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ÖZET 

 

α˗Fe2O4 SPİNEL TİPİ NANOPARÇACIKLARIN MANYETİK VE MİKRODALGA 

SOĞURMA ÖZELLİKLERİNİN İNCELENMESİ 
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Danışman                                  :Prof. Dr. Orhan YALÇIN 
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Mayıs 2016,  sayfa 119 

 

 

Bu tezde, yüzey aktif madde setiltrimetil amonyum bromür (CTAB) ve etilen diamin tetra 

asetik asit (EDTA) destekli hidrotermal sentez yöntemi ile spinel ferrit nanoparçacıklar 

(NP) üretildi. Üretilen spinel ferrit numunelerin yapısal karakterizasyonu Taramalı 

Elektron Mikroskopisi (SEM), X-Işını Kırınım (XRD) ve Fourier Dönüşüm Kızılötesi 

(FTIR) Spektroskopisi teknikleri kullanılarak yapıldı. Numunelerin manyetik 

özelliklerini araştırmak için Elektron Spin Rezonans (ESR) ve Titreşimli Örnek 

Manyetometre (VSM) yöntemleri kullanıldı. Ayrıca, numunelerin mikrodalga soğurma 

ölçümleri Vektör Network Analizör (VNA) cihazı ile serbest˗ortam (free˗space) yöntemi 

kullanılarak yapıldı. Bazı numunelerin sayısal g-faktörleri 2,0023193’den küçük olarak 

gözlendi. α-Fe2O4 spinel ferritlerin histerezis eğrileri ve mıknatıslanmasının sıcaklıkla 

gelişimi de ayrıca çalışıldı. Bazı numuneler histerezis eğrilerinde çaprazlama (cross˗over) 

özelliği gösterdi. Bu çaprazlama özelliği bazı numunelerin sahip olduğu pozitif dış alan 

bölgesindeki yüksek manyetokristal anizotropiye atfedilebilir. Yüksek manyetik 

anizotropiye sahip numuneler geniş bant aralığı ile yüksek frekansta mikrodalga soğurma 

davranışı gösterdi.  

 

 

Anahtar Söcükler: Elektron spin rezonans, manyetik nanoparçacık, spinel ferrit, g˗değeri, manyetik özellik, 

mikrodalga soğurma  

 



v 

 

SUMMARY 

 

INVESTIGATION OF THE MAGNETIC AND MICROWAVE ABSORPTION 

PROPERTIES OF α˗Fe2O4 SPINEL TYPE FERRITE NANOPARTICLES 
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In this thesis, spinel ferrite nanoparticles (NP) were produced based on the hydrothermal 

synthesis methods with the help of the surface active agent 

cetyltrimethylammoniumbromide (CTAB) and ethylenediaminetetraacetic acid (EDTA). 

The structural characterization of the spinel ferrite samples produced was performed by 

using Scanning Electron Microscopy (SEM), X-Ray Diffraction (XRD) and Fourier 

Transform Infrared (FTIR) Spectroscopy techniques. The Electron Spin Resonance 

(ESR) and Vibrating Sample Magnetometer (VSM) methods were used to investigate the 

magnetic properties of the samples. In addition, the microwave absorption measurements 

of the samples were investigated by using free˗space method with Vector Network 

Analyzer (VNA) equipment. g-factors of some of the samples were observed to have 

numerical values smaller than 2,0023193. The temperature evolution of the hysteresis 

loops and the magnetization for α-Fe2O4 spinel ferrites were also studied. Some of the 

samples exhibited the cross-over properties in their hysteresis loops. This cross-over 

property can be attributed to higher magnetocrystalline anisotropy of the certain samples 

under positive external field. The samples having larger magnetic anisotropy showed 

microwave absorption behaviour at higher frequency with wider bandwidth.    

 

Keywords: Electron spin resonance, magnetic nanoparticles, spinel ferrites, g-value, magnetic properties, 

microwave absorption 
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ÖN SÖZ 

 

Bu doktora tezinde, setiltrimetil amonyum bromür (CTAB) ve etilen diamin tetra asetik 

asit (EDTA) yüzey aktif madde destekli hidrotermal sentez yöntemi ile elde edilen α-

Fe2O4 spinel ferrit nanoparçacıkların (NP) yapısal karakterizasyonu Taramalı Elektron 

Mikroskopisi (SEM), X-Işını Kırınım (XRD) ve Fourier Dönüşüm Kızılötesi (FTIR) 

Spektroskopisi teknikleri ile yapıldı. Bu numunelerin manyetik özellikleri Elektron Spin 

Rezonans (ESR) ve Titreşimli Örnek Manyetometre (VSM) yöntemleri ile araştırıldı. 

Spinel ferrit NP’lerin histerezis davranışları VSM tekniği ile sıcaklığa göre incelendi. 

Spinel ferrit NP’lerin mikrodalga soğurma özellikleri detaylıca çalışıldı. Yeteri kadar 

numune üretilmiş olup sonuç açısından önemli görülen bazı örneklerin ölçüm sonuçları 

teze dâhil edildi. Bu tezde bazı spinel NP’lerin ESR sonuçlarından elde edilen g-değeri 

serbest elektronun g-değerinden küçük olarak bulundu. NP’lerin farklı sıcaklıklarda 

incelenen histerezis davranışlarında 50 K sıcaklığında bazı spinel ferritlerin çaprazlama 

özelliği gösterdiği gözlendi. Mikrodalga soğurma ölçüm sonuçlarından bazı spinel 

ferritlerin yüksek yansıma kaybı değerlerine sahip oldukları sonucuna ulaşıldı. 
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BÖLÜM I 

 

GİRİŞ 

 

Son yıllarda, akıllı nanoparçacıklar temel araştırmalar ve uygulamaları açısından ilgi 

odağı haline gelmiştir. Nanoparçacık araştırmaları yüksek teknoloji, tıp, modern bilim 

gibi geniş potansiyel uygulama alanlarından dolayı çevremizin temel bir parçası 

olmuştur. Nanoparçacıklar çok küçük yapıların mıknatıslanmasını anlamak ve yeni 

uygulamalar için anahtar bir kelime haline geldi. Bilindiği gibi nano ölçekli manyetik 

malzemelerin sentezi ve karakterizasyonu üzerine ilgi çok hızlı bir şekilde artmakta olup 

kapsamlı araştırmalar yapılmaktadır (Ozin, 1992; Gleiter, 1992; Wang vd., 2004; Kartopu 

ve Yalçın, 2010; Yalçın, 2012; Yalçın vd., 2013; Kalathi vd., 2014; Tombácz vd., 2015; 

Kumar vd., 2016). Bu tür nano ölçekli malzemeler mikron büyüklüğündeki 

parçacıklardan daha avantajlıdır (Deardolf ve Johnson, 1984; Gupta, 1993; Yung-Young, 

1993; Esmer, 1999; Bhimani ve Wilson, 1997; Meshram, 2000; Chung, 2001; Kamiyama 

vd., 2002; Sanchez, 2005; Lian vd., 2007; Yeh, 2008). Bu avantajlar sırasıyla, enerji, 

çevresel etkiler, biyolojik, katalizörler, sensörler, elektromanyetik parazitlenme (Yung-

Young, 1993; Chung, 2001; Kamiyama vd., 2002; Sanchez, 2005), manyetik rezonans 

görüntüleme (Yung-Young, 1993; Chung, 2001), manyetik kayıt (Meshram, 2000; Lian 

vd., 2007), manyetik soğutucu (Deardolf ve Johnson, 1984; Yeh, 2008), manyetik yazıcı 

(Berkowitz vd., 1982) ve parçacık dolgulu dielektrik yapılar şeklinde sıralanabilir. 

 

Nanoparçacık uygulamaları özellikle biyomedikal, optik, askeri, sensör teknolojisi, 

spintronik, iyontronik, ilaç dağıtım, endüstriyel olan gen taşıyıcı kanser tedavisi ve 

elektronik gibi alanlara odaklanmıştır (Rawat vd., 2007a; Rawat vd., 2007b; Parkin vd., 

2008; Sunkara ve Misra, 2008; Bayrakdar, 2011a; Faham vd., 2013; Klencsár vd., 2013; 

Panda ve Nath, 2013; Al-Heniti vd., 2014; Ravi vd., 2014; Liying vd., 2015; Agiotis vd., 

2016; Munjal vd., 2016). Nanoboyuta getirilen malzemelerin, zorlayıcı alan değerinin, 

kalıcı mıknatıslanmanın ve mukavemetlerinin artması gibi hacimli (bulk) malzemelerden 

oldukça farklı yapısal, manyetik ve elektrik özellikler göstermektedir (Hadjipanayis, 

1999; Cantor vd., 2001). Nano boyuta indirgenen parçacıkların manyetik özellikleri bulk 

malzemeye göre yüzey˗hacim oranı nedeni ile farklılıklar arzeder. Ayrıca, 

nanoparçacıkların yüzeylerinde bulunan kristal kusurları nanoparçacığın manyetik 

özelliklerini büyük ölçüde etkilediği görülmektedir (Coşkun, 2010). 
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Bu tez çalışmasının temelini oluşturan yeni nesil ferrit nanoparçacıklar, son zamanlarda 

yeni manyetik özellikleri ve gelecek vaat eden teknolojik uygulamaları nedeniyle çok 

cazip olarak kabul edilir. Temel bilim, elektronik, optik, elektrik, manyetik, katalitik ve 

tıbbi yönden önem taşıyan ferrit nanoparçacıklara büyük ilgi duyulmakta ve kullanım 

alanları her geçen gün gelişmektedir (Rana vd., 2005; Rana vd., 2006; Gubbala ve Misra, 

2006; Rana vd., 2007; Rawat vd., 2007b; Zhang ve Misra, 2007; Zhang vd., 2007; 

Venkatasubramanian vd., 2008; Lan vd., 2011; Hashim vd., 2013; Bayrakdar vd., 2014; 

Elshahawya vd., 2015; Rinkevich vd., 2016; Yadav vd., 2015; Yadav vd., 2016). Ayrıca 

ferrit malzemeler yüksek verimlilik, düşük maliyet ve kolay üretilebilmeleri gibi 

nedenlerle günümüzde mikrodalga endüstrisi, uydu iletişimi, katalizörler, enerji, biyoloji, 

sensörler, elektromanyetik parazitlenme, görüntüleme, manyetik soğutucu, manyetik 

kayıt ve manyetik yazıcı gibi oldukça geniş ve avantajlı uygulama alanlarına sahiptir 

(Yung-Young, 1993; Meshram, 2000; Sánchez, 2005; Yeh, 2008; Lin vd., 2012; 

Sutradharvd., 2015; Ahmad vd., 2016; Dar vd., 2016). Bu çalışmalar doğrultusunda ferrit 

nanoparçacıklar mükemmel elektriksel ve manyetik özelliklerinden dolayı yaygın 

elektronik sanayinde kullanılmaktadır. 

 

Nanoparçacıklar tek domen özelliğine sahip oldukları zaman manyetik kayıt teknolojisine 

alt yapı oluştururlar. Ayrıca ferrit nanoparçacıklar, çok düşük toksik özellikleri, manyetik 

alan ile kolay toplanabilmeleri ve biyomoleküler yapılarla kolaylıkla bağlanabilmeleri 

gibi sahip oldukları özellikler sebebiyle, farklı birçok hastalığın teşhis ve tedavisinde 

kullanılıp biyomedikal uygulamaların gelişmesini sağlamaktadır. Süperparamanyetik 

nanoparçacıklar ilaç transferinde kullanılma özelliğine sahiptir. Ferrit nanoparçacıklar 

uygun şartlarda kan gibi sıvılar içinde homojen olarak dağılma özelliğinden dolayı tıbbi 

uygulamaları bulunmaktadır (Rashdan vd., 2013; Sahoo vd., 2014; Okada and 

Matsumoto, 2015;  Falcaroa vd., 2016; Hoque vd., 2016).  

 

Ferrit nanoparçacıkların sentezlenmesi, deneysel ve teorik olarak karakterizasyonu 

askeri, tıb, elektronik ve mikrodalga soğurmaları açısından da büyük öneme sahiptir. 

