPARTMENT OF MECHATRONICS ENGINEERING

SUPERVISOR: PROF. DR. RECEP SAHINGOZ

In this study, firstly, the historical flow of metallic glass is given. With the support of the
literature studies, FezoNizgMo0sSisB12, which is suitable for the FMR technique, was
preferred. Before starting the FMR studies, the XRD and XRF values of the material were
graphed for each heat treatment (unheated, 1 minute, 5 minutes, 30 minutes heated) and the
presence of each element in the material was observed.

SEM images of this order from amorphous to crystal are also presented in this study. Vickers
hardness values of each heat treatment were taken, and it was observed that the hardness
values increased as a result of heat treatments. FMR technique was used in this study, which
was carried out considering that the change as a result of heat treatment will also be reflected
in the magnetic properties. In this technique, a magnetic field was applied to each of the
samples in the range of 0°-180° and change was observed with differentiation graphs. It has
been observed and proven by experiments that metallic glass FezoNizoMo4SisB12 will occupy
an important place in the use of magnetic sensors and actuators.

2023, xiv + 44 Pages

Keywords: SEM, XRD, FMR, Metallic glass, Heat treatment
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SIMGELER VE KISALTMALAR LiSTESI

Bu calismada kullanilmis simgeler ve kisaltmalar, agiklamalari ile birlikte asagida

sunulmustur.

Simgeler Aciklamalar

Te- Oc : Curie sicakligt

1) : Manyetik gegirgenlik
Hc : Koersivite

Ms : Doyum miknatislanmast
My : Miknatislanma

K - Kelvin

c : Cekme-Kirilma mukavemeti
E :Young modiilii

X : Manyetik alinganlik

B : Manyetik alan

H : Manyetik alan siddeti

A : Dalga boyu

HV . Vickers sertlik degeri

F : Uygulanan yiik

N/mm? : Newton/milimetrekare
@ : Frekans

Kisaltmalar Aciklamalar

FMR : Ferromanyetik Rezonans
SEM : Taramal1 elektron mikroskobu ( Scanning Electron Microscope)
XRD : X Isinlar1 kirinim

XRF : X-Ism Floresans
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1. GIRIS
Teknolojik ilerleme elektrik, termal, fizik, manyetik ve mekanik 6zellikleri iyilestirilmis
yeni malzemelere ihtiyaci arttirmaktadir. Metalik camlar olarak bilinen amorf alagimlar,
izotropik yapilar1 sebebiyle gelismis mekanik, elektriksel, manyetik ve korozyon onleyici
Ozelliklerinden dolay1 ¢ok sayida arastirmanin konusu olmustur. Bu malzemelerin yapisini
anlamak, uzun siredir ¢oziilmemis bir gizemdir. Kristal yapilardan farkli olarak, tane
siirlarinin olmamasit nedeniyle metalik camlar yiliksek sertlik, milkemmel mukavemet,

yiiksek elastik gerilme ve korozyon Onleyici olaganiistii 6zellikler gostermektedir.

Metalik camlarla ilgili ¢alismalar hizla devam etmektedir. Arastirmacilarin en biiyiik
problemi amorf yapilarin teknik 6zelliklerinin bilinirligi ve {iretim metotlarina bagli veya
bagli olmaksizin istiin teknik 6zelliklerinin ve bu 6zelliklerinin kontrol edilebilirligi ile
kullanim alanlarmin tespiti ve arttirilmasidir. Ozellikle kristalin ¢ok kiiciilmesiyle manyetik
kayiplarin azaltilabilecegi bulunmustur (Sahing6z, vd. 2004). Amorf yap1 ile kristale gegis

asamalarinda bu kayiplarin tespiti goriilmiistiir.

Bu ¢alismada kullanilan metalik cam FeagNizgMo04SieB12 6zel alasimin tercih edilmesinin
sebebi FMR (Ferromanyetik Rezonans) teknigine uygun olmasi, yiiksek manyetik
gecirgenlik (n), diisiik koersivite (Hc), yliksek doyum miknatislanmasi (M), diisiik manyetik
kayip katsayisina sahip olmasi ayni zamanda kalict miknatislanma (My) degerlerine sahip

olmasidir.

Tezin ikinci bolimiinde metalik cam ve tarihi gelisimi ile en ¢ok kullanilan {iretim
metotlari, 6zellikle de S1ivi Metal Savunma Metodu ve Diizlemsel Akisli Dokiim Metodu
(Melt Spinning ve Planar Flow Casting Method) anlatildi. Metalik cam, kristal yapili
yumusak manyetik malzeme ile kiyaslandi. Metalik camlarin teknik o6zellikleri ve
giinlimiizdeki uygulama alanlar1 bu boliimde verildi. Ayrica genel manyetik ozellikler
hakkinda bilgi verildi.

Tezin iglincl bolimiinde metalik cam numunemizin yapisal 6zelliklerini belirlemek icin
kullanilan gere¢ ve yoOntemler anlatildi. XRD, SEM, El Tipi XRF cihazi1 ve FMR
Spektrometresi kullanildi. Bu cihazlarin ¢alisma prensipleri ve kullanilan cihazlara ait

bilgiler verildi.

Tezin dordiincii bolimiinde FMR (Ferro-Manyetik Rezonans) teknigine uygun Diizlemsel

Akisli Dokiim Metodu ile iretilmis ve bu ¢alismanin konusu metalik cam FezgNizgMO04SisBi12



ile G¢giincli bolimde anlatilan gereclerle yapilan ¢alismalar sonucu elde edilen bulgular
anlatilmistir. FMR calismalarina baglamadan énce malzemenin XRD ve XRF degerleri her
bir 1s1l islem igin sirastyla 1sitilmamis metalik cam, 500°C’de; 1 dakika, 5 dakika, 30 dakika
icin grafiklerle verildi. Malzemenin igindeki her bir elementin varlig1 test edildi. Isil islem
stireleri 6zellikle amorf yapidan kristal yapiya dogru gecisin hatta faz dontigiimlerinin oldugu
stireler olarak tespit edilmistir. 500°C sabit sicaklik ise FesgNizaMo04SisB12 metalik cam

Curie sicakligi (270°C) tizerinde bir deger olarak uygulanmustir.

Amorftan kristallesmeye dogru bu gegisin SEM goriintiileri de ¢alismada sunulmustur. Her
1s1l iglemin sonucu olusan degisim malzemenin sertliginde de gozlenmis ve Vickers sertlik
degerlerine bakilmistir. Isil islem neticesindeki degisimin manyetik Ozelliklerine de
yanstyacagl bilimsel gercegi FMR teknigi ile Ol¢lilmiis ve grafiklerle gosterilmistir. Bu
teknikte numunelerin her birine manyetik alan 0°-180° araliginda uygulanmistir. Metalik
cam Fe3gNizgM04SieB12 malzemenin sicakliga duyarli ve manyetik alan degisimine duyarli
Manyetik sensor ve actuator kullaniminda 6nemli bir yer tutacagi deneylerle gozlemlenmis

ve ispatlanmistir.

Tezin son boliimi, elde edilen sonuglarin yorumlanmasi ve tartisilmasina ayrildi. Bu tez
calismasi gelecekte daha ileri ¢alismalar i¢in bu malzemeyi kullanabilecegimiz hakkinda

fikir edinmemizi saglamigtir.



2. METALIK CAM, URETIiM TEKNIKLERI VE TEKNIK OZELLIKLERI
2.1. Metalik Cam ve Tarihi Gelisimi

Teknolojik ilerleme elektrik, termal, fizik, manyetik ve mekanik 6zellikleri iyilestirilmis
yeni malzemelere ihtiyact arttirmaktadir. Metalik camlar olarak bilinen amorf alagimlar,
izotropik yapilar1 sebebiyle gelismis mekanik, elektriksel, manyetik ve korozyon onleyici

Ozelliklerinden dolay1 ¢cok sayida arastirmanin konusu olmustur.

Amorf metaller, Wurtz tarafindan 1845 gibi erken bir tarihte bir nikel hiperfosfit ¢ozeltisinin
ayrigtirllmasi yoluyla bir nikel tortusu olarak elde edildi, ancak filmin amorf dogas1 x-1s1n1
kirinim yonteminin kesfine kadar dogrulanamadi (Chen,1980). Fakat bir eriyikten su verme
ile elde edilen ilk camsi metal Duwez ve arkadaslar1 tarafindan 1960 da rapor edilmistir
(Duwez 1967; Giessen and Wagner 1972; Jones 1973). Bir Au-Si cams1 alasimi hakkindaki
makalenin yayinlanmasindan bu yana, kristal olmayan metallerin yapisi, elektriksel ve
manyetik Ozellikleri ve termodinamik karakterizasyonu konularinda bir dizi makale ve

inceleme yayinlandi (Duwez 1967; Giessen and Wagner 1972; Jones 1973).

Metalik cam seritlerin siirekli iretiminin gelistirilmesi ve sonucunda yiiksek mukavemet gibi
ozelliklerin kesfedilmesinden sonra (Chen ve Wang 1970; Leamy vd. 1972; Masumoto ve
Maddin 1971; Chen ve Polk 1974), yumusak manyetik davranis (Sherwood vd.; 1974, Egami
vd., 1974; Fujimori vd., 1974) ve miikemmel korozyon direnci (Naka vd., 1974), metalik
camlarda malzeme ve bilim diinyasinin daha fazla ilgisini ¢ekmistir ve su anda yogun

teknolojik ve temel aragtirmalarin odak noktasidir.

1976’da Liebermann ve Graham, asir1 sogutulmus hizli donen bir tekerlek {izerinde ince
amorf metal seritler {iretmek i¢in yeni bir yontem gelistirdi (Libermann ve Graham,1976).
Bu bir demir, nikel, fosfor ve bor alagimiydi. Metglass olarak bilinen malzeme 1980’lerin
basinda ticarilestirildi ve diisiik kayipli giic dagitim transformatorlerinde (Amorf metal
transformator) kullanildi. Metglas-2605, %80 demir ve %20 borondan olusur, 373 °C Curie

sicakligina ve 125,7 militesla oda sicakliginda doyum manyetizasyonuna sahiptir.