Nano ölçekli ferritler teknolojide elektrik, manyetik ve geçirgenlik özelliklerinden dolayı 

önemli bir yer işgal eder (Ubadhyay, 2004;  Wang, 2004; Shim, 2006; 

Venkatasubramanian, 2008; Aslibeiki, 2014; Moradmard vd., 2015; Moussaoui vd., 

2016; Rasheeda vd., 2016). Bunlara ilaveten, ferrit nanoparçacıkların bobin, 

transformatörler ve manyetik kayıt gibi uygulamaları bulunmaktadır (Zhou vd., 2002). 
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Ferrit nanoparçacıklar hidrotermal (Shenoy vd., 2004; Bayrakdar vd., 2014), sol-jel 

(Jiang vd., 1999), üretim, elektrodepolama, yanma tekniği, mikroemülsiyon tekniği 

(Hochepied vd., 2000; Atif vd., 2006; Mastai, 2012), hızlı katılaştırma ve kimyasal 

çökeltme (Kale vd., 2004) gibi sentez yöntemlerinden herhangi biri ile üretilmektedir 

(Tsuji, 1996; Mcgarvey, 1998; Prasad, 1998; Shi, 1999; Yang, 1999; Heegn, 2000; 

Albuquerque, 2001; Chen, 2001; Ramankuthy, 2001; Chen, 2003; Fang, 2003; 

Sankaranarayanan, 2003; Reddy, 2004; Sepelak, 2004).  

 

Spektroskopik yöntemler, nano ölçekli yapıların analizinde önemli yere sahiptir. Eğer 

madde üzerine gönderilen elektromanyetik dalga, mikrodalga bölgesinde ise kullanılan 

tekniğin adı Elektron Spin Rezonans (ESR, EPR veya PR) tekniğidir. ESR yöntemi ferrit 

nanoparçacıkların manyetik özelliklerini incelemek için kullanılan en iyi metotlardan 

biridir (Sánchez vd., 1999). Nanoparçacıkların ESR sinyallerindeki termal değişimler 

çeşitli faz geçişleri için bilgilendirici olabilir (Koksharov vd., 2001). Nanoparçacıklar için 

ESR sinyallerinin çizgi şekli, anizotropi etkisi ve manyetik momenti için çalışmalar 

yapılmıştır (Biasi vd., 2003). ESR verileri iyon katkılı nanoparçacıkların manyetik 

özellikleri ile ilgili önemli bilgiler vermektedir (Koksharov vd., 2000). α˗Fe2O4 spinel 

ferrit nanoparçacıklar çeşitli parçacık sistemleri ile kuantumdan klasiğe geçişte ESR 

tekniği ile çalışılmıştır (Noginov vd., 2008). 

 

Son on yıl, kuantum bilgisayarları başka bir deyişle kuantum süper bilgisayar 

uygulamalarına tanıklık etti (Chuang and Yamamoto, 1995; Cory vd., 1997; Kane, 1998; 

Steane, 1998; Jones, 2000; Kielpinski vd., 2000; Kosaka vd., 2001; Harneit, 2002; 

Boehme and Lips, 2003; Brion vd., 2007; Kameya vd., 2008; Imamoğlu, 2009). Kuantum 

sistemlerini avantajlarıyla gösteren pek çok deneysel çalışma yapılmıştır (Murali vd., 

2002; Wesenberg vd., 2009). ESR spektroskopisi ve kuantum bilgi işleme ile ilgili 

nanoparçacıkların yeni potansiyel uygulamaları ile ilgili çalışmalar yapılmştır.Elektron 

spin˗kubit yapısının frekans değişimi ile kuantum bilgisayarlarının farkındalığı 

tanımlanmaktadır (Hui vd., 2011; Mirzae and Hui, 2011). Ayrıca, kuantum hesaplama, 

rezonans tekniklerine dayalı olarak da çalışılmıştır (Gershenfeld and Chuang, 1997). 

Kuantum bilgisayarları için bir paralel kuantum hesaplama modu öne sürülmüştür (Long 

and Xiao, 2004). Klasik bilgisayardaki 0 ve 1’i yerine kuantum bilgisayarlarda kullanılan 

iki seviyeli kuantum sistemi (kübit) karşılık gelmektedir. İki kübit durumu elektronik 

cihazlar, nanoteknoloji ve spintronik gibi alanlarda uygulama bulmaktadır (Chuang and 
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Yamamoto, 1995). İletim elektronları serbest elektron gibi davrandıkları için kollektif 

elektronlar kuantize olmuş serbest parçacıkların elektron banyosu gibi davranırlar. 

Ayrıca, sistemin manyetik momenti nanoparçacıklardaki bu banyoya katkıda bulunur. Ek 

olarak, elektron banyosundaki spinler spin˗yörünge etkileşimine de girer (Kumar and 

Alegaonkar, 2014). Kuantum bilgisayarlar için ESR spektroskopisi ile yazma ve okuma 

spin˗spin etkileşimi kullanılarak yapılabilir (Steane, 1998; Warren, 1997; Rabl vd., 2006; 

Nadj-Perge vd., 2010; Thiele vd., 2014). Farklı tür kuantum bilgisayarı elektronik geçişler 

için spin seçim kuralından yararlanır (Kielpinski vd., 2000). ESR tabanlı kuantum 

işlemcileri için, spinel ferrit nanoparçacıkların relativistik ve korelasyon etkileri üzerine 

çalışmaların bugüne kadar kısıtlı sayıda olduğu rapor edilmiştir (Tribollet, 2014; Benzid 

vd., 2015). 

 

Günümüzde mikrodalga bölgesinde kullanılan elektromanyetik soğurucu (EMS) 

malzemelerin (Naito, 1987; Hashimoto, 1997; Hashimoto, 2003) başında; ferrit 

nanoparçacıklar (Naito, 1971; Kim vd., 1996), metalik manyetik malzemeler (Matsumoto 

ve Miyata, 1998; Yoshida vd., 1999; Saito vd., 1999), bileşikler (Mayes, 2002; Guo vd., 

2011), alaşımlar (Kumar vd., 2008), karbon nanotüp (Sun vd., 2011)gelmektedir. Ferrit 

nanoparçacıkların yüksek kalıcı mıknatıslanmaya ve zorlayıcı alana  sahip olması 

nedeniyle ön plana çıkmaktadır (Tanasoui vd., 1976). Demir bileşikleri uzun süreli 

atmosfere maruz kaldığında oksitlenmesi, metal alaşımlarında yüksek frekanslı elektrik 

alan altında yüzey akımlarının oluşması nedeniyle soğurmada azalmalara neden olur. 

Karbon nano yapıların ise hem pahalı hem de uygulaması zor olması sebebiyle dezavantaj 

olarak öne çıkmaktadır. Ferrit nanoparçacıkların sahip olduğu yüksek kalıcı 

mıknatıslanma ve zorlayıcı alan yüksek anizotropinin ve dış alandan soğrulacak yüksek 

miktarda enerjinin bir göstergesidir. Ferrit nanoparçacıklar sahip olduğu manyetik 

özelliklerinden dolayı iyi bir elektromanyetik parazit önleyici olarak kullanılmakta ve 

belirli aralıklarda elektromanyetik soğurmanın olacağı malzemeler olarak potansiyel 

uygulama alanları vardır (Kunihiro, 1970; Dauwen, 1993). Ayrıca, ferrit nanoyapıların 

yüksek elektriksel dirençleri yüzey akımlarının oluşumunu engellediğinden dolayı 

yüksek frekans potansiyel uygulamalarında kullanılabilir. Nano boyuta gidildikçe 

manyetik anizotropinin artması ve kusurlardan dolayı rezonans soğurma frekansının 

arttığı gözlenmiştir (Ghasemi vd., 2009). Bu nedenle son yıllarda ferrit nanoparçacıklar 

mikrodalga soğurucu malzeme olarak kullanılmaya başlanmıştır (Razzitte vd., 2004; 

Kaynar, 2007; Shimba vd., 2011; Bayrakdar, 2012; Chen and Gu, 2012; Ji vd., 2013; 
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Yalçın vd., 2013; Kaynar, 2014; Malhotra vd., 2015; Praveena ve Sadhana, 2015; Dar 

vd., 2016). 

 

Bu doktora tez çalışmasında, setiltrimetil amonyum bromür (CTAB) ve etilen diamin 

tetra asetik asit (EDTA) yüzey aktif madde destekli hidrotermal sentez yöntemi ile elde 

edilen yeni nesil ferrit nanoparçacıkların yapısal karakterizasyonu X˗Işını Kırınımı 

(XRD), Taramalı Elektron Mikroskopi (SEM) ve Fourier Dönüşüm Kızılötesi (FTIR) 

Spektroskopi teknikleri kullanılarak yapıldı.  

 

Ayrıca, yeni nesil nanokompozitlerin manyetik özelliklerini araştırmak için, Elektron 

Spin Rezonans (ESR) ve Titreşimli Örnek Manyetometre (VSM) yöntemi kullanıldı. Bazı 

NP’lerin kaydedilen ESR sinyallerinden elde edilen g-değerinin serbest elektronun g-

değerine göre küçük olması göreceli kuantum etkisi ile açıklanabileceği sonucuna 

ulaşıldı. α˗Fe2O4 ferrit nanoparçacıkların kalıcı mıknatıslanma, doyum mıknatıslanma, 

zorlayıcı alan ve doyum manyetik alan özellikleri VSM tekniği ile incelendi. Ferrit 

nanoparçacıkların farklı sıcaklık değerlerinde histerezis davranışları belirlendi. 

Sentezlenen ferrit nanoparçacıkların 50 K sıcaklığında histerezis eğrilerinden çaprazlama 

(cross˗over) davranışı gözlendi. Çaprazlama kavramı fizikçiler, malzeme bilimciler ve 

kimyacılar için oldukça cazip gelmektedir. Spinel ferritlerin histerezis eğrilerindeki bu 

özellik görüntüleme cihazları, sensörler ve bilgi depolama gibi alanlarda oldukça fazla 

imkânlar sunmaktadır (Gütlich and Goodwin, 2004; Foretier vd., 2008; Foretier vd., 

2009).  

 

Ferrit nanoparçacıkların mikrodalga soğurma ölçümleri Anritsu MS2028C VNA 

Mastermodel Network Analizör ile alındı. Ayrıca, mikrodalga soğurma ölçümleri serbest 

ortam (free space) yöntemi kullanılarak yapıldı (Bayrakdar, 2011a). Bu yöntem iletişim 

ve malzeme çalışmalarında dalga iletiminde önem arz etmektedir. Radar ve uydu 

sistemlerinde elektromanyetik (EM) dalga serbest ortam boyunca yayılmaktadır. Son 

yıllarda, malzemelerin EM özelliklerini ölçmek için kullanılan serbest ortam yöntemi 

oldukça ilgi görmektedir. Çünkü, mikrodalga antenler uzak alan odaklama yeteneğine 

sahip olduğundan, mikrodalga frekanslarında hassas serbest ortamyöntemi ölçümleri 

yapmak mümkündür (Arshak vd., 2001; Silva ve Mohallem, 2001; Zabetakis vd., 2005; 

Hwnag, 2006; Bayrakdar, 2012).  
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Bu giriş bilgilerinden sonra ikinci bölümde manyetizma ve nanoparçacıklar hakkında 

kuramsal bilgi verildi. Üçüncü bölümde, manyetik histerezis ve ESR hakkında kısaca 

bahsedildi. Dördüncü bölümde, bu tez çalışmasında kullanılan numunelerin ölçümlerinin 

yapıldığı SEM, XRD, FTIR, ESR, VSM ve VNA cihazlarının çalışma prensipleri 

anlatıldı. Beşinci bölümde ise, elde edilen yeni nesil kompozitlere ait grafiksel bulgular 

ve fiziksel yorumlar tartışıldı. Nanokompozitlerin SEM, XRD ve FTIR gibi tekniklerle 

yapısal karakterizasyonları yapıldı. Ferrit nanoparçacıkların morfolojisi ve boyut 

tespitiiçin SEM görüntüleri detaylıca incelendi. Nanoparçacıkların yüzey özellikleri 

hakkında daha detaylı bilgi edinmek için nanokompozit örneklerde FTIR spektrometresi 

ile 4000˗650 cm-1 dalga sayısı aralığında kızılötesi spektrumları kaydedildi. ESR 

spektrometrelerinde kullanılan mikrodalga frekans bantlarından bahsedildi. Manyetik 

histerezis ölçüm sonuçları ve bu histerezis eğrilerinden elde edilen manyetik parametreler 

olan zorlayıcı alan, doyum alanı, kalıcı mıknatıslanma ve doyum mıknatıslanması 

üzerinde yorumlar tartışıldı. Ferrit nanoparçacıklara ait mikrodalga soğurma ölçümleri 

üzerinde duruldu. Tez çalışması sürecinde yeteri kadar numune üretilmiş olup bunlardan 

fiziksel açıdan önemli görülen ve farklılık oluşturan veriler teze eklendi.  
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BÖLÜM II 

 

KURAMSAL BİLGİ 

 

2.1 Manyetik Özellikler 

 

2.1.1 Manyetizmanın temeli 

 

Manyetizmanın asıl kaynağının atomik düzeydeki yüklü parçacıkların hareketi olduğu 

kabul edilmektedir. Manyetik madde, dışardan bir manyetik alan uygulanmadığı 

durumlarda bile doğal manyetik momente sahip maddelere denir. Çekirdek etrafındaki 

dolanan bir elektronun yörünge ve spin olarak iki türlü hareketi sırasıyla orbital açısal 

momentum (�⃗� ) ve spin açısal momentum (𝑆 ) olarak blinmektedir (Cullity ve Graham, 

2009).  Bir elektronun yörünge ve spin hareketlerinin temsili gösterimi Şekil 2.1a’da, 

bunların momentlerinin ve toplamlarının vektör temsilleri ise Şekil 2.1b’ de verildi.  