1980’lerin basinda %55 paladyum, %22,5 kursun ve %22,5 antimon alasimindan yiizey
daglama ve ardindan 1sitma-sogutma dongiileri uygulanarak 5 mm ¢apinda camsi kiilgeler

uretildi. Bor oksit akisi kullanilarak, elde edilebilecek kalinlik bir santimetreye yiikseltildi.

1992°de ilk ticari amorf alagim olan Vitreloy 1 (%41,2 Zr, %13,8 Ti, %12,5 Cu, %10 Ni ve
%22,5 Be), Enerji Bakanlifi ve NASA arastirmalarinin bir pargasi olarak Caltech’te



gelistirildi. 2004 yilinda, biri Oak Ridge Ulusal Laboratuvari’nda, digeri Virginia
Universitesi’nde olmak iizere iki grup dokme amorf celik iiretmeyi basardi. Oak Ridge
grubu, {iriinlerini “cams1 ¢elik” olarak adlandirdilar. Uriin, oda sicakliginda manyetik
degildir ve geleneksel ¢elikten dnemli 6lglide daha gii¢liidiir, ancak malzemenin kamusal
veya askeri kullanima sunulmasindan 6nce uzun bir aragtirma ve gelistirme siireci vardir.
Metalik camlar 90’11 yillardan sonra metalik camsi seritler, metalik camsi teller ve metalik
camsi par¢aciklar olarak ¢alisilmaya devam edilmektedir. Son yillarda hacimsel metalik cam

tiretimi ¢alismalar1 hiz kazanmistir. Bu alanda kismen basar1 saglanmistir (Inoue vd.2008).

2.2. Metalik Camlarin Teknik Ozellikleri

Metalik cam genellikle saf bir metalden ziyade bir alagimdir. Alagimlar, erimis halde diisiik
serbest hacme (ve dolayisiyla diger metaller ve alasimlardan ¢ok daha yiiksek viskoziteye
kadar) yol agan 6nemli Ol¢tide farkli boyutlarda atomlar igerir. Viskozite, atomlarin diizenli
bir kafes olusturacak kadar hareket etmesini engeller. Malzeme yapis1 ayrica soguma
sirasinda diisiik biiziilme ve plastik deformasyona karsi direng saglar. Tane sinirlarinin
olmamasi, kristal malzemelerin zayif noktalar1 asinma ve korozyona kars1 daha iy1 direng
saglar. Metalik Camlar, teknik olarak cam olmakla birlikte, oksit camlar ve seramiklerden
¢ok daha sert, opak ve daha az kirilgandir. Yeterince hizli sogutulursa herhangi bir sivinin
bir cam olusturacagina yaygin olarak inamilmaktadir. 10°-10°K s gibi cok yiiksek
sogutma hizlarinda diisiik sicaklikta su verilirse elemental sivi metaller bile vitrifiye

edilebilir, camlastirilabilir.

Metalik camlar ilk olarak Duwez ve meslektaslar tarafindan diisiik erime noktali 6tektik
Au-Si ve Pd-Si alasimlarinin hizli sondiiriilmesiyle (sogutma oranlari ~10°Ks™)

sentezlendi (Duwez vd.,1960,1963).

2.2.1. Metalik Camin Kimyasal ve Fiziksel Yapisi

Metalik camlarin yapisi tamamiyla diizensizdir denemez. Ciinkii atomlar arasinda kimyasal
baglar olmak zorundadir. Camsi yapilar periyodik olmayip yap:r her yonde farkliklar
gosterebilir. Metalik camlar ve amorf 6zellige sahip bazi metalik camlar ve bazi amorf
yapilarin atomik yapist kati ile sivi faz arasindaki bir ara faz i¢inde yer alir. Sekil2.1’de

Kristal ve cam yap1 ¢ok net goriilmektedir (Sahingdz 1996).
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Sekil 2.1. SiO; kristal ve cam yapisi.

Sivi metal alagimlari, gercekten benzersiz olan amorf bir atomik yapiya sahiptir. Kristal
yapinin aksine, metalik cam alagimlarinin atomik yapisinda higbir ayirt edilebilir model
yoktur. Alisilmadik atomik yapilari onlara farkli mekanik ve manyetik 6zellikler verir.
Bir¢cok geleneksel metalin atomik yapilarinin periyodik olmasi ve atomik elemanlarin
diizeninin genis bir aralikta tekrar eden desenler gdstermesi nedeniyle, deforme olmalari
veya kalic1 olarak sekillerini bozmalar1 nispeten kolaydir. Bu atomik yapi, kristaldir ve
kristal yapili metallerin genel performansini sinirlar. Buna karsin metalik bir cam, stres
tizerine daha az enerji emer ve orijinal sekline cok daha kolay geri doner. Kristal kusurlari
olmayan metalik cam ve iiriinleri, dayaniklilik, sertlik, tokluk ve elastikiyet gibi olaganiistii

ozelliklere sahiptir (Guntherodt,1985).

Tablo 2.1. Metalik camlarin kristal yapili malzemelerle karsilastirilmasi (Guntherodt,1985).

Fiziksel Ozellik Kristal Alasim Metalik Cam
Yap1 Kristal Amorf
Bag Metalik Metalik
Akma Dayanimi Diistik Yiiksek
Sertlik Diistik Yiiksek
Kirilma Stinek Stinek
Kirilma Dayanimi Yiiksek Yiiksek
Korozyon Direnci Diistik Yiiksek
Optik Ozellik Opakt Opak
Elektrik Iletkenligi Yiiksek Yiiksek
Manyetik Ozellik Para-Ferro Manyetik Manyetik




Atomlarin farkli boyutlari, diisiik serbest hacme ve dolayisiyla erimis haldeki diger metaller
ve alagimlardan ¢ok daha yiiksek viskoziteye yol acar. Viskozite, atomlarin diizenli bir kafes
olusturacak kadar hareket etmesini engeller. Malzeme yapisi1 ayrica soguma sirasinda diisiik
biiziilme ve plastik deformasyona kars1 direng saglar. Mekanik 6zellikler, camsi1 metallerin
en essiz 0zelliklerini olusturur. Cams1 metallerde kirilma, metalik olmayan camlarda yaygin
olarak go6zlenen kirilgan yapi ile zitlik olusturan oldukga bolgesel kayma deformasyonlari

ile ilerler. Camsi metallerin kirllma mukavemeti o, dislokasyonlarin yaratildigi ve kristal

kafes boyunca yayildig: kristal metaller icin gozlemlenen of =~ E/10° ile E/10% ile

karsilagtirildiginda teorik kuvvete (or= E/50) yaklasir. Burada E, Young modiiliidiir.

Metalik camlarin termal iletkenligi kristallerden daha disiiktiir. Amorf yapinin olusumu
hizli sogumaya dayandigindan, bu, amorf yapilarin elde edilebilecek maksimum kalinligini
sinirlar. Daha yavag soguma sirasinda bile amorf yapinin olusumunu saglamak i¢in, alasimin
lic veya daha fazla bilesenden yapilmasi gerekir, bu da daha yiiksek potansiyel enerjiye ve
daha diisiik olusum sansina sahip karmasik kristal birimlere yol agar. Yiiksek paketleme
yogunlugu ve diisiik serbest hacim elde etmek icin bilesenlerin atomik yaricapt 6dnemli
Olciide farkli olmalidir (%12°nin {izerinde). Bilesenlerin kombinasyonu, kristal
cekirdeklenmesini engelleyen ve erimis metalin asir1 sogutulmus halde kalma siiresini

uzatan negatif karistirma 1sisina sahip olmalidir.

Manyetik metallerle (demir, kobalt, nikel) bor, silikon, fosfor ve diger cam olusturucularin
alasgimlart manyetiktir, diisiik koersivite ve yiiksek elektrik direncine sahiptir. Yiiksek
direng, alternatif manyetik alanlara maruz kaldiginda girdap akimlarindan kaynaklanan

diisiik kayiplara yol agar; bu 6zellik, 6rn. trafo manyetik ¢ekirdekleri.

Pratik uygulamalar icin serit bi¢imi yumusak manyetik malzemeler en kullanislidir. Bu
nedenle, camsi1 metalin manyetik davramisina iligkin ¢aligmalar, diskte siirekli eriyik
dondiirme ile elde edilen camsi seritler iizerinde yogunlasmistir. Camsi1 metaller,
makroskopik manyetik anizotropinin varliginin kanitladig1 gibi, yapisal ve manyetik olarak
izotropik degildir. Katilagma sirasinda artik gerilme, alan 1s1l iglemi veya yonlii siralama,
camlarin alan yapisim1 ve dolayisiyla manyetik davraniglarini belirleyen anizotropileri
indiikler. Cams1 metallerdeki alan yapilari, kristalin benzerlerinde gbézlemlenenlere esasen
benzerdir. Statik ve dinamik 6zellikleri tanimlamak i¢in kristalin manyetik malzemeler i¢in
gelistirilen ¢ogu modelin camsi metallere de uygulanabilecegi gosterilmistir (Gyorgy vd.

1975; Gyorgy, 1978; Fujimori ve Masumoto 1978; Graham ve Egami 1978).



2.3. Genel Manyetik Ozellikler

Bu boliimde manyetik duygunluk, manyetik gegirgenlik, Curie sicakligi, magnetostriction

ve histeresis egrileri kisaca agiklanmuistir.
Manyetik Duygunluk (y):

Bir cisim bir manyetik alan igerisine kondugu zaman manyetik alandan etkilenme

parametresine manyetik duygunluk denir. y ile gosterilir. Manyetik duygunluk,

_M_uM
H B

2.1

oldugundan boyutsuz ve birimsiz bir ¢carpandir. Bu denklem bir dis manyetik alan igerisine
yerlestirilen paramanyetik ve diamanyetik maddeler igin gegerli olup ferromanyetik

maddeler i¢in gegerli degildir.
Numune igerisindeki Bij; manyetik alani1 da B ve M’ye

B, =M + 1M -

Bagmtisi ile bulunur. Ornek asir1 iletken halde iken Bi sifir olacaktir.

Manyetik bir malzemenin M miknatislanma degeri birim hacme diigen manyetik moment

olarak tanimlanir (Serway ve Jewett, 2008).

Manyetik duygunluk, numunenin birim kiitlesi veya mol sayis1 basina olarak da tanimlanir.
Manyetik duygunluk, numunenin diyamanyetik, paramanyetik veya ferromanyetik maddeler
oldugunu tayin etmede belirleyici bir niceliktir. Pozitif duygunluk degerine sahip olanlar
paramanyetik, negatif duygunluga sahip olanlar ise diyamanyetik olarak siniflandirilir.
Ferromanyetik maddelerde ise M ile H arasinda lineer bir bagmti yoktur bu nedenle

alinganlik bagintis1 goz ardi edilir.

Manyetik Gegirgenlik (u):

Manyetik gegirgenlik, bir malzemeden manyetik kuvvet ¢izgilerinin hangi 6l¢iide kolaylikla
gectigini gosteren bir parametredir ve p ile gosterilir (Baytak, 2002). Ferromanyetik bir
malzemede manyetik gecirgenlik degisebilir. Kiicilik bir H uygulanmasiyla malzeme kolay
miknatislanabiliyor ise manyetik gecirgenligin biiyiik oldugunu gosterir. Manyetik alan daha

fazla uygulandiginda belli bir siire sonra doyum miknatislanmast Ms’ye ulagir ve alan artsa

da miknatislanma degismez.



Curie Sicaklig (Oc):

Miknatislanmis bir ferromanyetik malzemenin miknatis 6zelligini tamamen kaybettigi
sicaklik degerine Curie sicakligi denir. Bu sicaklik degeri ferromanyetik malzemenin

paramanyetik 6zellik gosterdigi karakteristik sicakliktir ve Oc ile gosterilir (Kittel 2005).
Manyetik Alanla Sekil Degisimi (Magnetostriction) (A):

Ferromanyetik malzemelere manyetik alan verildiginde sekil ve /veya boyutunda bir
degisiklik meydana gelebilir. Bu 6zellige Magnetositriction denir. Boyutsal veya sekildeki

degisim miknatislanmada manyetik duygunluga ulasincaya kadar devam edebilir.

Ferromanyetik malzemeler, domain alarak adlandirilmis bolgelerden olusan kristal yapilara
sahiptir. Domainler ise homojen manyetik kutuplanmis bolgelerdir. Ornek iizerine bir
manyetik alan uygulandiginda, domainler arasindaki sinirlarda hareket olusur. Boylece
domain alanlar1 doner veya Gtelenirler. Bu hareket (6telenme) ve donme etkisi malzemenin
sekil veya boyutlarinda degisiklik meydana getirir. Bu durum manyetik alan iginde sekil
degisimi (Magnetostriction) olarak tanimlanir. Bu durum manyetokristal yapinin

anizotropisinin neticesidir.
Histeresis Egrisi (M-H Egrisi):

Bir miknatislanmamis numuneye dis manyetik alan H uygulandiginda Sekil 2.2°de
goriildiigii gibi malzemede eksenin “O” noktasindan baglayarak hizli bir degisimle Ms
doyum miknatislanmasina ulagir. Ancak uygulanan H alan1 zit yonde dongliyli tamamlamak
icin 180 derece zit uygulandiginda miknatislanma ayni yolu takip etmez Mr (kalici
miknatislanma) ekseni keserek Hc degerine (yatay eksende) ulasir. He korsif alan ya da
korsivite olarak bilinir. Korsivite malzemelerin manyetik bakimdan sert mi yumusak mi1

oldugunu gosteren ¢ok 6nemli manyetik parametrelerin basinda gelir.
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Sekil 2.2. Tipik Histeresis Egrisi.

Ideal yumusak manyetik malzeme, diisik manyetik koersivite (Hc)’ye, yiiksek kalici
miknatislanma Mr’ye ve yiiksek manyetik gegirgenlik (n) degerlerine ve diisiik histerisis
kayiplara sahip olmalidir. Metalik camin, homojen yapida olmasi avantaj saglar. Ayrica tane
smirinin - ve diger yapt kusurlarinin olmamasi, domain yapilarindaki bozukluklar:
azaltmaktadir. Herhangi bir islemden gegmeyen metalik camlarin, domain duvarlarmin

kalinlig1 kristal yapisina gore daha incedir (Schnider, vd.1985).

Curie sicaklig1 (O¢) 6nemli bir manyetik 6zelliktir. Bu sicakligin {istiinde ferromanyetik
malzemelerin termal titresim etkisi daha ¢oktur. Bu sicaklik ferro ve paramanyetiklik faz

sinurt olarak da bilinir. Curie sicakligi 1s1l islemlerle eksilip artirilabilir.

Metalik camlarda manyetik 6zellikler kristal yapililarin aksine tersinirdir. Manyetik alan

sifirlandiginda metalik camlar tekrar eski manyetik 6zelliklerine sahip olurlar.

Eddy akim kayiplar1 metalik camlarinda ¢ok azdir. Bunun sebebi domain duvarlari metalik
camlarda daha rahat hareket eder. Metalik camlarin kullanilma sebeplerinden biriside gii¢

transformatdrleri uygulamalarinda enerji kayiplarinin az olmasidir (Sahing6z,1996).

2.3.1. Metalik cam uygulama alanlar

Opto-Elektronik Uygulamalar; Piiriizsiiz yiizey, negatif karigtirma 1sis1, tane siirlarinin
olmamasi, onlar1 cihazlarin optik gecirgenligini veya yansitmasini iyilestirmeyi amaclayan

uygulamalar i¢in ideal hale getirmistir.



Biyomedikal Uygulamalar; Yiiksek mukavemet, -elastikiyet, korozyon direnci ve

antimikrobiyal 6zellikler gostermektedir.

Mikro Elektromekanik Sistemler; Biiyiik elastik deformasyonlarin gerekli oldugu her yerde
metalik cam kullanimi umut vericidir. Kritik olan i¢ gerilimin azaltilmas1 amaglanarak

ticboyutlu yapilarda sekil hafizali alagimlar olarak kullanilmaktadir.

Hidrojen Sensorler; Yiiksek korozyon direnci ve miikemmel mekanik 6zellikleri nedeniyle,
metalik camlarin hidrojen algilama uygulamalar1 i¢in umut verici bir malzeme oldugu

bulunmustur (Susumu vd. 2010).

Makine pargalari; Fe bazli camsi alagimin direncinin konvansiyonel takim ¢eliginden ¢ok
daha iyi olmasi sebebiyle 0Ozellikle yiiksek torklu yapilarda (rediiktor ve disliler)
kullanilabilmektedir.

Ticari uygulamalar; Ticari pazarda cesitli uygulamalar bulmaktadir. Ornegin tenis raketinde
gergeve, cesitli sekillerde optik aynalar, cep telefonlarinda kasa, elektro-manyetik aletlerde
kasa, optik fiberler i¢in baglant1 parcasi, yumusak manyetik yiiksek frekans bobinleri,
bilyeler, yiiksek torklu disli motor pargalari, elektromanyetik koruyucu plakalar, yumusak
manyetik sok bobinleri, yiiksek korozyon direngli kaplama plakalari, kursunsuz lehimleme
i¢cin kaplar, yiiksek hassasiyet ve yiiksek yiik tipi ve daha kiiciik boyutlu basing sensorlert,
stv1 akis Olger, yay, ucak icin slat truck kapagi, baski i¢i plaka, yliksek yogunluklu bilgi
depolama malzemesi, yiiksek frekans tipi anten, yiiksek doniis hizli motor i¢in manyetik
demir ¢ekirdek, endoskop pargalar: gibi (Inoue vd. 2008).Toklugu nedeniyle ugak pargasi
olarak kullanilmasinin yani sira korozyon onleyici 6zelliginden dolay1 yakit hiicresi ayiricisi

olarak da kullanilmaktadir.

2.4. Metalik Camlarin Uretim Teknikleri

Metalik cam formlarin1 elde etmek icin izlenen islemler iki tiire ayrilabilir: metaliirjik
islemler ve mikro teknolojik islemler. Bu islemler, amorf alagimlarin olusumuyla sonuglanan
hizli amorf alasim olusumunu igerir. Sogutma hizi, kristal olusumunu atlayacak ve dogrudan
cams1 duruma ulasacak sekilde erime noktasi boyunca yeterince hizli olmalidir. Dékiim
yontemi ile toplu metalik camlar tiretilirken, dondiirme ve sondiirme-su verme yontemi ile

seritler halinde metalik cam {iretilir.
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2.4.1. Metaliirjik islemler
2.4.1.1. Kahp Dokiimii

Alasim kiilgeleri bir kuvars potaya yerlestirildi ve indiiksiyon bobinleri kullanilarak eritildi.
Daha sonra kuvars tiiplin altindaki bir delikten argon gazi basinciyla bir bakir kaliba
zorlanirlar. Tim siireg, bir vakum odasi (Mohan vd. 2002) i¢inde argon atmosferinde
gergeklestirilir. Mevcut kalip dokiim teknikleri, karmasik geometrilere sahip amorf pargalara
izin vermemektedir. Yapilan bir ¢alismada figkirtma sirasinda erimis metal ve kalip arasina
bir DC elektrik akimi uygulayarak sivi alasimin yiizey gerilimini degistirerek heterojen
cekirdeklenmenin engellendigi belirlenmistir (Stoica vd. 2011). indirgenmis erimis alasim
daha 1yi aktiginda ylizey gerilimi, bdylece karmasik kaliplar1 doldurur. Bu teknigi

kullanmanin avantaji, tekrarlanabilir ve 6lgeklenebilir olmasidir (Amiya ve Inoue 2000).