 

Şekil 2.1. (a) Çekirdek etrafında dolanan elektronun yörünge ve spin hareketlerinin 

temsili gösterimi (b) momentum vektörlerine karşılık gelen manyetik momentler ve 

toplamlarının vektör temsilleri (Cullity ve Graham, 2009) 

 

Elektronun çekirdek etrafında dönmesinden kaynaklanan orbital manyetik moment  

(𝜇 𝐿), kendi etrafında dönmesinden spin manyetik moment  

(𝜇 𝑆) meydana gelip bunların toplamı (𝜇 𝐽)  ile gösterilir. Dolayısıyla, bir maddede toplam 
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manyetik momentin, orbital açısal moment, spin açısal moment ve spin-orbit 

etkileşmesinden kaynaklandığı söylenebilir. Atomun tam dolu alt yörüngelerinde 

eşlenmiş elektronlardan dolayı toplam manyetik moment sıfır olduğundan manyetik katkı 

tam dolu olmayan yörüngelerdeki eşlenmemiş elektronlardan gelir. Bunun haricinde 

malzemenin manyetik özelliğinin belirlenmesinde çekirdek spinlerinden kaynaklanan 

manyetik momentin de etkisi vardır fakat elektrona kıyasla bu manyetik momentin çok 

küçük olmasından dolayı çekirdekten gelen katkı bazen ihmal edilebilmektedir (Cullity 

ve Graham, 2009).  

 

Bir malzemenin birim hacmindeki net manyetik momentin miktarı �⃗⃗�  mıknatıslanma 

vektörü ile tanımlanır. Buna göre �⃗⃗� , dış manyetik alanda �⃗⃗�  mıknatıslanmasına sahip olan 

bir malzeme içerisinde toplam �⃗�  manyetik indüksiyon/manyetik akı yoğunluğu  

 

�⃗� =  �⃗⃗� + 4𝜋�⃗⃗�                                                                                                                  (2.1) 

 

şeklindedir. Burada sırasıyla, �⃗�  manyetik akı yoğunluğunu, birimi Gauss (G), �⃗⃗�  manyetik 

alan şiddetini, birimi Oersted (Oe), ve  �⃗⃗�  mıknatıslanmayı, birimi emu.cm-3 ifade 

etmektedir. Bir malzemenin uygulanan manyetik alan şiddeti başına mıknatıslanma 

yeteneği 𝜒 manyetik duygunluk olarak ifade edilir. 

 

𝜒 =  
 �⃗⃗� 

 �⃗⃗� 
                                                                                                                             (2.2) 

 

Bir malzemenin uygulanan manyetik alana karşı verdiği tepki 𝜇 maynetik geçirgenlik   

 

𝜇 =  
 �⃗� 

 �⃗⃗� 
                                                                                                                             (2.3) 

 

ile belirlenebilir. Burada manyetik moment ile manyetik geçirgenlik karıştırılmamalıdır.  

𝜇 manyetik geçirgenlik her malzeme için farklı değere sahiptir ve 𝜇𝑟bağıl manyetik 

geçirgenlik katsayısı, manyetik geçirgenliğin boşluğun maynetik geçirgenliği 𝜇0’a 

bölünmesiyle elde edilir.  
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𝜇𝑟 = 
𝜇

𝜇0
                                                                                                                          (2.4) 

 

Manyetik malzemelerin davranışlarının belirlenmesinde kullanılan iki önemli parametre 

olan manyetik duygunluk 𝜒 ve manyetik geçirgenlik 𝜇 arasında  

 

𝜇𝑟 = 1 + 4𝜋𝜒                                                                                                                (2.5) 

 

şeklinde bir bağıntı vardır (Balanis, 1989; Kittel, 1996; O'Handley, 2000). Malzemeler 

bir dış manyetik alan içerisindeki davranışlarına ve Denklem 2.5’de verilen iki 

parametrenin aldığı değerlere bağlı olarak sınıflandırılabilirler. Buna göre yaklaşık olarak 

𝜒 değeri küçük ve 𝜇𝑟  değeri bire yakın olan diyamanyetik, paramanyetik ve 

antiferromanyetik malzemeler manyetik olmayan malzemeler 𝜒 ve 𝜇𝑟  değerleri büyük 

olan (ferromanyetik ve ferrimanyetik) malzemeler ise manyetik malzemeler olarak 

adlandırılırlar. Ayrıca, diyamanyetik maddelerin atomları sürekli dipol momente sahip 

olmayıp, paramanyetik ve ferromanyetik maddeler ise sürekli dipol momentli atomlara 

sahiptirler.  

 

2.1.2 Manyetik malzemelerin sınıflandırılması 

 

Malzemeler net mıknatıslanmalarına (net manyetik moment) bağlı olarak ferromanyetik, 

antiferromanyetik, ferrimanyetik, paramanyetik ve diyamanyetik olmak üzere 

gruplandırılırlar. Manyetik momentlerin birbirinden bağımsız şekilde dış alana tepki 

vermesi diyamanyetizma ve paramanyetizmayı oluştururken, bu momentlerin 

birbirleriyle kısa veya uzun mesafe değiş˗tokuş etkileşmelerine göre ferromanyetik, 

Coulomb etkileşmesi ile antiferromanyetik davranışı oluşturur (Bozorth, 1959). Aşağıda 

görüldüğü gibi Şekil 2.2’de malzemelerde gözlenen beş farklı manyetik düzenlenim ve 

davranış şematik olarak verildi. 
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Şekil 2.2. Manyetik malzemelerin sınıflandırılması (Ramimoghadam, vd., 2014) 

 

Diyamanyetizma 

 

Tüm elektronları toplam manyetik momenti sıfır yapacak şekilde yönelmiş atomlar 

diyamanyetik davranış sergilerler. Diyamanyetik malzemelerde atomlar net bir manyetik 

momente sahip değillerdir. Fakat bu maddelere dışarıdan bir manyetik alan 

uygulandığında atomun yörüngesindeki elektronlar bu manyetik alanla etkileşir ve hızları 

değişir. Dolayısıyla elektronun manyetik dipol momenti artar. Bu durumda malzeme 

içerisinde zıt yönde zayıf bir manyetik alan oluşur (Langevin, 1905). Bu nedenle 

diyamanyetik malzemeler dışarıdan uygulanan alan şiddeti ile doğru orantılı olup negatif, 

küçük ve sabit bir manyetik duygunluk değeriyle (𝜒 < 0) karakterize edilir. Gümüş, 

bizmut, bakır, kurşun, antimon, v.b. metaller, bütün yarı metaller ve organik maddelerin 

çoğu diyamanyetik malzemelere örnek olarak verilebilirler (Buschow, 2004). 

 

Paramanyetizma 

 

Paramanyetik malzemeler, çiftlenmemiş elektronlara ve bunun sonucunda net manyetik 

momente sahiptirler fakat bu manyetik momentler örgü içerisinde rasgele yönelmişlerdir. 

Bu rastgele yönelimden dolayı dış alan yokluğunda malzemenin net mıknatıslanması sıfır 

iken, bir dış manyetik alan uygulandığında manyetik momentlerin birbirinden bağımsız 

şekilde alan yönünde yönelmesiyle küçük ve pozitif net bir mıknatıslanma oluşur. 
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Paramanyetik malzemelerin bazı koşullar altında mıknatıslanmanın alanla (𝐵) doğru, 

sıcaklıkla ters orantılı olduğu Pierre Curie tarafından aşağıdaki gibi bulunmuştur.     

 

𝑀 = 𝐶
𝐵

𝑇
                                                                                                                          (2.6) 

 

Burada 'C ' Curie sabitidir. Bu bağıntıda, 𝐵 = 0 durumunda mıknatıslanma sıfır ve bu 

durumda dipol momentler rastgele yönelmişlerdir. Çok yüksek dış etkili alanlar ve düşük 

sıcaklıklarda mıknatıslanma maksimum ve doyum değerine ulaşır. Bu durumda bütün 

manyetik dipoller dış alan yönünde dizilirler (Buschow, 2004). 

 

Ferromanyetizma 

 

Ferromanyetik malzemelerde her bir atom net manyetik momente sahiptir ve bu atomların 

manyetik momentleri birbirleriyle değiş˗tokuş etkileşmeleri ile etkileşerek dış manyetik 

alan altında birbirlerine paralel olarak hareket ederler. Bu etkileşme ilk kez moleküler 

alan teorisi olarak Weiss tarafından bulunmuştur (Weiss, 1906). Bu teoriye göre bütün 

manyetik momentler aynı yönlü ve paralel oldugundan mıknatıslanmada daha fazla artış 

gözlenmez ve doyum mıknatıslanmasına ulaşır. Kuantum mekaniksel olarak Heisenberg, 

manyetik momentlerin paralel düzenlenmesi komşu manyetik momentler arasındaki 

degiş tokuş etkileşmelerinden kaynaklandığını göstermiştir. Bu malzemelerde 

paramanyetik malzemeye göre büyük değerdeki manyetik duygunluk, büyük bir sıcaklık 

aralığında sabit kalırken, Curie sıcaklık (TC) değerinin üzerinde Curie˗Weiss yasasına 

uyacak şekilde hızla azalır ve malzeme paramanyetik hale gelir (Şekil 2.3).  

 

Antiferromanyetizma 

 

Antiferromanyetik malzemelerde manyetik momentler Coulomb etkileşmeleri nedeniyle 

birbirlerine zıt yönelirler. Bu yüzden alçak sıcaklıklarda dış manyetik alan altında 

malzemenin net mıknatıslanması sıfıra yakındır. Aşağıda verilen Şekil 2.3’de görüldüğü 

gibi antiferromanyetik malzemelerde Néel sıcaklığı (TN) adı verilen kritik bir sıcaklığın 

üzerinde manyetik düzen bozulur ve malzeme paramanyetik özellik göstermeye başlar. 

Bu durumda antiferromanyetik malzemelerde TN sıcaklığının altında manyetik duygunluk 
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sıcaklıkla artarken, TN sıcaklığının üzerinde manyetik duygunluk Curie yasasına uyacak 

şekilde sıcaklıkla azalır (Néel, 1932). 

 

Ferrimanyetizma 

 

Ferrimanyetik malzemelerde spin dizilimlerinin zıt paralellikte olmasından dolayı 

antiferromanyetik malzemelere benzer fakat manyetik momentler eşit büyüklükte 

olmadığından uygulanan dış manyetik alanda net kalıcı mıknatıslık oluştururlar. 

Ferrimanyetik malzemelerde gözlenen bu kalıcı mıknatıslanma ferromanyetik 

malzemelerden daha düşüktür. Ayrıca, ferromanyetik malzemelere benzer şekilde 

ferrimanyetik malzemeler de kritik Curie sıcaklığının üzerinde paramanyetik özellik 

gösterirler (Néel, 1948). 