2.4.1.2. Santrifiij Kalip Dokiimii

Santrifiij dokiim sistemi iki ana bdliimden olusmaktadir: Dokiim aparati ve erimis alagim
enjeksiyon sistemi. Dokiim aparati, kayis sanzimanli bir motor tarafindan dondiiriilen
silindirik bir bakir kalip icerir. Sanziman, donen kalibin hizini1 degistirmeye izin verir.
Ayrica, enjeksiyon sistemi, alasim kiilgesinin erimeyi indiikleyerek eritildigi kuvars
kabindan olusur. Kiilge eritme islemi, yiiksek frekansli gili¢ kaynagi kullanilarak
gergeklestirilir. Kiilge, argon atmosferinde indiiksiyon eritme yontemiyle eritilir ve daha
sonra erimis alasim hizla donen silindirik bakir kaliba enjekte edilir ve merkezkag¢ kuvvetinin

dikey bileseni ile eriyik kalip cidarinda halka sekline zorlanacaktir (Sekil 2.3).
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Sekil 2.3. Santrifiij dokiim diizeneginin sematik diyagrami erimis alasim enjeksiyon sistemi
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2.4.1.3. Emme Dokiim

Emme dokiim, alasimin oksidasyonunu 6nlemek i¢in sistemin yliksek vakum ile tahliyesini
kullanir ve hazneler arasindaki basing farki, argon atmosferinde arkla eritilmis alagim
eriyiginin titresime tabi tutulan bir bakir kalip (su sogutmali) iizerine emilmesine yol acar
(Wyslocki ve Pawlik 2010). Arkla eritilmis metalin titresim hareketi, numune ile kalip
arasindaki termal temasin azalmasina ve tane biiylimesinin kisitlanmasina neden olur.
Ayrica, tane ¢ekirdeklenme olasilifin1 azaltmak i¢in, erimis metal ile sogutulmus kalip
arasindaki biiylik sicaklik farkini korumak i¢in bakir kalip iizerindeki termal izolasyon
saglanir ve bu da daha yiiksek sogutma hizina yol acar. Bu teknigin avantaji, degisken ¢apta

tiipler ve cubuklar seklindeki metalik camin islenebilmesidir.

2.4.1.4. Uyaran ile Sogutma

Gaz halindeki bir sok dalgas1 erimis metali damlaciklar (~ 10 mg) halinde atomize eder ve
daha sonra bir Cu sogutma bloguna kars1 sigramasmna zorlandirilarak ince folyolar
olusturmasi saglanir. Bu yontemle erimis metal 10°7 K/s’yi asan sogutma hizlarma tabi
tutulabilir. Boylelikle ¢ekirdeklenme ve kristal fazin biiylimesinin 6niine gegilerek, donmus

bir sivi konfigiirasyon elde edilir.

2.4.1.5. Melt Spinning — Diizlem Akish Dokiim Metodu (Planar Flow Casting Method)

Melt Spinning Metodunda, sivi metal iginde eritildigi pota’dan belirli agilarla soguk disk
tizerine puskiirtiiliir (Libermann ve Graham,1976). Sivi metal akitildigi soguk yiizeye
yayilarak aniden ince serit halinde sogutulur (Sekil 2.4). Ergiyik potasinin tasarimi, delik
cap1, sivinin akis hizi, eritme sekli, disk donme hizi gibi etmenler sayesinde iiretim ve
kalitesinde olumlu katki saglar. Soguma hiz1 10%ile 107 K/s arasinda degismektedir. Hizli
katilagma sebebiyle, seritlerin yiizey kalitesini saglamak i¢in silindir doniis hizi, noziil-rulo

mesafesi gibi islem parametreleri kontrolii 6nemlidir.
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Planar flow casting

Ribbon

Roller

Sekil.2.4. a) Melt Spinning tekniginin sematik diyagrami b) Diizlem akishi dokim

metodunda noziil yarik seklindedir.

2.4.2. Mikro Teknolojik islemler

Mikro Teknolojik Islemler islemler, metalik cam alagimlarinin piiskiirtme ve buharlastirma
dahil olmak {iizere fiziksel buhar biriktirme (PVD) yontemleriyle ince filmler halinde imal
edilmesini igerir; Hizl1 su verme hizi nedeniyle kolaylikla amorf alagimlarin ince filmleri
elde edilir. Cogunlukla Si alt tabaka iizerine agsagidaki yontemlerle amorf film tabakasi elde
edilir. Bu islemler, piiskiirtme birikimi, darbeli lazer kaplama, buharlastirma ve tavlama
kaynakli amorfizasyon’dur. Ancak bu teknikler hem ekonomik degildir hem de seri iiretim

kasithdir.
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3. MATERYAL VE YONTEM

Metalik cam Orneklerinin yapisal 6zelliklerini belirlemek igin XRD, SEM, El Tipi XRF,
Vickers sertlik 6l¢iim ve FMR spektrometre cihazlar1 kullanildi. Bu cihazlarin ¢alisma

prensipleri ve kullanilan cihazlar asagida anlatildigr gibidir.

3.1. XRD Yontemi

XRD teknigi, malzemelerin kristallografik ozellikleri ve fazlarinin belirlenmesinde
yararlanilan bir analiz yontemidir. XRD yo6ntemi, her bir kristal fazin kendine 6zgii atomik
dizilimlerine bagli olarak bir diizen igerisinde kirmasi esasina dayanir. Bu nedenle farkli
olan malzemenin her fazi i¢in bu malzemenin 6zel kimyas1 ve atomik diizeni nedeniyle

kirinim ozellikleri her bir kristal i¢in benzersizdir ve karakteristik bir kirtnim modeli tiretir.

Bragg Yasasina gore, yeterince kiigiik tek renkli X-Isin1 dalgalar1 bir kristal kafes tizerine
distiigiinde, o kristaldeki diizlemler halinde yerlesmis atomlarin atomik katmanlari
tarafindan sacilir. Her bir atomik katman, X-Isin1 dalgalarinin kii¢iik bir oranin1 yansitir. Bu
oranlar, X-lsmmin dalga boyuna ve kristalin orgii sabitine baghdir. Atomik katmanlar
tarafindan yansitilan 1ginlar kuvvetli girisim meydana getirerek iist iiste geldiklerinde ise

saptanabilir yogunlukta tepe noktalari ile kirinim olustururlar.

Sekil 3.1’de X-Isin1 demeti goriilmektedir. Burada isinlar 6 agis1 ile numune iizerine
gonderilir ve diiz ayna gibi davranan paralel atomik katmanlarin her biri tarafindan yansitilir.
Yanstyan bu 1sinlar 20 acgisindaki bir detektor tarafindan alinir. Yansiyan X-Isinlarin
aralarindaki yol farki yeterli uzakliktaysa ve X-Isininin dalga boyunun tam kat1 oldugunda,

kuvvetlendirici girisim meydana gelir.
Optiksel yol farki=n A, (n=1,2,3,.....) (3.1)

X-Isin1 gelme agisi ile yansima agisinin esit oldugunu kabul ederek, DE=EF alinmaktadir.
Atomik katmanlar aras1 uzaklik d olduguna gore, A ve B 1sinlar1 arasindaki optiksel yol farki

asagidaki formiillerden hesaplanir.

Yol farki =DE+EF=dsinf+dsinf= 2d sinf (3.2)
(3.1) esitligi kullanilarak, (3.2)’den, kuvvetlendirici girisim igin

Optiksel yol farki = 2dsin® = n A (n=1,2,3....) (3.3)

olusturulan bu bagintis1 Bragg yasas1 olarak bilinir.
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Sekil 3.1. Bir kristalde X-Isin1 kirinimi (Ulutas, 2009).

Basit kimyasal analizler ile malzeme igerisinde var olan elementlerin hangileri oldugu

belirlenebilir. Ancak, XRD analizi malzemenin i¢inde bulunan kimyasal bilesenlerin cinsi
ve bilegenlerin malzeme i¢indeki fazlari belirlenerek nitel bir analiz yapilabilir (Kirmizigiil,
2008).

XRD teknigi kullanilarak 6rneklerin kimyasal bilesim, kalinlik, amorfluk, tek kristal ya da
polikristal durum, kristal yap1 bozukluklari, kristal i¢erisinde bulunabilecek katki atomlart,
kristalografik yonelim, Orgii parametreleri, tane boyutu gibi pek c¢ok ozellikleri
belirlenebilmektedir. XRD yontemi ile yapilabilecek analizler; toz, kati ve ince film
seklindeki 6rneklerde yapilabilir. Bu analiz ile fazlar, fazlarin miktari, kristal boyutu, latis

parametreleri, yapidaki degisimler, kristal yonlenmesi, atom pozisyonlar1 belirlenebilir.

Genellikle jeolojide kaya¢ ve minerallerin tanimlanmasinda, metaliirjide metal ve alagim
analizlerinde, malzeme biliminde seramik ve ¢imento ile ince film kompozisyonu tayininde,
kimya ve medikal alanlarda polimerlerin analizinde ve ilag endiistrisinde belli bir malzeme

i¢cindeki polimorflarin ve safsizliklarin tespitinde kullanilan 6nemli bir yontemdir.
Bu ¢alismada kullanilan X Isin1 Difraktometresi PAN alytical marka Empyrean modelidir.

XRD cihazlarinin ayirma giicii yliksek kati hal tipinde {i¢ boyutlu piksel tabanli (pixcel3D)
dedektorleri vardir. Bu dedektorler, 0D modda noktasal dedektor, 1D modda cizgisel
dedektor ve 2D modda alansal dedektor olarak 2 boyutlu Debye halkalarinin gézlenmesinde
kullanilmaktadir. En kii¢iik adim biiytikligii 0,0001°, tarama acist araligr -111°<26<168",
tarama hiz1 0,0001-70°/dk. ve 15°/s’ye kadar ¢gikabilmektedir. Sistemin sahip oldugu sicaklik

kontrol iinitesi ile 1200°C’ye kadar 6l¢iim alinmaktadir.
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3.2. SEM Yontemi

SEM (Taramali elektron mikroskobu; Scanning Electron Microscope) yontemi, elektron
demetinin numune yiizeyini odaklanmas1 ve yiizey taramasi ile goriintu elde edilmesine
dayanan bir elektron mikroskobu tiiriidiir. Malzemedeki atomlarin, SEM cihazindan gelen
elektronlarla etkilesime gecmesi ile malzeme yiizeyindeki topografya ve kimyasal bilesenler
hakkinda bilgiler veren sinyaller iiretir. SEM’de gériintii olusturmak icin ise elektron demeti

tarafindan uyarilan, numune atomlarinin yaydigi ikincil elektronlardan yararlanilir.

Taramali Elektron Mikroskobu’nda (SEM) ile her c¢esit metaller, tekstiller, fiberler,
plastikler polimerler, parcaciklar (kum, cakil, polen gibi) vs incelenebilir.

fletken olmayan numuneler ise ¢ok ince (yaklasik 3 A/saniye) iletken malzemeler ile yiizey

kaplamas1 saglanarak incelenebilir.