  
Şekil 2.3. Manyetik duygunluğun sıcaklığa göre değişimi (Cullity ve Graham, 2009) 

 

2.1.3 Manyetik histerezis 

 

Ferromanyetik ve ferrimanyetik maddelerde dış manyetik alan yokluğunda net sıfır 

mıknatıslık   (Şekil 2.4a’da M=0’da) gözlenirken üzerlerine ilk defa dış manyetik alan 

uygulanmasıyla birlikte mıknatıslanmaları artarak yüksek bir Ms doyum değerine (plato 

bölgesi) ulaşırlar. Dış manyetik alan sıfırlanmasına rağmen malzeme kalıcı bir 

mıknatıslanmaya (Mr) sahip olur ve bu kalıcı mıknatıslanmanın sıfırlanması için 

ters/negatif yönde zorlayıcı alan (koersif, Hc) uygulamak gerekir. Bu zorlayıcı alan değeri 
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bir malzemenin mıknatıslanmasının ne kadar kolay ya da zor kaldırılabilecegi hakkında 

bilgi verir. Manyetik alan ters yönde arttırılmaya devam edildiğinde malzeme içindeki 

manyetik bölgeler ters yönde yönelip negatif değerde doyuma ulaşacaklardır. Bu 

doyumdan sonra ters yönde uygulanan alan azaltılıp daha sonra ilk yönelimle yeniden 

uygulandıgında da üstteki eğrinin simetriği bir eğri elde edilecektir. Bu çevrime 'manyetik 

histerezis' denir. Aşağıda verilen Şekil 2.4a’da net mıknatıslanma farklı domen 

mıknatıslanma vektörlerinin birbirini yok edecek şekilde yönelmesiyle sıfır olur. Dış 

manyetik alan uygulandığında zaten doyum değerinde olan domen mıknatıslanmaları 

artmaz fakat mıknatıslanması dış manyetik alanla aynı yönde yönelmiş domen alanını 

artıracak şekilde domen duvarları genişler ve malzemenin net mıknatıslanması hızla artar 

(Şekil 2.4b˗c). Şekil 2.4d’de ise yeterli dış manyetik alan şiddetine ulaşıldığında artık 

malzeme içinde dış manyetik alanla farklı yönde yönelmiş domenkalmayıp toplam 

mıknatıslanması doyum mıknatıslanmasına eşit olacak şekilde malzemenin tek bir 

domenden oluştuğu görülür. 

 

 
Şekil 2.4. Temsili manyetik histerezis eğrisi ve dış manyetik alan altında çok domenli 

yapının davranışı (Umut, 2012) 
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2.1.4 Nanoparçacıkların mıknatıslanması 

 

Nanoboyutlara inildiğinde yüzey/hacim oranlarının artması ve kuantum etkilerinin baskın 

hale gelmesiyle malzemeler farklı fiziksel/kimyasal özellikler sergiler. Nanoparçacıklar, 

parçacık boyutuna ve bu boyuttaki manyetik bölge (domen) yapısına göre üç farklı yapıda 

bulunabilirler. Bu yapılar çok˗bölgeli/çoklu domen yapılar, tek-bölgeli/tekli domen 

yapılar ve süperparamanyetik (SP) yapılar olarak adlandırılırlar. Şekil 2.5’te bu yapıların 

parçacık büyüklüğüne göre koersivite (Hc) değişimi aşağıda verildi. Nanoparçacıklar 

kritik boyut (DC) altında tek domen halinde bulunurken kritik boyutun üstünde çoklu 

domen oluştururlar. Çoklu domen olarak adlandırılan bölgede tek bir manyetik parçacık 

içerisinde birçok manyetik bölgebulunurken, tekli domen olarak adlandırılan bölgede ise 

tek bir manyetik parçacık içerisinde tek bir manyetik bölgenin bulunduğu yani parçacığın 

kendisinin aslında bir manyetik bölge olduğu görülmektedir. DSP (süperparamanyetik 

kritik boyut) olarak belirtilen parçacık büyüklüğü ise genel olarak 2˗10nm arasında 

tanımlanmakta ve bu büyüklüğün altındaki büyüklükler SP bölgeyi göstermektedir. 

Çoklu domen’de nanoparçacık içerisinde birden fazla manyetik bölge vardır ve bu 

bölgelerin ortak davranışı nanoparçacığın manyetik özelliğini belirtmektedir. Bu bölgede 

parçacık büyüklüğü çok küçük olmadığından toplam anizotropiye manyetokristal 

anizotropinin katkısı en büyüktür. Ayrıca, çoklu bölgede malzemenin histerezis eğrisi 

ferromanyetik (FM) davranış sergilemektedir. Tekli domen’de ise parçacık büyüklüğü 

azalmakta ve toplam anizotropiye şekil anizotropisinin katkısı etkindir. Parçacık boyutları 

daha da küçüldüğünde ise parçacıklar üzerinde ısıl etkiler oluşmaya başlar. Bu ısıl etkiler 

sebebiyle hiçbir manyetik özellik oluşmaz, bu bölgeye de SP bölge denir. 
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Şekil 2.5. Nanoyapılı malzemelerin manyetik özelliklerinin parçacık büyüklüğüne bağlı 

değişimi ve bu değişime karşılık gelen histerezis eğrileri (Umut, 2012) 

 

2.1.5. Elektron spin rezonans 

Elektron spin rezonans (ESR) manyetik rezonansın bir dalıdır. Çiftlenmemiş elektrona 

sahip bir atom dış manyetik alan içerisine konulduğunda bu elektronun enerji düzeyleri 

yarılır. Bu yarılma çiftlenmemiş bu elektronların spin momentlerinin dış manyetik alan 

ile etkileşmesi sonucu oluşur. Enerji yarılması 

 

�̂� = 𝑔𝑒𝜇𝐵�⃗⃗� . �̂�                                         (2.7) 

 

biçiminde verilen spin Hamiltoniyeni yardımıyla bulunabilir. Bu ifade Zeeman olayı 

olarak bilinir ve uygulanan dış manyetik alanın z-ekseni yönüne göre enerjisi;  

 

𝐸𝑀𝑠 = 𝑔𝑒𝜇𝐵𝐻.𝑀𝑠                                                            (2.8) 

 

şeklinde yazılır. Bu ifade de ge, Landé g-faktörü, 𝜇𝐵 = (𝑒ℎ/4𝜋𝑚𝑒) = 9.2740 ×

10−24 𝐽/𝑇 Bohr manyetonu, H dış manyetik alan ve Ms spin kuantum sayısıdır. Spin ve 

orbital etkilerin aktif olduğu sistemlerde spin, orbital/yörünge ve toplam açısal 

momentum arasında bir bağlantı oluşur (Şekil 2.1). Elektronun açısal momentumu 𝐿 > 0 

olursa g-değeri aşağıdaki formu alır. 
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𝑔𝑗 = 1 +
𝑗(𝑗+1)+𝑠(𝑠+1)−𝑙(𝑙+1)

2𝑗(𝑗+1)
      = 2 (

𝜇𝐿

𝜇𝑆
− 1)                                                                      (2.9) 

 

g-faktörünün değeri yalnızca izotropik sistemlerde manyetik alanın yöneliminden 

bağımsızdır. Anizotropik sistemlerde ise g, kristalin manyetik alana göre yönelimlerinde 

farklı değerler alır (Wertz ve Bolton, 1973; Atherton, 1973). Serbest elektronların ge-

değeri 2.0023193’tür. Bağlı çiftlenmemiş elektronların g-değeri ile serbest elektronların 

ge-değerinin birbirinden farklı olacağı açıktır. Bu durum spin-orbit etkileşmesi ile 

açıklanabilir. Manyetik moment ile açısal moment arasındaki jiromanyetik oran için 

standart hesaplama sonucunda  

 

|�⃗⃗� |

|�⃗� |
=

|𝑞|

2𝑚𝑐
                                                                                                                                (2.10) 

 

elde edilir. Burada q toplam yük, m ise toplam kütle. Landé g-faktörü ge= 1. Aynı 

hesaplama rölativisttik kinematik için yapılırsa    

 

|�⃗⃗� |

|�⃗� |
=

|𝑞|

2𝑚𝑐
. (�̅�)−1                                                                                                                   (2.11) 

 

elde edilir. Burada 𝛾 = (1 −
𝑣2

𝑐2)
−1

2⁄

, 𝑣 kütleli parçacığın hızı, ve (. )̅̅ ̅̅  uygun ortalamayı 

göstermektedir. (�̅�)−1 < 1 . Alkali ametaller için, kuantum sayısı S, atom çekirdeğinin 

(dolu kabuklar) açısal momentumu ile ilişkilidir. Bu durumda manyetik moment,  

 

|𝜇 | =
𝑒

2𝑚𝑐
(�̅�)−1. 𝑆                                                                                                               (2.12) 

 

olarak yazılır. Böylece çekirdeğin Landé g-faktörü 𝑔𝑐𝑜𝑟𝑒 = (�̅�)−1 < 1 olur. Bu durumda 

çekirdekteki elektronlar rölativistik olur. Tahmin edilen ‘çekirdek model’ için gçekirdek 

ölçülebilir şekilde 1’den küçük olabilir. Değiş-tokuş etkileşiminden dolayı spin ve orbital 

momentleri birbirine paralel yönelirse sistemin manyetik momenti artar ve g-değeri 

2.0023193 değerinden büyük olur. Coulomb etkileşmesinden dolayı spin ve orbital 

manyetik momentleri birbirine antiparalel yönelirse toplam manyetik moment azalır ve 

g-değeri 2.0023193 değerinden küçük olur. Tez çalışmasında bazı örnekler için g-
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değerlerinin 2’den küçük olduğu gözlendi. Bu küçük g-değerlerinin Coulomb 

etkileşmesinden kaynaklanan antiparalel spinler (spin-orbit etkileşimi) ve rölativistik 

kuantum etkisiyle ilişkili olabileceği sonucuna ulaşıldı (Chuang ve Yamamoto, 1995; 

Cory vd., 1997; Warren, 1997; Kane, 1998; Steane, 1998; Jones, 2000; Vrijen vd., 2000; 

Fröhlich, 2007; Nadj-Perge vd., 2010). 

 

Dış manyetik alan içinde elektron alana paralel ya da anti paralel olmak üzere iki farklı 

yönelime sahiptir. Bu iki durum için 𝑚𝑠 = ±1/2 kullanılarak bu elektron için enerji farkı 

aşağıdaki gibi yazılır. 

 

∆𝐸 = 𝐸+1/2 − 𝐸−1/2 = 𝑔𝑒𝜇𝐵𝐻 = ℎ𝜈                               (2.13) 

   

Burada 𝜈 bir elektron sistemine uygulanan mikrodalga frekansını gösterir. Numune 

uygulanan mikrodalgadan enerji soğurur ve sistemin enerjisi ile mikrodalga enerjisi eşit 

olduğunda maksimum soğurma gerçekleşir. Bu durum rezonans etkisi olarak adlandırılır. 

Aşağıda Şekil 2.6’da sıfır alan ve artan manyetik alanda serbest elektronun rezonans ve 

enerji seviyeleri, soğurma eğrisi ve soğurma eğrisinin manyetik alana göre birinci 

dereceden türev eğrileri temsili olarak verildi.  
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Şekil 2.6. Sıfır alan ve artan manyetik alanda serbest elektronun rezonans ve enerji 

seviyeleri (mavi eğri), numunenin soğurduğu güç (P) (pembe eğri) ve gücün manyetik 

alana göre birinci dereceden türevi (dP/dH) ) (yeşil eğri) 

 

Şekil 2.6’ da ∆𝐻𝑝𝑝 ve 1/𝑇2 çizgi genişliği, 𝐻𝑟𝑒𝑧 rezonans alan, 𝜔/𝛾 ise rezonans 

frekansıdır. 

 

2.1.6. Mikrodalga soğurma 

 

Genel durumda mikrodalga soğurucu malzemelerin karakterizasyonunda yansıma kaybı 

(RL) için yansıma katsayısının desibel (dB) türünden şiddetine bakılır. Malzemenin 

yansıma kaybı şiddeti teoriksel olarak aşağıdaki şekilde ifade edilir. (Naito ve Suetake, 

1971; Ghodgaonkar ve Varadan, 1990; Säily ve Antti, 2003; Shenhui vd., 2003; Al-

Moayed vd.,2008). 

 

𝑅𝐿 =  −20𝑙𝑜𝑔10[(𝑍 − 1)/(𝑍 + 1)]                                                                                (2.14) 
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Burada, Z malzemenin empedans değerini göstermektedir. Dalga kılavuzu, içindeki 

elektromanyetik dalganın belirtildiği gibi bir empedansa sahiptir. Bu ise dalga kılavuzu 

ile alınan ölçümlerde numuneden kaynaklanan empedans değişimini ve buna bağlı olarak 

yansıma kaybının da bu ifadeye bağlanabileceğini gösterir. Tezdeki soğurma ölçümleri 

Anritsu MS2028C VNA master ile alınmış olup, bu sistem ile 5 KHz ile 20 GHz frekans 

aralığında ölçümler yapılabilmektedir. Bilinen şekliyle mikrodalga frekans bölgesi 300 

MHz ile 300 GHz arasında denk gelir. Bu tez çalışmasında mikro dalga ölçümlerinin en 

önemli amaçlarından birisinin yüksek frekans bölgesinde ölçümlere fırsat verecek şekilde 

spinellerin üretimi ve ölçümüne dayandığı unutulmamalıdır. Elektromanyetik dalgalar 

herhangi bir ortama ihtiyaç duymadan yayılabilir. Bu dalgaların frekansı ve dalga boyu 

birbiriyle ilişkilidir. Elektromanyetik dalga yayılımı, elektrik ve manyetik alanların 

değişimiyle ilgilidir. Hareket eden elektrik yükleri manyetik alanın değişimine, 

dolayısıyla da elektromanyetik dalgaların oluşumuna sebep olur. Elektrik ve manyetik 

alanlar birbirini doğurarak ışık hızıyla ve birbirlerine dik olarak yayılır. Elektromanyetik 

dalgalar serbest uzayda (kablosuz) veya kılavuz ortam içerisinde (kablolu) hareket 

ederler.  