Bu ¢alismada kullanilan alan emisyonlu—¢evresel taramali elektron mikroskobu FEI marka
Quanta FEG 450 modelidir.

3.3. XRF Yontemi

XRF, X-Isin1 Floresanst olarak bilinir ve pek ¢ok materyalin temel kimyasal igerigini
belirlemek i¢in kullanilan bir tekniktir. Tim XRF sistemleri bir x-1s1m1 kaynagi ve bir
detektor olmak tizere iki ana bilesenden olusur. Birincil X-Isinlar1 kaynak tarafindan tretilir

ve ornek yilizeyine uygulanir.

Diger analitik teknikleriyle karsilastirildiginda, XRF teknigi hizli sonug vermektedir. Pek
cok farkli malzemede genis bir yelpazede 6lgiim yapabilir. Zararsiz bir yontemdir ve ¢ok az
miktarda numune ile sonug verebilir. Ayrica goreceli olarak diisiik maliyetli ve insitu olarak
her yerde 6l¢iim alinabilir. Bu ¢alismada kullanilan XRF cihazi benzer bir in situ Olympus

Vanta Serisi Portatif cthazdir.

3.4. Vickers Sertlik Ol¢iim Sistemi

Malzemelerin gizilmeye (plastik deformasyona) karsi géstermis oldugu dirence sertlik denir.
Sertligin birimi yoktur. Ancak, 90 HB, 42 HRc, 800 HV vb. gibi 6l¢iildiigii yontemle anilir.
Burada malzemenin kendisinden daha sert bir malzemeyle (sertlestirilmis ¢elik, sinterlenmis

tungsten karbiir veya elmas gibi) deformasyona ugratilmasi amaglanir. Olusan deformasyon
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ne kadar az ise malzemenin sertligi o derece yiiksektir. Genel olarak malzemeye uygulanan
dik kuvvetin malzeme yiizeyine etki ettigi alana boliinmesi, sonucu sertlik degeri saptanir
(F/A). Sertlik 6l¢iimi yapilirken malzemenin homojen yapida olmamasi ihtimali goz 6niine
alinarak en az 3 farkli noktada sertlik dl¢iimii yapilmali ve ortalama alinmalidir. Ayrica
sertlik 6lglimii yapilacak yiizey diizgiin olmali, deney yapilan noktalar arasi olusan izin en
az 2-3 c¢ap1 kadar mesafe olmali ve numune kenara yakin noktalardan 6l¢iim yapilmamalidir.
1 kg’dan diisiik yiiklerle mikroskop yardimu ile yapilan sertlik dl¢iimleri Mikrosertlik Olgme
Yontemi olarak adlandirilir. Bu ¢aligmada statik sertlik 6lgme yoOntemlerinden Vickers
sertlik dlgme yontemi kullanilmistir (Sekil 3.2). Sistem, 136° elmas piramit ucun malzeme
tiirlii ve malzemenin kalinligina bagl olarak secilen yiiklerle malzeme iizerinde yaptig1 izin

optik olarak 6l¢iilmesine dayanir.

Piramit Ug Vickers Izi

Sekil 3.2. Vickers a) piramit u¢ ve b) izi

. . o . TestYikii (F) 2
= * —————————
Vickers sertlik degeri HV = Katsayisi TzinAlan (A) N/mm
2FSin(22) F

Vickers Sertlik Olgme Uygulamast ;

Numuneye yaklagik 2-8 sn arasinda kuvvet uygulanir. Zayif kuvvet ve mikro sertlik
deneylerinde ucun numuneye temas hizi 0,2 mm/sn’den diisiik olmalidir. Vickers metodu,
Brinell ve Rockwell metotlarina gore ince sert tabakali sertlestirilmis numunelerde daha
avantajlidir. Bu nedenle tez calismasinda kullanilan olduk¢a ince (40 mikrometre)
numunelerin sertlik Ol¢imiinde Vickers sertlik oOlgiimii tercih edilmistir. Calismada

kullanilan sertlik 6lgme cihazit EmcoTest DuraScan 20 modelidir.
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3.5. FMR Yontemi

FMR yo6ntemi, malzemelerin temel manyetik 6zelliklerini arastirmak ve miknatislanmalarini
anlamamiz i¢in kullanilan spektroskopik tekniklerden bir tanesidir. Ferromanyetik
malzemeler manyetik alan olmadan manyetik davranig gdsterebilirler. Bu sebeple kalici
manyetiklikleri vardir. Birbirini yok etmeyen spin hareketleri vardir. Bu hareketler kalici
spin manyetik moment olusumuna neden olur. Bu hareketler momentlerin paralel ya da
antiparalel dizilimine yol agarlar. FMR bu spinlerin dalga ve dinamigini arastirmak i¢in
kullanilan yontemdir. Ciftlenmemis spinli elektron igeren atom ve molekiile sahip
malzemelerin Elektron Spin Rezonans (ESR) spektrumu vermesi beklenir. FMR ytiksek alan
degerlerinde olusur. Ayrica ferromanyetik malzemelerin ¢izgi genisligi biiyiiktiir.
Ferromanyetizmaya katkida bulunan eslestirilmemis elektron spinleri arasindaki etkilesim
enerjisi, ¢izginin daralmasina neden olur. Ferromanyetik rezonans ¢izgileri boylece daha

keskin gortiniir.

Ferromanyetik bir malzeme uygulanan ﬁo statik alani i¢ine konursa, malzeme igindeki
manyetik momentler kendi denge noktalar etrafinda kendi 6z frekansi olan o frekansiyla
presesyon yapacaktir. Bu frekans malzemenin i¢indeki manyetik enerjiyle ¢ok yakindan
iligkilidir. Ayn1 zamanda dis bir RF giicii de presesyon yoniine paralel bir yonde malzemeye

uygulanirsa dikkate deger bir miktarda RF giicii sogurulacaktir. @ frekansi sadece i¢
manyetik enerjilere bagli degildir, ayn1 zamanda uygulanan H, statik manyetik alanina da

baglhdir. Sonug olarak ® ve ﬁo arasinda olan ve daginim bagintisi olarak bilinen iligki i¢
manyetik enerjileri ¢alismak icin kullanilabilir. Ozellikle ¢ok katmanli sistemlerde tabakalar
aras1 degis-tokus enerjisi ve yiizey anizotropi enerjisi i¢in kullanilir. Ferromanyetik

malzemelerde dagimim bagintisini tiiretmek i¢in iki yol vardir. Birinci yolda her bir manyetik

atom i¢indeki elektronun g manyetik momentine ve hS spin agisal momentine sahip oldugu

kabul edilir. Bu iki parametre birbirine paraleldir ve asagidaki gosterimle birlestirilir:
i =—yhS = —guzS (3.5)
Burada y gyromanyetik oran, g, g-degeri ve up de the Bohr magnetonudur. Atom tarafindan

H manyetik alani ile etkilesme enerjisi
E=—fieH (3.6)

. oq. - - .. . .
ile verilir. Eger H, z yonii boyunca ise, 0 zaman
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E =—z,H = yHS, (3.7)
dir. Sz’nin izin verilen degerleri +S, S-1, ..., -S’dir.

Manyetik alan i¢inde, S= 1/2 elektronu Sz = +1/2’ye karsilik gelen iki enerji seviyesine
sahiptir. Bu durum Sekil 3.3’te gosterilmistir. Eger Zm iki enerji seviyesi arasindaki farka

karsilik gelirse, o zaman
@ = A "dir. (3.8)

Bu durum ferromanyetik rezonans sogurmast i¢in temel durumdur.

S.=1/2

N b

Sekil 3.3. H = Hstatik manyetik alanindaki s=1/2 olan bir elektronun enerji seviyesinin

yarilmasi.

Bu ¢alismada kullanilan FMR cihazi X BAND JEOL - JES-FA300 Elektron Spin Rezonans
Spektrometresi cihazidir (Sekil 3.4).

Sekil 3.4. FMR cihaz1 X BAND JEOL-JES-FA300 Elektron Spin Rezonans Spektrometresi.
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3.5.1. FMR Spektrumda Teorik Model

Genel olarak, etkin manyetik alan enerjiye bagimli yonelim ve degis-tokus enerjisinden

tiiretilebilir. Sonug olarak, hareketin tork denklemi asagidaki gibi yazilabilir:

dM/dt:yMﬂva +7/%M><V2M (3.9)

S S

Burada §:é9i+é¢;i Sekil 3.5’te gosterildigi gibi kutupsal koordinat
00 sin@ o¢

sistemindedir ve z-ekseni film diizlemine diktir. Denklem (3.9)’un sag tarafindaki birinci

terim asagidaki katkilar igeren E, manyetik enerjiden tiiretilen toplam1 gdsterir.

3.5.1.1. Zeeman Enerjisi
Uygulanan H manyetik alan1 ve M miknatislanmast arasindaki iliskidir.
E, =-MeH=-MgH[cosd, cosd+sinb,, sindcos(¢— g, )] (3.10)

bi¢ciminde ifade edilir. Burada 6,, ve ¢,, uygulanan alanin kutupsal ve azimut agilaridur.

3.5.1.2. Dimanyetizasyon Enerjisi
Ince bir film igin asagidaki gibi ifade edilebilir:

Eyn =27M2 =22M& cos® (3.11)

dim

burada M, miknatislanma vektoriiniin film normali yonelimi boyunca olan bilesenidir.

3.5.1.3. Anizotropi Enerjisi

C-ekseni film diizlemine dik olan bir hcp yapist igin anizotropi enerjisi asagidaki gibi ifade
edilebilir:

E™™ =K,,sin” @+ K, sin* @+ (K% + K., cos6g)sin® g +.... (3.12)

Malzemelerin ¢ogunda birinci terim baskindir, {igiincii ve daha iist dereceden terimler
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genelde ¢ok kiictiktiir ve ihmal edilir.