   

2.2 Manyetik Ferrit Nanoparçacıklar 

 

Manyetik ferrit nanoparçacıklar, düşük maliyet, yüksek verimlilik ve kolay 

üretilebilmeleri gibi nedenlerle günümüzde mikrodalga, uydu iletişimi, görüntü ile ses 

sistemleri, radyo, televizyon, sayısal kayıt ve kalıcı mıknatıslar gibi fen bilimleri 

alanlarında oldukça fazla potansiyel uygulama alanlarına sahiptir. Ayrıca, ferrit 

nanoparçacıkların manyetik alan ile kolay toplanabilmeleri, düşük toksik özellikleri ve 

biyomoleküler yapılarla kolayca bağlanabilmeleri gibi özelliklerinden dolayı tıbbi alanda 

da önemli uygulama alanına sahiptirler. 

 

Ferritler, bileşiminde bulunan Fe3+ iyonu ve metal oksitlerinden oluşmaktadır. Ferritlerin 

kristal yapıları ve kimyasal bileşenleri manyetik ve elektriksel özelliklerini 

belirlemektedir. Spinel ferritlerin genel formülleri AB2O4 şeklindedir. Burada A, +2 

değerliğine sahip metal iyonunu (Fe2+, Co2+, Mn2+, Ni2+, Zn2+ , v.b.), B ise Fe3+ iyonunu 

temsil etmektedir. Spinel ferrit yapılarda, oksijen atomları, oktahedral ve tetrahedral 

bölgelerini dolduran geçiş metal katyonları ile kapalı kübik bir örgü oluşturur. Spinel 

ferritlerin birim hücresinde (Şekil 2.7) 32 oksijen anyonu köşelerde bulunurlar, 16 Fe3+ 
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iyonları ve 8 Fe2+iyonları toplam 24 metal katyonlarının 8 tanesi tetrahedral (A) bölgede 

ve 16 tanesi ise oktohedral (B) bölgede yer almaktadırlar (Gorter, 1954; Singhal vd., 

2005; Bayrakdar, 2011a).  

 

Şekil 2.7. Spinel yapıda kübik birim hücrenin şematik gösterimi (Gorter, 1954; Singhal 

vd., 2005; Bayrakdar, 2011a) 
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BÖLÜM III 

 

DENEYSEL KISIM 

 

3.1 α-Fe2O4 Spinel Nanoparçacıkların Üretilmesi 

 

3.1.1 Hidrotermal sentez yöntemi ile nano ölçekli ferritlerin üretilmesi 

 

Tezde, Çizelge 3.1’de verilen nanoparçacıklar (NP) (CoxMn1-xFe2O4, CoxNi1-xFe2O4, 

CoxCu1-xFe2O4, CoxCr1-xFe2O4, CoxZn1-xFe2O4, MnxNi1-xFe2O4, MnxCu1-xFe2O4, MnxCr1-

xFe2O4, MnxZn1-xFe2O4, NixCu1-xFe2O4, NixCr1-xFe2O4, NixZn1-xFe2O4, CuxCr1-xFe2O4, 

CuxZn1-xFe2O4, CrxZn1-xFe2O4) ( 10  x )) iki farklı yöntem ve iki farklı yüzey aktif 

madde (YAM) varlığında sentezlendi. Kullanılan yüzey aktif maddeler EDTA (Etilen 

diamin tetra asetik asit) ve CTAB (Setil trimetil amonyum bromür)’dır. 

 

Yöntem 1: 40 ml saf su içerisine 0,50 gram yüzey aktif madde ilave edildi ve 5 dk ısıtıcılı 

manyetik karıştırıcıda (Heidolph, MR Hei˗Standart) karıştırıldı. Karışım üzerine bir 

miktar metal tuzu ilave edildi (Metal iyon miktarı her bir reaksiyon için Çizelge 3.1’de 

verilmektedir) ve üzerine 0,020 mol FeCl3.6H2O kondu. Hazırlanan çözelti oda 

sıcaklığında 10 dk ısıtıcılı manyetik karıştırıcıda karıştırıldıktan sonra sıcaklık 80ºC’ye 

çıkartıldı. Daha sonra 2,5 mol NaOH çözeltisinden damla damla ilave edilerek çözeltinin 

pH=11 olması sağlandı. Sıcaklık 80ºC’ye ayarlanarak, pH=11 de 2 saat boyunca yüksek 

hızda ısıtıcılı manyetik karıştırıcıda karıştırılarak reaksiyon tamamlandı. Daha sonra 

reaksiyon durdurulup oda sıcaklığında soğutuldu. Altta biriken NP bir tüp içerisine 

alınarak santrifüj (Hermle, Z206A) içerisinde 5000 rpm hızda 3 dk bekletilip üzerindeki 

su dekante edildi. Bu işlem her bir çökeleğin üzerine 45 ml saf su konarak 10 kez 

tekrarlandı, böylece ortam pH’ı nötürleştirildi ve reaksiyona girmeyen tuz ve YAM 

ortamdan uzaklaştırıldı. Son temizleme işlemi sonrası çökelek seramik krozelere alındı 

ve kül fırını içerisinde (Protherm, PLF110/8 PC442 MP5) 5 saat 500ºC’de kalsine edildi. 

 

Yöntem 2: Bu yöntemde reaksiyon bir manyetik karıştırıcı yerine kapalı bir otoklav 

(Tuttnauer, 3840 ELV) içerisinde yapıldı. 40 ml saf su içerisine 0,50 gram YAM ilave 

edildi ve 5 dk manyetik karıştırıcıda karıştırıldı. Karışım üzerine bir miktar metal tuzu 

ilave edildi (Metal iyon miktarı her bir reaksiyon için Çizelge3.1’de verilmektedir) ve 
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üzerine 0,020 mol FeCl3.6H2O kondu. Hazırlanan çözelti oda sıcaklığında 30 dk manyetik 

karıştırıcıda karıştırıldıktan sonra, 125ºC’ye ayarlanmış otoklav içerisine kondu ve 

otoklav kapatıldı. Hidrotermal reaksiyon otoklav içerisinde 5 saat boyunca 125ºC’de (1,4 

bar basınçta) su buharı altında devam etti. 5 saat sonra otoklav kendiliğinden oda 

sıcaklığına geldi. Çözeltiler santrifüj ile saf su kullanılarak 10 kez yıkandıktan sonra 

(Yöntem 1 ile aynı), çökelek porselen krozelere alındı ve 5 saat 500ºC’de kalsine edildi. 

YAM olarak hem CTAB hemde EDTA kullanıldı. 

 

Yöntem 3: Stabilizer olarak CTAB kullanılarak Yöntem 1’deki işlemin tekrar 

edilmesidir.  

  

Aşağıda verilen Denklem (3.1)’ de genel reaksiyon görülmektedir. Burada kullanılan her 

bir metal tuzu miktarı Çizelge 3.1’de ayrıntılı olarak verildi. 

 

1/2M1
+2  +  1/2M2

+2   +  2Fe+3   + 8OH-          YAM               M1(0,5)M2(0,5)Fe2O4 + 4H2O                    (3.1) 

 

Fe3O4, CoFe2O4 ve Co0,5Cu0,5Fe2O4 sentezi örnek reaksiyonlar aşağıda görülmektedir. 

 

Fe3O4 Sentezi                2Fe+3       + 8OH-                                              Fe2O4 + 4H2O 

                                               0,020 mol   0,080 mol 

 

 

CoFe2O4 Sentezi          

      Co+2      +                2Fe+3       + 8OH-                    CoFe2O3 + 4H2O 

      0,010 mol             0,020 mol         0,080 mol 

 

 

Co0,5Cu0,5Fe2O4 Sentezi 

1/2Co+2    +  1/2Cu+2    +  2Fe+3        + 8OH-                    Co0,5Cu0,5Fe2O4 + 4H2O 

0,005 mol     0,005 mol    0,020 mol         0,080 mol 

0,010 mol   
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Diğer M2+ reaksiyonları yukarıda verilen reaksiyon şeklinde tekrarlandı. Verilen örnek 

reaksiyonlarda CoFe2O4, tek metalli bir NP’dir ve Denklem (3.1) ile gösterilen 1/2M1
2+ 

= 1/2M2
2+ = Co2+ şeklinde ifade edildi. Dolayısıyla ortama 0,010 mol Co metal tuzu 

eklendi. Çizelge 3.1’de bu durum M1 = M2 şeklinde ifade edildi. Diğer yandan 

Co0,5Cu0,5Fe2O4 iki metalli karışık bir NP’dir ve 1/2M1
2+ = Co2+’ şeklindedir ve 1/2M2

2+ 

= Cu2+ olarak ifade edilmektedir. Her bir reaksiyon kodu, elde edilen ürün ve kullanılan 

metal tuzu miktarları ve % (WNP) verim Çizelge 3.1’de özetlendi. 

 

Çizelge 3.1. NP sentezinde kullanılan metal iyonları miktarları ve elde edilen ürün 

miktarı 

Sentezlenen 

NP 

M1
2+ M2

2+ WNP 

(gram) 

CuFe2O4 0,010 mol (1,3445 g) CuCl2 2,30 

MnFe2O4 0,010 mol (1,9797 g) MnCl24H2O 1,87 

NiFe2O4 0,010 mol (2,3763 g) NiCl26H2O 2,28 

ZnFe2O4 0,010 mol (1,3630 g) ZnCl2 1,82 

CoFe2O4 0,010 mol (2,3793 g) CoCl26H2O 1,95 

CrFe2O4 0,010 mol (1,2290 g) CrCl2 2,60 

Cu0,5Mn0,5Fe2O4  

0,005 mol CuCl2 

(0,6723 gram)  

0,005 mol  

MnCl24H2O 

2,17 

Cu0,5Ni0,5Fe2O4 0,005 mol 

NiCl26H2O 

2,58 

Cu0,5Zn0,5Fe2O4 0,005 mol ZnCl2 2,34 

Cu0,5Co0,5Fe2O4 0,005 mol 

CoCl26H2O 

2,40 

Cu0,5Cr0,5Fe2O4 0,005 mol  CrCl2  

Mn0,5Ni0,5Fe2O4 0,005 mol  

MnCl24H2O 

(0,9899 gram) 

0,005 mol 

NiCl26H2O 

2,77 

Mn0,5Zn0,5Fe2O4 0,005 mol ZnCl2 2,62 

Mn0,5Co0,5Fe2O4 0,005 mol 

CoCl26H2O 

2,75 

Mn0,5Cr0,5Fe2O4 0,005 mol  CrCl2  

Ni0,5Zn0,5Fe2O4 0,005 mol ZnCl2 2,16 
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Ni0,5Co0,5Fe2O4 0,005mol  

NiCl26H2O 

(1,1885 gram) 

0,005 mol 

CoCl26H2O 

2,88 

Ni0,5Cr0,5Fe2O4 0,005 mol  CrCl2  

Zn0,5Co0,5Fe2O4 0,005 mol  ZnCl2 

(0,6815 gram) 

0,005 mol 

CoCl26H2O 

2,52 

Zn0,5Cr0,5Fe2O4 0,005 mol  CrCl2  

Co0,5Cr0,5Fe2O4 0,005mol  

CoCl26H2O 

(1,1897 gram) 

0,005 mol  CrCl2  

CuFe2O4 0,010 mol (1,3445 g) CuCl2 2,52 

MnFe2O4 0,010 mol (1,9797 g) MnCl24H2O 2,23 

NiFe2O4 0,010 mol (2,3763 g) NiCl26H2O 2,74 

ZnFe2O4 0,010 mol (1,3630 g) ZnCl2 2,09 

CoFe2O4 0,010 mol (2,3793 g) CoCl26H2O 2,55 

CrFe2O4 0,010 mol (1,2290 g) CrCl2 3,77 

Cu0,5Mn0,5Fe2O4  

0,005 mol  CuCl2 

(0,6723 gram) 

0,005 mol  

MnCl24H2O 

2,44 

Cu0,5Ni0,5Fe2O4 0,005 mol 

NiCl26H2O 

2,36 

Cu0,5Zn0,5Fe2O4 0,005 mol ZnCl2 2,59 

Cu0,5Co0,5Fe2O4 0,005 mol 

CoCl26H2O 

2,56 

Cu0,5Cr0,5Fe2O4 0,005 mol  CrCl2 2,77 

Mn0,5Ni0,5Fe2O4 0,005mol  

MnCl24H2O 

(0,9899 gram) 

0,005 mol 

NiCl26H2O 

2,40 

Mn0,5Zn0,5Fe2O4 0,005 mol ZnCl2 2,53 

Mn0,5Co0,5Fe2O4 0,005 mol 

CoCl26H2O 

2,16 

Mn0,5Cr0,5Fe2O4 0,005 mol  CrCl2 2,89 

Ni0,5Zn0,5Fe2O4 0,005mol  

NiCl26H2O 

(1,1885 gram) 

0,005 mol ZnCl2 2,26 

Ni0,5Co0,5Fe2O4 0,005 mol 

CoCl26H2O 

2,42 
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Ni0,5Cr0,5Fe2O4 0,005 mol  CrCl2 2,89 

Zn0,5Co0,5Fe2O4 0,005 mol  ZnCl2 

(0,6815 gram) 

0,005 mol 

CoCl26H2O 

2,20 

Zn0,5Cr0,5Fe2O4 0,005 mol  CrCl2 2,56 

Co0,5Cr0,5Fe2O4 0,005mol  

CoCl26H2O 

(1,1897 gram) 

0,005 mol  CrCl2 2,90 

     

 

Çizelge 3.1’de, her bir reaksiyonda 0,020 mol (5,406 gram) FeCl3.6H2O kullanıldı. 