Yukaridaki terimler birlestirildiginde, dis alanin x-z diizleminde uygulandigini kabul

edersek, tek tabakali bir film i¢in yonelim bagimli manyetik enerji su sekilde verilir:
E =-M H (cosd,, cos@ +sind,, sin@cosg) + K sin” @ + K, sin* @ (3.13)

burada K =K, —22M 2 dir ve efektif tek-eksenli anizotropi enerji katsayisidir. Hemen
hemen biitlin tek tabakali filmler i¢in dimanyetizasyon enerjisi 22MZ dir ve birinci derece
tek-eksenli anizotropi enerjisi K, ’den ¢ok biiyiiktiir. Bundan dolay1 daginim bagintisindaki

hesaplamalarda K < 0 kabul edilir.

Denklem (3.14)’in sagindaki ikinci terim Heisenberg degis-tokus (exchange)

hamiltoniyeninden gelen katkidir ve sdyle verilir:

Hy =—2>3,S; *S, (3.14)

i
i>]

1 ve ] tizerindeki toplama tiim 6rgii bolgelerini kapsar ve J; (ferromanyetik malzemeler i¢in

J;>0 dir) en yakin komsu i¢in smirlandirilmistir. Degis-tokus etkilesmesi ¢ok biiyiik

oldugundan dolay1, ferromanyetik malzemelerdeki spinler hemen hemen paraleldir. Spin

sistemlerindeki herhangi bir kargasalik, orgii i¢indeki bolgelerdeki spinlerin yonelimlerinde

kiiciik degisiklikler tiretecektir. Sonug olarak, 1 konumunda bulunan S i spinine gore komsu

S; spininin degisiminin Taylor serisindeki agilimi kullanilarak degis-tokus (exchange)

hamiltoniyeni tekrar asagidaki gibi yazilabilir:

Ho =220 57 -3 38 o[[F, -7 )e 0[S, +.. (3.15)

i,j(nn)

burada z yakin komsularin sayisidir. Denklem (3.16)’nin ikinci terimi tork denklemindeki
(Denklem (3.15)’in son terimi) degis-tokus katkisindan kaynaklanan spin momentumu

uzerinde bir tork uretir.

Denge durumunda, her bir taraftaki manyetik spinler birbirlerine paralel olacaktir, bundan

dolay1 Denklem (3.15)’in sag tarafindaki degis-tokus terimi sifir olacaktir. Ayrica, denge
durumu zamandan bagimsiz oldugundan dolay: (dM /dt=0), 8, ve @, Denklem (3.16)’da

enerji bagitist kullanilarak Denklem (3.15)’den elde edilebilir:

Hsin@, —6,,)+HS sing, cosg, + H, sin® g, cosg, =0 (3.16)
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¢, =0

burada H =2K® /M ve H,, =4K,, /My anizotropi alanlari kullanilmistir. ¢ sarti

statik miknatislanma vektoriinlin daima x-z diizleminde oldugunu gosterir.

P -y

Sekil 3.5. Numune geometrisine ve numunenin uygulanan sabit manyetik alan H ye gére M

durgun manyetik alan.

Hareketin tork denklemi (Denklem (3.15)), Denklem (3.17) kullanilarak 6 =6, ve ¢ = ¢, da,

asagidaki gibi ac¢ilabilir:

dm, Eey Eyy 2A o>
=— m, — m, —y——Vm 3.17
dt " Mgsing ° “M.sinze ¢ Tm, o ¢ G.17)
dm E E 2A
—¢:yim9+y—gf’m¢+y—vzm0
dt M, M, siné M,

oE oE ) 4 .
burada E%:%, g¢=w VCEW:a— dir. m, vem, nin zaman ve uzay

degisimlerinin e”“**2? yapisia uydugunu kabul ederek, yukaridaki esitlik kullanilarak

daginim bagintis1 asagidaki gibi elde edilir:

2 2
E E
- LA, 2A 12| Ew | 2A 0 S (3.18)
¥ M sin?0 M, Mg M, M Zsin? @

Burada sadece z-yonii boyunca olan k, spin dalga vektorleri alinmistir (film diizlemine dik).

Genel olarak k= (k,,k,,k,) olmak iizere li¢ boyutlu bir vektordiir. Her ne kadar, x ve y

yonlerindeki en diisiik spin dalga vektorleri (her biri manyetostatik moda karsilik gelir) film

oOl¢iileri mertebesinde olan dalga boylarina karsilik gelse de, bu modlar i¢in '\Z/I—A k? degis-
S

tokus enerjisi daginim bagintisina anlamsiz bir katkida bulunacaktir (Sohoo, 1965).
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4. BULGULAR

Bu c¢aligmada Diizlem Akisli Dokiim Metodu (Planar Flow Casting Method) kullanilarak
amorf yapida elde edilen 40 mikrometre kalinliginda Metalik Cam Fe3gNizoMO04SieB12
kullanildi. Is1l islemlerin malzeme iizerine dolayisi ile domainler i{izerine etkisini tam tespit
etmek i¢in, numuneler ayni1 boyutlarda 4 parg¢a olarak hazirlandiktan sonra alkol ve aseton ile
temizlendi oda sartlarinda kurutuldu ve 1s1l islemlere geg¢ildi. Numunelerden bir tanesi 1s1l
isleme tabi tutulmadi. Diger 3 numune 500 °C’de sirasiyla 1 dakika, 5 dakika, 30 dakika
wsitildi. Numuneler 1s1l islemden sonraki her analizden Once alkol ve aseton ile tekrar

temizlenerek analizlere hazir hale getirildi.

4.1. XRD Analizi

XRD yontem ile malzemenin iginde bulunan kimyasal bilesenlerin cinsi ve bu bilesenlerin
malzeme i¢inde hangi fazda bulunduklar1 belirlenerek nitel analiz yapilabilir. Isil islemin
atomik yapi tizerindeki etkilerini incelemek amaciyla numuneler 500°C’de 1sitilmis firinda
siras1 ile 1 dakika 5 dakika, 30 dakika boyunca isitildi. Isitilmayan numune ve 1sitilan
numunelerin XRD analizleri yapildi. Isitilmamig ve 1sitilmis FesgNizeMo0sSieB12 metalik
caminin XRD analizleri Bozok Universitesi Bilim ve Teknoloji Uygulama ve Arastirma
Merkezi’nde Cu Ko ile PAN alytical marka Empyrean modeli cihazda yapildi. Numuneler
icin elde edilen XRD grafikler Sekil 4.1- 4.4’de verilmistir.
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Sekil 4.1. Isitilmamis FesgNizoM04SieB12 metalik camin XRD grafigi.
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Sekil 4.2. 500 °C’de 1 dakika 1sitilmis FesgNizgM04SieB12 metalik camin XRD grafigi.
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Sekil 4.3. 500 °C’de 5 dakika 1sitilmig FesgNizgM04SieB12 metalik camin XRD grafigi.
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Sekil 4.4. 500 °C’de 30 dakika 1sitilmis FesgNizgMo04SisB12 Metalik Camin XRD grafigi.
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Sekil 4.1 incelendiginde, 1sitilmamis numunede amorf yapilarda az da olsa dislokasyonlara
sahip olundugundan piklerin belirginliginin az oldugu, Sekil 4.2 - 4.4’de 1sitma sonucunda

piklerin olusmaya basladigi ve 1sitma siiresi arttik¢a kristallesmenin olustugu goriilmektedir.

4.2. SEM Analizi

Isitilmamis ve 1sitilmis FesgNizgsMo04SieB12 metalik cammmin SEM  analizleri Bozok
Universitesi Bilim ve Teknoloji Uygulama ve Arastirma Merkezi’nde FEI marka Quanta

FEG 450 modeli cihazinda yapilmistir.

Numuneler i¢in elde edilen SEM goriintiileri Sekil 4.5-4.8’de verilmistir.

6/23/2023 20,

[—1 1 S—

et | 6/23/2023 oS 9 acmode | det | 6/23/2023
um | ETD | 10:44:35 AM 25000 x | 10.6 mm | High vacuum | ETD | 10:47:30 AM

Sekil 4.6. (a, b, ¢, d) 500 °C’de 1 dakika 1sitilmis FesgNizgMo04SieB12 metalik camin SEM

goriintiileri.
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Sekil 4.6. (a, b, ¢, d) 500 °C’de 1 dakika 1sitilmis FesgNizsMo04SieB12 metalik camin SEM

goriintiileri.

Hy spot | ma WD v e det HY ot | mag [ vacmode | det
g 9 9
| 20.00kv | 3.0 | 10000x | 10.7 mm | High vacuum | ETD 0 Quanta FEG ” 00KV | 3.0 | 10000x | 10.7 mm | High vacuum | ETD | 11:14:03 AM Quanta FEG

— ]| R—

[— T R— v t| mag O | WD i : —1

Quanta FEG 0 1 20.00kV | 3.0 | 50000 x | 10.7 mm | High vacuum | ETD 7:19 Al Quanta FEG

Sekil 4.7. (a, b, ¢, d) 500°C’de 5 dakika 1sitilmis FesgNizgMo04SieB12 metalik camin SEM

goriintiileri.
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H 3/2023

P HY spot | mag [] vac de oy v spot | mag O] vac mo det | 6/2
0% | 20.00kV | 3.0 | 10000 x | 10.7 mm | High va D 8 AM Quanta FEG 0 | 2000 kv | 3.0 | 10000 x | 10.7 mm | High vacuum | ETD | 11:34:43 AM

Sekil 4.8. (a, b, ¢, d, e, f) 500°C’de 30 dakika 1sitilmis Fe3zoNizoM04SisB12 metalik camin
SEM goriintiileri.