Reaksiyonlarda 2,5 M NaOH ile ortam pH=11 yapıdı. Her bir reaksiyonda 0,50 gram 

YAM kullanıldı. Tek rakamlı kodlarda 1/2M1
2+ = 1/2M2

2+ olup tek metalli NP’dir. Çift 

rakamlı kodlarda ise iki metalli NP’dir. 

 

Reaksiyonlarda Yüzey Aktif Madde Mekanizması 

 

YAM’lar reaksiyon ortamında ilk çekirdeklenmenin ve büyümenin kontrollü bir şekilde 

oluşması için ilave edilir (Şekil 3.1).  

 

YAM varlığında çözeltinin yüzey gerilimi düşeceğinden yeni bir faz oluşumu için gerekli 

enerji miktarı da azalmaktadır. Genel olarak yüzey aktif maddeler uzun hidrofobik (su 

sevmeyen, yağ seven) bir kuyruk ve hidrofilik (su seven) pozitif yüklü bir kafadan oluşur. 

Böylece YAM’lar çözelti içerisinde kendi kendine aglomerasyon davranışı sergiler. Tez 

çalışmasında, aşağıda verilen Şekil 3.1’deki gibi metal çözeltileri ile YAM çözeltisi 

oluşturuldu ve çözelti yüksek hızda karıştırıldı. Bu karıştırma sırasında YAM’lar iki olası 

şekilde davranış sergileyebilirler (Şekil 3.1a ve 3.1b). Birinci olasılık Şekil 3.1a’da 

gösterilmektedir. YAM’ların suyu seven kısımları su ile bağ oluştururken, hidrofobik 

pozitif uçları M1/M2-Fe-OH- etrafını saracaktır. Böylece metal uçların etrafı YAM ile 

izole edilmiş olacak ve izole edilmiş çekirdek bu kısımda büyüyerek farklı parçacık 

çaplarında NP’ler sentezlenecek. Diğer bir alternatif yol ise Şekil 3.1b’de görülmektedir. 

Hidrofilik uçlar birbirleri ile birleşerek bir ağ yapı oluştururken YAM’nin pozitif ucu ile 

M1/M2-Fe-OH- arasında elektrostatik çekimden dolayı bir etkileşim olur ve ortamdaki 

M1/M2-Fe-OH- üzerine pozitif ucun bir adsorpsiyonu olur. Her iki olasılıkta mümkündür 
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ve hangisinin olacağı ortama eklenen YAM miktarı ile değişir. YAM miktarı yeteri 

miktarda eklenirse metal iyonları YAM üzerini örter (Şekil 3.1b). YAM’ın aşırısının 

ilavesinde ise YAM miselleri oluşur (Şekil 3.1a) ve metal oksit filmlerinde bir bozulma 

meydana gelecektir. Bu yüzden YAM miktarı ve cinsi önemlidir. 

 

 
Şekil 3.1. Manyetik tozlar için YAM etkisi 

 

YAM olarak EDTA ve CTAB kullanıldı. Denemelerde EDTA’nın sudaki 

çözünürlüğünün CTAB’ye göre çok daha iyi ve hızlı gerçekleşmesi (Fotoğraf 3.1), EDTA 

ile yapılan denemelerde kolaylıklar sağladı. Özellikle NP’lerin santrifüj ile yıkama 

aşamasında YAM olarak EDTA kullanıldığı zaman YAM temizlenmesi çok daha hızlı 

olmaktadır. CTAB’nın saf su ile yıkanarak uzaklaşmasındaki zorluk yıkama sırasındaki 

CTAB’nın düşük çözünürlüğünden dolayı YAM köpüklerini uzaklaştırma işleminin 

uzamasından kaynaklanır. Endüstriyel olarak elde edilen bir ürünün saflaştırma ve 

temizleme işleminin kısa ve az maliyetli olması üretilen ürünün özellikleri kadar 

önemlidir. Bu nedenle NP’nin fiziksel ve manyetik özellikleri üzerine YAM etkisi de 

ayrıca incelendi. Aşağıda Fotoğraf 3.2’de sentez için kullandığımız Çanakkale Onsekiz 

Mart Üniversitesi Malzeme Bilimi ve Mühendisliği Bölümü’nde bulunan Fonksiyonel 

Nanomalzemeler Laboratuvarı gösterildi. 
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Fotoğraf 3.1. 0,50 gram CTAB ve EDTA’ nın 40 ml su içerisindeki çözeltisi (1 dk 

manyetik karıştırıcıda karıştıktan sonra) 

 

 

3.1.2 Polianilin(PANI)+NP kompozit film hazırlama 

 

7,5 mg/mL hegzan içerisinde hazırlanmış PANI çözeltisi, oda sıcaklığında 30 dk 

sonikasyona bırakıldı. Çözelti 50 ºC de, manyetik karıştırıcı üzerinde 600 rpm hızda 2 

saat karıştırılarak PANI nin hegzan içerisinde homojen çözeltisi hazırlandı. Hazırlanan 

çözelti a (taban yüzeyinin uzun kenarı) = 19.4 mm, d (taban yüzeyinin karşılıklı iki kenar 

arası uzaklık) = 21.5 mm and c (kalınlık) = 2 mm olan dikdörtgen kalıp içerisine belirli 

hacimlerce kısım kısım eklendi. Her bir hacim eklemesi sonrasında oda sıcaklığında 

çözücü buharlaşması ile polimer film tabakalar elde edildi. Bu tabakalar, toplam 2 mm 

yüksekliğindeki kalıp içerisinde, her bir çözelti ilavesiyle 200 μm kalınlıkta olacak 

şekilde ayarlandı. Çözücünün tamamen uzaklaşmasına izin verilmeden, kısmen çözücü 

içeren film tabakalar üzerine her 200 μm’ lik kalınlığa Çizelge 3.1’ de hazırlanmış 

manyetik tozlardan bir monotabaka olacak şekilde örtüldü. Bu işlem toplam kalınlık 2 

mm oluncaya kadar tekrar edildi ve film tamamen kuruduktan sonra kalıptan çıkarıldı. 

Elde edilen nihai film kalınlığı yaklaşık 2 mm (±100 μm) ve her bir 200 μm kalınlığında 

monotabaka NP (Çizelge 3.1), PANI içeren bir kompozit film haline gelmektedir.  
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3.1.3 Poliakrilonitril (PAN)+NP kompozit film hazırlama 

 

7,5 mg/mL dimetil formamit (DMF) içerisinde hazırlanmış PAN çözeltisi, oda 

sıcaklığında 30 dk sonikasyona bırakıldı. Çözelti 50 ºC de, manyetik karıştırıcı üzerinde 

600 rpm hızda 2 saat karıştırılarak PAN nin DMF içerisinde homojen çözeltisi hazırlandı. 

Hazırlanan çözelti sıcaklığı 50±2 ºC olan ısıtıcı üzerindeki a (taban yüzeyinin uzun 

kenarı) = 19.4 mm, d (taban yüzeyinin karşılıklı iki kenar arası uzaklık) = 21.5 mm and c 

(kalınlık) = 2 mm olan dikdörtgen kalıp içerisine belirli hacimlerce kısım kısım eklendi. 

DMF’ in kaynama noktası yüksekliğinden dolayı çözelti buharlaştırma işlemi oda 

sıcaklığı yerine sıcak ısıtıcı üzerinde kontrollü olarak yapılmıştır. Her bir hacim eklemesi 

sonrasında ısıtıcı üzerinde çözücü buharlaşması ile polimer film tabakalar elde edildi. Bu 

tabakalar, toplam 2 mm yüksekliğindeki kalıp içerisinde, her bir çözelti ilavesiyle 200 μm 

kalınlıkta olacak şekilde ayarlandı.  Çözücünün tamamen uzaklaşmasına izin verilmeden, 

kısmen çözücü içeren film tabakalar üzerine her 200 μm’ lik kalınlığa Çizelge 3.1’ de 

hazırlanmış manyetik tozlardan bir monotabaka olacak şekilde örtüldü. Bu işlem toplam 

kalınlık 2 mm oluncaya kadar tekrar edildi ve film kontrollü olarak saatte 8-10 ºC 

soğutularak oda sıcaklığına getirildi. Film tamamen kuruduktan sonra kalıptan çıkarıldı 

ve oda sıcaklığında uzaklaşmayan çözücü kalıntıları, 25 ºC sıcaklıkta vakum etüvünde bir 

gün bekletilerek uzaklaştırıldı.   Elde edilen nihai film kalınlığı yaklaşık 2 mm (±100 μm) 

ve her bir 200 μm kalınlığında monotabaka NP (Çizelge 3.1), PAN içeren bir kompozit 

film haline gelmektedir. 
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Fotoğraf 3.2. Sentez için kullanılan laboratuvar (Çanakkale Onsekiz Mart 

Üniversitesi) 
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3.2 Kullanılan Deneysel Yöntemler 

 

3.2.1 Taramalı elektron mikroskobu (SEM) 

Taramalı elektron mikroskopisi (SEM) elektromanyetik mercekler ile hızlandırılıp 

odaklanan bir elektron demetinin birörnek üzerine düşürülerek örnekten yansıyan 

elektronların, bir dedektör aracılığıyla algılanıp örnek üzerinde tarama işleminin 

yapılarak görüntüye çevrildiği, yüksek çözünürlüklü bir görüntüleme tekniğidir. SEM 

çalışma prensibinin temsili gösterimi aşağıda Şekil 3.2’de verildi. SEM görüntülerinden 

nanoparçacıklara ait boyut, şekil dağılımları elde edilebilir ve birbirleriyle etkileşme 

durumlarına bağlı olarak topaklanıp topaklanmadıkları gözlenebilir. 

 
Şekil 3.2. SEM çalışma prensibi (Ateş, 2012) 
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Bu çalışmada incelenen nanoparçacık örneklere ait SEM ölçümleri Selçuk 

Üniversitesi’nde aşağıda fotoğrafı verilen (Fotoğraf 3.3) laboratuvar düzeneği 

kullanılarak hizmet alımı yoluyla yapıldı. 

 

İnsan, maddelerin çok ince ayrıntılarını ancak teknolojik cihazlarla görebilir. Işığın aldığı 

yolun değiştirilmesi ve elektronik teknolojileri kullanılarak daha küçük ayrıntıların 

görülmesini sağlayan optik cihazlar yoluyla maddelerin atomik boyutlarda fotoğrafları 

kaydedilebilmektedir. Bu cihazlardan bir taneside SEM cihazıdır. Bu elektron mikroskop 

yardımıylahata analizleri, biyolojik sistemler, tıp ve kriminal gibi alanlarda 

kullanılmaktadır. Ayrıca, SEM’lerin çözünürlüğü, odak derinliği, görüntü ve analiz 

birleştirme özelliği yaygın olarak kullanılmasını sağlamaktadır. 

 
Fotoğraf 3.3. SEM ölçüm cihazı (Selçuk Üniversitesi) 

 

3.2.2 X-ışını kırınımı (XRD) yöntemi 

 

X˗ışını kırınımı (XRD) yöntemi her bir kristalin kendine özgü atomik dizilimlerine bağlı 

olarak X˗ışınlarının karakteristik bir düzen içerisinde kırılmasına dayanır. X˗ışını 

difraktometre geometrisi aşağıda Şekil 3.3’de verildi. XRD yöntemi malzemelerin kristal 

yapılarının belirlemesinin yanısıra malzemenin içindeki baskın fazın, örgü 

parametrelerinin ve ortalama nano boyutunun belirlenmesine olanak sağlar. XRD analiz 

yönteminin analiz sırasında numuneyi tahrip etmemesi ve çok az miktardaki numunelerin 

dahi analizlerinin yapılmasını sağlaması avantajları arasında yer almaktadır. Ayrıca, 

XRD cihazıyla polimerlerin, kristal malzemelerin, kayaçların ve ince filmlerin nitel/nicel 
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incelemeleri yapılabilir. Bu tez çerçevesince sentezlediğimiz numunelerin XRD 

ölçümleri 10º˗80º açısı aralığında yapıldı. 

 

Şekil 3.3. X˗ışını difraktometresi geometrisi (Tekerek, 2007) 

 

Bu çalışmada nano boyuttaki tozların XRD ölçümleri Gebze Teknik Üniversitesi’nde 

Bruker D8 Advance Diffractometer ile aşağıda gösterilen Fotoğraf 3.4’de laboratuvar 

düzeneği kullanılarak hizmet alımı yoluyla yapıldı. 

 

Fotoğraf 3.4. XRD ölçüm cihazı (Gebze Teknik Üniversitesi) 

 

3.2.3 Fourier dönüşüm kızılötesi (FTIR) spektroskopisi  

Fourier Dönüşüm Kızılötesi (FTIR) spektroskopisi örnek üzerine gönderilen kızılötesi 

bölgedeki ışınımın soğurulmasına bakarak örnek içindeki atom ve moleküllerin yaptığı 

titreşim, dönü ve gerilme gibi moleküler hareketlerin algılandığı bir tekniktir. Şekil 3.4’ 

de FTIR sistemi şematik olarak aşağıda gösterildi. Bu tezde incelenen nanoparçacık 

örneklere ait FTIR ölçümleri Çanakkale Onsekiz Mart Üniversitesi Kimya Bölümünde 
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bulunan Fotoğraf 3.5 ile gösterilen 4000-650 cm-1 dalga sayısı aralığını tarayabilen 

Mattson Satellite Infrared Spektrometresi ile alındı. 

 

Şekil 3.4. FTIR spektroskopisi çalışma prensibi (Skoog vd., 2007) 

 

 
Fotoğraf 3.5. Mattson Satellite Fourier dönüşüm kızılötesi (FTIR) spektrometresi 

(Çanakkale Onsekiz Mart Üniversitesi) 

 

3.2.4 Elektron spin rezonans (ESR) yöntemi 

 

Elektron spin rezonans (ESR) sinyalleri ESR spektroskopisi ile kaydedilir. Spektroskopi 

moleküllerin, iyonların ve çekirdeklerin kuantumlanmış enerji düzeylerini inceleyen bir 

yöntemdir. İncelenecek olan atom veya çekirdek tarafından soğurulan ya da salınan 
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ışımanın frekansı, olası geçişlere karşı gelen iki seviye arasındaki enerji farkı ile orantılı 

olduğundan spektroskopi deneysel olarak frekans ölçümünü içerir. İki enerji seviyesi 

arasındaki geçiş çizgisine bir spektral çizgi karşılık gelir ve bu çizgiye spektrum adı 

verilir. Bu spektrumlar ESR spektrometresi ile ölçülür. 

 

Bir örneğe sabit bir dış manyetik alan uygulandığında numunede bulunan manyetik 

momentler mıknatıs gibi davranır. Dış alanın etkisiyle bu mıknatıslar spin değerlerine 

göre mümkün olan enerji seviyelerine yarılır. Bu yarılma Larmor frekansı ile orantılıdır. 

Dışarıdan numuneye uygulanan alanın mikrodalga frekansı numunede soğurma işlemi 

yaparken Larmor frekansına eşit olduğu yerde maksimum soğurma gerçekleşir. Burada 

elde edilen sinyal soğurma şiddetinin birinci türevine eşit olup grafiğin maksimum 

noktasına rezonans alanı denir.  

 

Şekil 3.5’ de ESR cihazının çalışma prensibinin temsili gösterimi verildi. ESR 

spektrometresi temel olarak; mikro dalga kaynak sistemi, kılavuz˗kavite sistemi, mıknatıs 

sistemi, modülasyon ve dedektör sistemi olarak dört ana kısımdan oluşur. 

 

Mikrodalga kaynak sistemi sabit frekansta mikrodalga üreten, mikrodalganın frekansını 

ve şiddetini ölçen sistemdir. Bu sistemi oluşturan elemanlar yüksek frekans üreticisi; 

(klystron), mikrodalganın şiddetini kaybetmeden iletilmesini sağlayan dalga kılavuzu, 

klystron’dan dalga kılavuzuna tek yönlü mikrodalga ileten ferrit yalıtıcı, rezonans 

kavitesindeki numune üzerine gelen mikrodalganın etkileştikten sonra geri dönüşü 

sırasında kristal dedektöre yönlenmesini sağlayan dalga döndürücü olarak sıralanabilir. 

 

Kılavuz-kavite sistemi, numunenin manyetik alanda mikrodalga ile etkileştiği birim 

olanrezonans kavitesi ile numuneye gelen mikrodalga enerjisini ayarlayarak dalga 

kılavuzu ile kavite arasındaki empedans uyumunu sağlayan iris (vidalı tuner)’den 

oluşmaktadır. 

 

Rezonans olayı için gerekli olan durgun manyetik alan, kutuplar arasında homojen, 

kararlı ve çizgisel bir manyetik alan üreten ve ferromanyetik çekirdekler üzerine sarılmış 

bir çift bobinden yapılmış olan mıknatıs sistemi ile oluşturulur (Bozkurt, 2008; Çalışkan, 

2006). Bu sistem bir çift elektromıknatıs ve bunları besleyen güç kaynağından 

oluşmaktadır. Elektromıknatıs, rezonans kavitesine gelen mikrodalga frekansına uygun 
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olarak rezonans şartının sağlanabilmesi için gereken ve değiştirilebilir manyetik alanı 

üretir. Aşağıda verilen Şekil 3.5’de mıknatıs sistemi, sabit ve güvenilir dış manyetik alan 

elde etmek için kullanılan bir çift bobinden oluşan kangal sistemi şeklinde olduğu 

görülmektedir. Malzeme üzerinde oluşacak olan manyetik alan bu mıknatıslar sayesinde 

üretilir. 

 

Modülasyon ve dedektör sistemi, mikrodalga sinyalini algılayarak ESR sinyalini kontrol 

eden sistemdir ve üç kısımdan oluşmaktadır; manyetik alan modülasyonu, kristal 

dedektör ve faz duyarlı dedektör. Manyetik alan modülasyonu, mikrodalgaları doğru 

akıma dönüştüren kristal detektöründeki gürültü sinyalini azaltmaya yarayan sistemdir. 

Bu modülasyon 100 kHz’lik osilatör devresiyle beslenerek manyetik alanı modüle eden 

bobinlerden oluşur. Kristal dedektör kısmında, malzemenin soğurduğu mikrodalga 

enerjisi detektörler ile tespit edilir. Faz duyarlı dedektör ise, aynı frekanstaki giriş 

sinyalleri arasındaki faz farkıyla orantılı tek DC çıkış voltajını verir (Yalçın, 2004; 

Celinski vd., 2007). 
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Şekil 3.5. ESR spektrometresinin blok diyagramı (Yalçın, 2004; Celinski vd., 2007) 

 

 

Tez çerçevesince incelenen nano boyuttaki tozların oda sıcaklığındaki ESR spektrometre 

ölçümleri Gebze Teknik Üniversitesinde Fotoğraf 3.6’da aşağıda gösterilen laboratuvar 

düzeneği kullanılarak yapıldı. Bu nanotozların ölçümleri oda sıcaklığında ve x frekans 

bandı aralığında (x band~9.7 GHz) ve 0˗16000 G manyetik alan uygulaması ile yapıldı. 
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Fotoğraf 3.6. ESR spektrometresi (Gebze Teknik Üniversitesi) 

 

3.2.5 Titreşimli örnek manyetometresi (VSM) 

 

Titreşimli örnek manyetometresi (VSM) ile incelenen malzemenin manyetik özelliğini 

ortaya koyan histerezis eğrisi deneysel olarak elde edilir. VSM sistemi, güç kaynağı, 

kontrol panelleri, örnek titreştirici, elektro mıknatıs/bu mıknatısa bağlı bir soğutma 

sistemi ve bir bilgisayardan oluşur. Şekil 3.6’da VSM sistemimin temel çalışma prensibi 

şematik olarak aşağıda gösterildi. Manyetik malzemelerin doyum alan, zorlayıcı alan, 

kalıcı mıknatıslanma ve doyum mıknatıslanma gibi manyetik özelliklerini belirlemek için 

kullanılan VSM resmi aşağıda Fotoğraf 3.7’de gösterildi. Elde edilen tüm nanomanyetik 

ferrit tozlarının VSM ölçümleri hizmet alımı ile aşağıda Fotoğraf 3.7’de gösterilen 

laboratuvar düzeneği kullanılarak İnönü Üniversitesi merkez laboratuvarında yapıldı. 
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Şekil 3.6. VSM sisteminin çalışma prensibi (Gupta and Yadav, 2013) 

 

 

Genel olarak, malzemelerin manyetik karakterizasyonu için VSM veya SQUID 

(Süperiletken Kuantum Girişim Cihazı) manyetometreleri kullanılmaktadır. 

Malzemelerin manyetik alan duyarlılığı (µ), doyum mıknatıslanması (Ms), zorlayıcı alan 

(Hc), kalıcı mıknatıslanma (Mr), doyum alanı (Hs) gibi manyetik parametreler bu 

cihazlarla tespit edilebilir. Oda sıcaklığından 2 K’ye kadar düşük sıcaklıklara ulaşmak 

için kapalı devre Helyum sistemi kullanılır. 5 Tesla’ya çıkabilen süper iletken mıknatısa 

sahip sistem ile elektrik ve manyetik karakterizasyon yapmak mümkündür. Tez 

çerçevesince sentezlen numunelerin VSM ölçümleri 300, 50 ve 10 K sıcaklıklarında 

mıknatıslanma/manyetizasyon ölçümleri alınarak yapıldı. 
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Fotoğraf 3.7. VSM manyetizasyon ölçüm cihazı (İnönü Üniversitesi) 

 

3.2.6 Mikrodalga soğurma ölçüm teknikleri 

Network analiz cihazı, aktif ve pasif aygıtların network değerlerini ölçen bir alettir. 

Günümüzde, kullanılan network analizörler genellikle devrelerin S˗parametresi 

değerlerini ölçmektedir. Networklerin giriş ve çıkışındaki yansıma değerlerinin yüksek 

frekans değerlerinde ölçülmesi kolaydır. Network analizörler, genellikle amfiler ve 

filtreler gibi 2 portlu devre ölçümlerinde kullanılır, bu port sayısı 2 den farklı da olabilir. 

Network analizörler vektör ve sayısal olmak üzere iki gruba ayrılırlar. Bunlardan vektör 

network analizörler (VNA) networkün iletim ve yansıma değerlerini, sayısal network 

analizör (SNA) ise sadece büyüklüğü ölçer. 

 

VNA network analizör, osilatör tarayıcısı, iki portlu test set, bilgi ekranı, kontrol paneli, 

ve radyo frekansı (RF) kablodan oluşur. Network analizörlerdeki her portta çift yönlü 

birleştirici ve kompleks oran ölçüm aleti bulunur. Network analizörlerdeki diğer 

seçenekler, veriyi idare etmek ve depolaması için voltaj ve akım uygulayıcısı ile bir 

bilgisayar kontrolünü kapsar. Buna göre kullanıcının isteği doğrultusunda network 

analizörlerde istenilen frekans değerlerinde ölçüm yapılabilir. VNA ile ölçümlere 

başlanmadan önce kalibre yapılır. İsteğe bağlı olarak iletim ve yansıma kalibrasyonu 

yapılabilirken, iki portu teker teker veya ikisini birden kalibre edebilme seçeneği de 

bulunmaktadır. Genel olarak iki portlu S˗parametre ölçümleri yapılırken hem iletim hem 

de yansıma portlarının kalibre edilmesi gerekir. 