Sekil 4.5 Isitilmamis FesgNizgMo04SisB12 metalik cam numune igin (farkli biiyiitmelerde)
10000X, 13000X, 25000X ve 50000X biiylitme gorlintiileri verilmistir. Isitilmamis
numunenin SEM goriintiilerinden atomik yapinin homojen amorf oldugu anlasiliyor. Sekil
4.6’da 1 dakika 1sitilmis FesgNizgMo04SieB12 metalik cam numune igin (farkli biiytitmelerde)
10000X, 25000X ve 50000X biiytitme mikro yap1 goriintiileri verilmistir. Atomik yapinin
kristallesmeye basladigi goriilmektedir. Sekil 4.7°de 5 dakika 1sitilmis FezoNizgM04SisB12
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Metalik Cam numune i¢in (farkli biiylitmelerde) 10000X, 25000X ve 50000X biiyilitme
mikro-yapr goriintiileri  verilmistir. Atomik yapida kristallesmenin belirginlestigi
goriilmektedir. Sekil 4.8de 30 dakika 1sitilmis Fe3gNizgMo04SisB12 Metalik Cam numune igin
(farkli biiylitmelerde) 10000X, 25000X ve 50000X biiyiitme mikro yapr goriintiileri
verilmigtir. SEM resimlerinden de anlasildig1t iizere baslangictaki 1s1l islemlerde
cekirdeklenme ve bolgesel kristallenme (hatta nano yap1) gozlenmistir (Sahing6z vd, 2009,
Sahing6z vd, 2010). Isil islemlerin ileriki safhalarinda ise kristallenme ve tanelerin varligi

daha da belirginlesir ayrica faz gegisleri gézlenmeye baslanmustir.

4.3. XRF Analizi

XRF metal alasimlarin, minerallerin ve petrol Uriinlerin bilesimlerini analiz etmede

kullanilir.

Her elementin kendine 6zgii karakteristik 1s1mas1 mevcuttur. Ayrica XRF kantitatif bir
yontemdir. Numunedeki atomlar tarafindan yayilan X-isinlar1 bir detektor tarafindan
toplanir. Ardindan enerjiye karst X-1sininin yogunluk noktalarini gdsteren bir spektrum
olusturulur. Her enerji piki elementi tanimlar ve pik alani-yogunlugu, numunedeki elementin

miktarini gosterir.

Bu analizin avantajli olan yonleri hizli analiz edebilme, ¢ok farkli materyalde, genis bir
yelpazede 6lglim yapilabilir olmasi, zararsiz ve ¢ok az miktardaki numunelerde sonug
verebilmesidir. Diger tekniklere gore oldukea diisiik maliyetlidir. Bu ¢alismada kullanilan
XRF cihazi Olympus Vanta Serisi Portatif cihazdir. MKE A.S. Celik ve Piring Fabrikasi

Kalite Midiirliigli Laboratuvari cihazidir.

FesgNizsMo04SieB12 Metalik Cam numuneleri 6ncelikle alkol ve/veya aseton ile temizlenerek
analize hazirlandi. Daha sonra el tipi XRF cihaz ile yapilan analizde Fe, Ni, Mo, Si
degerlerinin numune metalik cam igin FessNis7M03Sis oldugu goriildii. Eldeki literatiir
degerleri ise FesgNizgsM04SieBi2-dir. Borun tespit edilememesi ve oranlardaki kiiciik
sapmalarin bizim numunenin ¢ok ince ve de yiizeyinin lecm?’den kiigiik olmasindan
kaynaklandigini diisiiniiyoruz. Bu degerlerin atomik sayisi oldugu dikkate alindiginda

farkliliklarin oldukca az oldugu anlagsilir (Sekil 4.9).
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Sekil 4.9. Fe3aNizoMo04SieB12 metalik camin bolluk miktarina gére XRF ile edilen kimyasal
igerik.

4.4. Vickers Sertlik Analizi

Bu ¢alismada kullandigimiz numunenin kalinlig1 40 mikron olmasi sebebiyle Vickers sertlik
Ol¢timii ve mikro-sertlik 6l¢me cihazi EmcoTest DuraScan 20 tercih edilmistir. Cihaz MKE
A.S. Hafif Silah Fabrikas1 Kalite Miidiirliigii Laboratuvari cihazidir.

Metalik cam FesgNizsMo04SisB12 numuneleri analiz 6ncesi alkol ile temizlenerek analize
hazirlandi. Numuneler i¢in elde edilen HVO0,1 sertlik oOl¢timleri Sekil 4.10-4.13’te

verilmistir. Isil islem siirelerine bagl degisen sertlik grafigi Sekil 4.14’te verilmistir.

w
| Lap2 158um =
) ) ‘
v : ! mis  Ayarler
Ayarlar Numune Metot Pozisyon Sonie o

Numune Metot Pozisyon Gegmis

Sekil 4.10. (a, b) Isitilmamis FesgNizsM04SisB12 metalik camin Vickers sertlik 6lgtim

goriintiileri.
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Sekil 4.11. (a, b) 500°C’de 1 dakika sitilmis FesgNizgM04SieB12 metalik camin Vickers

sertlik 0l¢clim goriintiileri.

- -
Pozisvon on is varlar Jumun: Metot Pozisyon Gegmis Ayarlar

Sekil 4.12. (a, b) 500°C’de 5 dakika 1sitilmis FesgNizgM0sSieB12 metalik camin Vickers

sertlik 0l¢lim goriintiileri.

Metot Pozisyon

Sekil 4.13. 500°C’de 30 dakika 1sitilmis Fe3aNizaM04SieB12 metalik camin Vickers sertlik

Olclim goriintiisii.

Tablo 4.1. FesgNizgMo4SisB12 metalik camin Vickers sertlik 6l¢iim degerleri.

Zaman a b Ortalama
Isitilmamis 793 759 776
500°C’ 1 dakika 1sitilmis 841 881 861
500°C’ de 5 dakika 1sitilmig 902 959 930,5
500°C’ de 30 dakika 1sitilmis 1048
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Sekil 4.14. Fe3gNizsM04SisB12 metalik camin Sertlik Degisimi-Isil Islem Siiresi.

Isil islemlerle FesgNizsM04SieB12 metalik camin amorftan kristale degisimi agik bir sekilde
goriilmektedir. Sertligin, 1sitilmamis numunede daha diisiik ve 1s1l islem siiresi arttik¢a %25

gibi oldukga biiyiik bir degisim gosterdigi Sekil 4.14’ten anlasilmaktadir.

Kristal yapili metallerin son katmanindaki elektronlar, metal atomlar1 tarafindan kuvvetle
¢ekilmedikleri igin kati icerisinde her yone dogru akabilen bir bulut olustururlar. Metal
kristallerinin bir elektron bulutu icine diizenli sekilde yerlesmis arti yiiklii iyonlardan
olustugu diisiiniilebilir. Metaldeki bag elektronlar1 tiim kristal boyunca yayilmistir. Bu
dagilimdan kaynaklanan biiylik kohezyon kuvvetleri metallerin sertligini belirler.

Sivi Tane simrlan
Swi

Cekirdekler < %
o)

Tancleri Taneler
olugturacak
kristaller

Sekil 4.15. Kristallesme, tanelesme.

Numunelerde 1sitma siirelerinin artmast  ile  amorftan kristale geciste  sertligin

kristallesme ile yiikseldigi goriilmektedir.

Bu kadar ince bir numunenin kirilgan olmamasi ayni kompozisyonlu kristal yapili

numuneden daha ¢ok tercih edilme sebeplerinden biridir.
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4.5. FMR Analizi

Eritilmis, metalik alasim Fe3gNizgM04SieB12 kompozisyonlu metalik cam, Planar Flow
Casting metodu ile yani sogutulmus doner tambur iizerine piskiirtilerek elde edildi.
Malzeme Vitro VAC 4040 olarak bilinen manyetik bakimdan yumusak malzemedir. FMR
teknigi ile manyetik 6zellikleri dlglimiine gegmeden 6nce numunenin Amorf olup olmadigi
XRD ile kontrol edildi ve amorf yapiya has metalik cam numunelerimizin temel manyetik
Ozelliklerini incelemek icin Ferromanyetik rezonans (FMR) teknigi kullanildi. Analiz
Gebze Teknik Universitesi Nanoteknoloji Enstitiisii’ne ait X BAND (9.8 GHz) JEOL-JES-
FA300 Elektron Spin Rezonans Spektrometresi cihazinda yapildi. Numune spektrometre
icinde gonyometre ile dondiiriilerek mikrometre manyetik DC alan i¢cinde hem dikine hem
de numune yiizeyi dik olacak sekilde manyetik alana maruz de numune yiizeyine paralel
olacak sekilde yerlestirildi. Numune tutucunun alt tarafina uygun bir sekilde yerlestirildi.
Buradaki 6l¢timler out of plane yani yiizeye dik olarak elde edilmistir. Paralel uygulamalarda
kayda deger bir degisiklik gézlenmemistir. Numuneler FMR 6l¢iimlerinden 6nce uygun
Olciilerde hazirlanarak alkol, aseton ve ultrasonik temizleme yapildiktan sonra klasik firin
500 °C’de sabit sicakliga getirilmistir. Bu sicaklik numunenin Curie sicakliginin (270 °C)
tizerinde se¢ilmistir. Numunenin metalik cams1 yapidan kristallesmis yapiya gidisin fiziksel

ozellikle de manyetik 6zelliklerdeki degisimi gozlemek i¢indir.

Numuneler i¢in elde edilen Manyetik Alan (MmT)-Yogunluk (Intensity) spektrumlar1 Sekil
4.16, Sekil 4.17, Sekil 4.18 ve Sekil 4.19°de verilmistir. Fe3asNizoM04SigB12 metalik caminin
ylzeyine dik manyetik alan uygulandiginda aciya bagli rezonans degisimi 1sitilmamis
numune, 500 °C’de 1 dakika 1sitilmis numune, 500 °C’de 5 dakika 1sitilmis numune, 500

°C’de 30 dakika 1sitilmis numune i¢in Sekil 4.20-4.23’te gortilmektedir.
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Sekil 4.16. Isitilmamis FesgNizaeM04SisB12 metalik camin FMR spektrumu.
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Sekil 4.17. 500 °C’de 1 dakika 1sitilmis FesgNizgMo04SisB12 metalik camin FMR spektrumu.
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Sekil 4.18. 500 °C’de 5 dakika 1sitilmis FezaNizeMo04SisB12 metalik camin FMR spektrumu.
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Sekil 4.19. 500 °C’de 5 dakika 1sitilmig FessNizeMo04SisB12 metalik camin FMR spektrumu.

34



1200

1000

800

600

400

Resonance Field (mT)

200

as-grown

Y

3
a‘““OLGﬂo

Sekil 4.20. FesgNizoMo0sSieB12 metalik camin yiizeyine dik manyetik alan uygulandiginda
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Sekil 4.21. FeagNizeMo0sSisB12 metalik camin yilizeyine dik manyetik alan uygulandiginda

actya bagli rezonans degisimi (500°C’de 1 dakika 1sitilmig numunede).
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Sekil 4.22 Fe3gNizoM0sSieB12 metalik camin yiizeyine dik manyetik alan uygulandiginda

aciya bagli rezonans degisimi (500°C’de 5 dakika 1sitilmis numunede).
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Sekil 4.23. Fe3gNizgM04SieB12 metalik camin yiizeyine dik manyetik alan uygulandiginda
actya bagli rezonans degisimi (500 °C’de 30 dakika 1sitilmig numunede).
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Sekil 4.24. FesgNizoM04SisB12 metalik camin a) Isitilmamis, b) 500 °C’de 1 dakika 1sitilmus,
c) 500°C’de 5 dakika 1sitilmig ve d) 500 °C’de 30 dakika 1sitilmis numunelerin siddet-

manyetik alan grafikleri.

Sekil 4.24’te Metalik cam Fe3gNizgMo04SieB12 1 mm X 1 mm boyutlarinda hazirlandiktan
sonra FMR o6l¢limleri ayn1 acida 1s1l iglem etkileri sirasi ile asagidan yukariya dogru sirasi
ile; 1sitilmamus, 1 dakika 500°C, 5 dakika 500°C, ve 30 dakika 500°C, isitilmis siddet —
manyetik alan egrileri goriilmektedir. Buradaki sabit tutulan agida anizotropik davranig
oldukca belirgindir. Bu davranislarin sebebi malzeme 1sitilip oda sicakliginda sogutularak
Olciiler alindig1 i¢in ayni numune isleme tabi tutuldugundan ve ayni malzeme oldugu i¢in
tamamen Fe3gNizsM0sSisBi12 camsi yapidaki degisimlerden kaynakli siddet degisimleri
gozlenmektedir. Isitilmamis numunede defektler ve diizenli bir yap1 olmadig1 i¢in manyetik

etkin manyetiklenmenin pik degerleri uygulanan alan biiyiikliigii ayn1 olsa bile farkliliklar
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gostermektedir. Atomik yer degistirme ve stres-relaksasyonun etkisi, manyetik 6zelliklerin
de degisimini tetiklemektedir. Yani spin-spin spin-yoriinge etkilesmeleri de fiziksel yapisal
degisimden dolay1 degismektedir. Sekil 4.24 (b, c¢, d)’de benzeri degisimler oldukca
belirgindir. Bu grafiklerden anlasilan odur ki 1sil islem ile miikemmel ham manyetik
malzeme olan FezgNizsM04SisB12 ile kontrollii manyetik iyilestirme yapabiliriz. Isil islemler
g degeri, Methin, manyetik anizotropi degerleri kontrol edilebilir (bu degerler ayrica
grafikler yardimui ile hesaplanabilir). Optimum degerler, istege bagli olarak ihtiya¢ duyulan
islemden sonra durdurularak malzeme entegre bir devrenin manyetik alic1 ve/veya manyetik

verici ve/veya konumu i¢in hazirlanabilir.
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5. TARTISMA

Teknolojideki gelismeler kullanighi ve istiin 6zelliklere sahip malzemelere ihtiyaci
arttirmaktadir. Bu amagcla yapilan ¢aligmalar daha iyi 6zelliklere sahip malzemelere ulagmak
igin tretim yoOntemlerdeki farklilasmalarla konvansiyonel malzemelerden farkli olarak
amorf yapidaki metalik camlarin gelistirilmesini saglamistir. Metalik camlarin tiretimi
yiiksek sogutma hizlarinda katilagtirmalari ile saglanmaktadir. Metalik camlarin, daha iyi
mekanik, termal, elektriksel ve manyetik 6zellikleri kullanim alanlarini (makine, elektronik,
tip, otomotiv, havacilik vb.) genisletmis ve ihtiya¢ duyulan bir malzeme haline getirmistir.
Bu ¢alismada, Fe3gNizgMo04SisB12 metalik caminin manyetik 6zellikleri incelenmistir. 500°C
sicaklikta farkli 1sitma stireleri ile XRD, SEM, XRF, Vickers sertlik degerleri ve FMR
analizi oOlciimleri yapilmigtir. Farkli sicakliklarda, ayni 1sitma siireleriyle analizler
tekrarlanabilir. Ayni alagim igin ve farkli bilesenleri i¢in Hall tasiyict yogunlugu ve Hall

mobilite analizi yapilabilir.
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6. SONUC VE ONERILER

Siddet-manyetik alan sekillerinden goriildiigii gibi FMR spektrumlari yiizeye dik geometride
(OPG) uygulanan DC manyetik alan i¢in ¢ok kuvvetli anizotropik davranig gostermektedir.
Aciya bagli rezonans alan ol¢iimleri 1s1l islemlerden sonra oda sicakliginda yapildi. OPG
Olgiileri goriilen anizotropik davranmis Siddet-Alan grafiklerinde (Sekil 4.10-4.13) de
goriildiigii gibi FeaoNizgMo0sSisB12 metalik camda bariz bir sekilde goriilmektedir.
Isitilmamus, sonra, sirasi ile 1 dakika, 5 dakika ve 30 dakika 1sil isleme tabi tutulmus
numunelerdeki giiglii anizotropik artisin sebebi, firinda 500°C’de sabitlenmis firindaki 1s1l
islemi sebep oldugu fiziksel ve kimyasal degisimdir. Ilgili sekiller FMR teknigi ile elde
edilmistir. Anizotropideki artis camsi (glass) yapidan kristallenmeye dogru gidisten
kaynaklanmaktadir. Bu anisotropideki artis kristallenmis FesgNizaM04sSisB12 numunenin
geri doniistimsiiz (irriverible) oldugunu yani manyetik bakimdan daha biiyiik bir koersif Hc
degerine sahip oldugunu buna ilaveten M-H histerisis alaninin daha genisledigini dolayisi
ile kristallenmis Fe3gNizasM04SisB12 yapinin manyetik enerji kaybinin daha fazla oldugunu
malzemenin kisaca manyetik bakimdan daha sert oldugunu gosterir. Anizotropinin biiyiik
olmasi 1s1ya tabi tutulan FesgNizgM04SieB12 numunenin gekirdeklenme ve de kristallenme

meydana geldigini gosterir (Sekil 4.13).

Rezonans alan - Agi grafikleri (Sekil 4.20-4.23) de bize teorik ve FesgNizgMo04SieB12
numunenin islem gérmemis ve 1s1l islem gordiikten sonraki oda sicakligindaki uygulanan
alanin agiya bagli rezonans durumlarin1 gostermektedir. Manyetik alanin yiizeye paralel
uygulanmast durumunda rezonans degisimi gozlenemediginden Olglimler sadece OPG

diizleminde alinmustir.

SEM resimlerinden de gorildiigii gibi As-Cast yani 1s1l isleme tabi tutulmamis
FesgNizgMo04SisB12 malzeme de yiizey resimleri gayet homojen olup yapi kusurlar1 defektler
ve kristaller aras1 keskin bag yapilar1 ve de ¢ekirdeklenme olmadigr icin goriintii daha tek
diize homojendir. Bolgesel farkliliklar bile daha azdir. Sekil 4.5 (a, b) 1sitilmamis ve Sekil
4.6 (a, b, c,d) 500 °C’de 1 dakika 1sitilmis numunenin SEM goriintiilerinde rahatlama (stress
relaxation) meydana geldiginden ve bazi 1s1l islemden dolay1 oksitlenme ve bdlgesel
nanometrik boyutta ¢ekirdeklenme (nucleation) goriilmektedir. Tane boyutlar1 daha
belirginlesmis kimyasal bilesikler olugsmaya baslamistir. 5 dakikalik 1sil islemden sonra
oksitlenme daha genis bir alanda nanostructure yapida kristallenme ortaya ¢ikmistir. XRD

grafiklerindeki piklerde bunu dogrulamaktadir (Sekil 4.7 (a, b, ¢, d)). FezgNizosM04SisB12
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numunesi 30 dakika 1sitildiktan sonraki durumda kristallenme tiim yilizey boyunca
goriilmekte ve bunlara ilaveten birinci faz kristallenme hatta ikinci faz kristallenme gegisleri
goriilebilir (Sekil 4.8 (a, b, ¢, d, e, f)). Oksitlenme daha ¢ok yer kaplanmakta stress ve

strainler tamamen yok olmustur.

Metalik cam FesaNizasMo0sSisB12 malzeme manyetik sensor ve manyetik aktuator (alici-
verici) yapiminda bir elektronik devre elemani olarak kullanilabilecegi ve gesitli islemler
sonucu; bu islemler bizim bu ¢alismada yaptigimiz gibi firinda 1s1l islem, lazer ile 1s1l islem,
yiiksek akim ile 1s1l iglem, diisiik akim ile 1s1l iglem, 151l islem ve manyetik alan uygulayarak

yapilabilir (Yalgm vd. 2008; Sahing6z vd., 2009, 2010).

Is1l isleme tabi tutulmamis metalik cam oldukga iyi bir manyetik sensor ve manyetik aktuator
(manyetik alic1 ve manyetik verici) olabilir. Ilave olarak yiiksek sicaklik degisimlerine de
duyarliligindan dolay1 da sicaklik sensér ve aktuator olarak test etmek miimkiindiir. ileriki

caligmalarda bir elektronik devrede kullanimi ¢aligmalar1 yapilabilir.

Bu tez c¢aligmasinda metalik cam yapilarin teknolojide heniiz olmasi gerektigi yerde
olmadigint goérdiik, bunun i¢in disiplinler arasi ¢aligmalar ile teknolojide ve ozellikle de
savunma sanayinde iiretilerek biiyiik bir eksiklik giderilebilecegini gordiik. Her tiir metalik

cam iireterek (tel, serit ve hacimsel bulk) sanayinin hizmetine sunmak gerekir.

Bundan sonraki ¢aligmalarda bu malzemelerin {iretimini gerceklestirerek gerekli kimyasal
mekanik ve fiziksel Ozelliklerinin karakterize edebilecek laboratuvarlarin kurularak

malzemeyi en ideal sekli ile sanayimize kazandirmaktir.
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