 



40 

 

VNA, test edilecek sistemin girişine değeri genliği ve fazı bilinen bir sinyal uygular ve 

sistemin çıkışındaki sinyale bakarak sistem yapısı hakkında bilgiler (S parametreleri, giriş 

çıkış empedansları, faz farkı, kazanç kayıp) verir. Anritsu MS2028C VNA master ile 

tezdeki soğurma, üretimi tamamlanmış olan devrelerin S˗parametresi, empedans, voltaj 

duran dalga oranı (VSWR), kayıp, kazanç, izolasyon ve toplam gecikme ölçümleri 

yapılabilir. Bu sistem sayesinde 5 KHz den 20 GHz frekans değerlerine kadar frekans 

bandına ölçüm yapılabilmektedir. Mikrodalga soğurma ölçümleri için yansıma kaybı 

ölçümleri alınmıştır. Bunun için iki farklı yol vardır. 

 

İletim / Yansıma hat yöntemi 

 

Bu yöntemde alınan ölçümlerde düzlemsel yapıya sahip numuneler dalga kılavuzları 

arasına konularak, S11, S21 parametreleri yardımı ile mikrodalga soğurma ölçümleri, 

malzemenin dielektrik ve manyetik geçirgenlik değerleri hesaplanır. Bu yöntemle yapılan 

ölçümlerde malzeme yüzeyinin alanı dalga kılavuzunun ara kesit alanına eşit ya da büyük 

olması gerekir. 

 

Serbest ortam yöntemi 

 

Serbest ortam (Free˗Space) yöntemi ile yapılan ölçümlerde mikrodalga antenleri ya da 

dalga kılavuzları kullanılarak malzemenin soğurulma karakterizasyonu hesaplanır. Yine 

S parametreleri yardımı ile malzemenin her bir frekansa karşı göstermiş olduğu etkin 

dielektrik ve manyetik geçirgenlik gibi değerleri hesaplanabilir. Elektrik ve manyetik 

geçirgenliğe sahip malzemelerde ölçüm yapılacak bant aralığında, mikrodalga sinyalinin 

dalga boyu ile ölçüm yapılacak olan malzemenin boyutları arasındaki ilişki büyük önem 

arz etmektedir. Düzgün ve hatasız bir ölçüm, deney düzeneklerinin ve ölçüm 

parametrelerinin doğru bir şekilde belirlenmesi ile olur. Bu teknikte geniş bant frekans 

uygulamalarında elektromanyetik dalganın enine elekromanyetik (TEM) mod’u 

kullanılır. Serbest ortam ölçüm tekniği, her türlü dış ortam şartlarında, geniş bant frekans 

ölçümlerinde kullanılır. Ölçülecek malzemeyi tahrip etmez. Bu teknikte ölçülecek 

malzemenin geniş ve düz bir yüzeyi olmalıdır. Aşağıda Şekil 3.7’de gösterildiği gibi 

network analizöre bağlı antene belli uzaklıklarda malzeme konularak ölçüm yapılır. 

Ölçüme başlamadan önce network analizör mutlaka kalibre edilmelidir. 
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Şekil 3.7. Network Analizör ve serbest ortam yöntemi çalışma prensibi (Gürer, 2010) 

 

 

Tez çalışmasında elde edilen polimer nanokompozit numunelerin mikrodalga soğurma 

ölçümleri proje (112E044 nolu TÜBİTAK projesi) ile alınan anritsu MS2028C VNA 

master (Fotoğraf 3.8/Fotoğraf 3.9) ile 8˗20 GHz frekans aralığında yansıma kaybı (RL) 

ölçümleri yapıldı. Hazırlanan örnek boyutlarının yeterince büyük olmasından dolayı 

serbest ortam yöntemi kullanılarak ve tüm numunelerin aynı kalınlık (2 mm) değerinde 

mikrodalga soğurulma ölçümleri alındı. Ölçüm sonuçlarından, değişik katkı oranları ve 

kullanılan polimerler ile oluşturulan polimer nanokompozitlerin 8˗20 GHz frekans 

aralığında, yansıma kaybı değerlerinin değiştiği gözlemlendi. Anritsu MS2028C VNA 

master ile yapılan ölçümler kendiliğinden yansıma kaybı (RL, dB) değerini vermektedir.  
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Fotoğraf 3.8. Vektör network analiz cihazı (Çanakkale Onsekiz Mart 

Üniversitesi/112E044 nolu TÜBİTAK projesi) 

 

Elde edilen polimerik nano˗kompozit malzemelerin kullandığımız VNA, yapılan anten 

ve kılavuzların yardımıyla 8˗20 GHz frekans aralığında yansıma kaybı ölçümleri, 

numunelerin geometrik değerleri uygun olduğundan çok rahat biçimde serbest ortam 

yöntemi ile gerçekleştirildi (Fotoğraf 3.9). 
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Fotoğraf 3.9. Network analizör ve serbest ortam deney düzeneği (Çanakkale Onsekiz 

Mart Üniversitesi) 
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BÖLÜM IV 

 

DENEYSEL SONUÇLAR VE TARTIŞMA 

 

4.1 Taramalı Elektron Mikroskobu (SEM) Analizi 

 

Fotoğraf 4.1’de CTAB ve EDTA kullanılarak sentezlenen CuFe2O4, CoFe2O4, 

Zn0.5Cr0.5Fe2O4,    Mn0.5Cr0.5Fe2O4 ve Co0.5Cr0.5Fe2O4 spinel ferrit nanoparçacıkların 

SEM görüntüleri aşağıda verildi. 

 

                             CTAB                                                        EDTA 

 

 

 
 

(a) CuFe2O4 

(b) CoFe2O4 
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Fotoğraf 4.1. CTAB ve EDTA kullanılarak sentezlenen (a) CuFe2O4, (b) CoFe2O4, (c) 

Zn0.5Cr0.5Fe2O4, (d) Mn0.5Cr0.5Fe2O4, (e) Co0.5Cr0.5Fe2O4 nanoparçacıklara ait SEM 

görüntüleri 

 

SEM resimleri yardımıyla parçacıkların morfolojisi ve boyutları tespit edildi. Fotoğraf 

4.1a’daki CTAB kullanılarak sentezlenen CuFe2O4 nanoparçacığın morfolojisi, Fotoğraf 

4.1c’deki EDTA kullanılarak sentezlenen Zn0.5Cr0.5Fe2O4 nanoparçacığın SEM 

görüntüsünden elde edilen tanecik büyüklüğü ve kümelenme özelliği açısından benzerlik 

göstermektedir. Malvern Instruments Zeta Sizer Nano-ZS ölçüm cihazı ile spinel ferrit 

(e) Co0.5Cr0.5Fe2O4 

(d) Mn0.5Cr0.5Fe2O4 

(c) Zn0.5Cr0.5Fe2O4 
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nanoparçacıklar suda çözülüp boyutu ölçüldü. CuFe2O4 nanoparçacığın boyutu 68 nm, 

CoFe2O4 nanoparçacığın boyutu 74 nm, Zn0.5Cr0.5Fe2O4 nanoparçacığın boyutu 62 nm, 

Mn0.5Cr0.5Fe2O4 nanoparçacığın boyutu 84 nm, Co0.5Cr0.5Fe2O4 nanoparçacığın boyutu 

ise 75 nm olarak bulundu. CuFe2O4 spinel ferrit nanoparçacıkların genel olarak homojen 

bir morfolojiye sahip oldukları görülmektedir. YAM olarak EDTA kullanılan Fotoğraf 

4.1b’deki CoFe2O4 nanoparçacığın morfolojisi, Fotoğraf 4.1e’deki Co0.5Cr0.5Fe2O4 

nanoparçacığın tanecik büyüklüğü ile benzerlik göstermektedir. EDTA kullanılarak 

sentezlenen CoFe2O4 ve Co0.5Cr0.5Fe2O4 spinel ferrit nanoparçacıklar homojen bir 

morfolojiye sahiptirler. Fotoğraf 4.1d’deki CTAB kullanılarak sentezlenen 

Mn0.5Cr0.5Fe2O4 nanoparçacığın morfolojisi, Fotoğraf 4.1e’deki CTAB kullanılarak 

sentezlenen Co0.5Cr0.5Fe2O4 nanoparçacığın tanecik büyüklüğü ile benzerlik 

göstermektedir. Zn0.5Cr0.5Fe2O4 nanoparçacığa ait kümelenmiş homojen olmayan geniş 

parçacık büyüklüğünü veren SEM örneği Fotoğraf 4.1c’de verildi. Bu şekilde geniş 

parçacık büyüklüğündeki SEM görüntüleri mekânik olarak aktif olan nanoparçacıkların 

karakteristik özelliğidir. Nanoparçacıkların kümelenmesi, kalıcı manyetik momentin 

hacime oranıdır. Bu yüzden, Zn0.5Cr0.5Fe2O4 tipi spinel ferrit nanoparçacığın kalıcı olarak 

mıknatıslandığı ve kümelendiği görüldü. Ayrıca, nanoparçacıkların şekillerinin büyük 

oranda küresel simetriye sahip oldukları gözlendi. (Isfahani vd., 2011; Raghasudha vd., 

2013; Tsay vd., 2015).   

 

4.2 X-Işını Toz Kırınımı (XRD) Analizi 

 

CTAB ve EDTA kullanılarak sentezlenen CoxCr1-xFe2O4/CuxCr1-xFe2O4 (x=0.0, 0.5, 1.0) 

spinel ferrit nanoparçacıkların XRD analizleri aşağıda Şekil 4.1’de verildi. 

Nanoparçacıkların yapısal özelliklerinin incelenmesi için yapılan XRD analizleri Bruker 

D8 Advance Diffractometer (Gebze Teknik Üniversitesi) ile yapıldı. Bu grafiklerden de 

2θ değerleri yaklaşık olarak 18.22º, 30.15º, 31.65º, 35.55º, 45.36º, 57.22º, 62.66º ve 

yansıma düzlemleri (111), (220), (311), (222), (400), (422), (511) olduğu gözlemlendi. 

En şiddetli pik (311) düzleminde görülmekte ve bu pik nanoparçacıkların spinel yapıda 

olduğunu göstermektedir. XRD cihazından alınan veriler ve aşağıda verilen 

Debye˗Scherrer formülü kullanılarak da parçacık çapı hesaplanır. 

 

D=(0.9λ)/(BcosθB)                                                                                                        (4.1) 
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Bu eşitlikteki,  λ, B ve θB sırasıyla  X ışınları dalga boyu, pikin tam maksimum genişliği, 

pikin açısıdır (Bayrakdar vd., 2014). Literatürde yapılan çalışmalarda genellikle en 

şiddetli pik alınarak parçacık çapı hesaplamaları yapılmıştır (Jiang vd., 2004). XRD 

şiddeti  

 

𝐷𝑋𝑟𝑎𝑦 =
8𝑀

𝑁𝑎3                                      (4.2) 

 

eşitliği kullanılarak hesaplanır. Burada M; örneklerin moleküler ağırlığını, N; Avogadro 

sayısını, ve a3; ise örgü sabitini göstermektedir (Salunkhe vd., 2014). 

 

 

 

 
Şekil 4.1. (a) CTAB ve (b) EDTA kullanılarak sentezlenen CoxCr1-xFe2O4/ 

CuxCr1-xFe2O4 nanoparçacıklara ait XRD desenleri   

 

4.3 Fourier Dönüşümü Kızılötesi (FTIR) Spektroskopisi Analizi 

Kızılötesi spektroskopisi örnek üzerine gönderilen kızılötesi bölgedeki ışınımın 

soğurulmasına bakarak örnek içindeki atom ve moleküllerin yaptığı titreşim, dönü ve 
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gerilme hareketi gibi moleküler hareketlerin algılandığı bir tekniktir. Ayrıca FTIR 

spektroskopisi nanoparçacıkların yüzey kimyası hakkında önemli bilgiler vermekle 

birlikte spinel demir oksit yapılarda katyon varlığı ve yokluğuna bağlı olarak kristalde 

kısa mesafede oluşan düzensizlikler hakkında bilgi verir. Diğer bir değişle spinel demir 

oksit kristalinde manyetit (Fe3O4/Fe2O4) ve manhemit (γ-Fe2O3) fazının ayırt edilmesini 

sağlar (Rocchiccioli-Deltcheff vd., 1987; Tartaj vd., 2003). FTIR ölçümleri Çanakkale 

Onsekiz Mart Üniversitesi Kimya Bölümünde bulunan 4000-650 cm-1 dalga sayısı 

aralığını tarayabilen Mattson Satellite Infrared Spektrometresi ile alındı. EDTA 

kullanılarak sentezlenen CoxCr1-xFe2O4 (x=0.0, 0.5, 1.0) nanoparçacık toz örneklere ait 

4000-650 cm-1 bölgesinde elde edilen kızılötesi spektrumları aşağıda Şekil 4.2’de verildi. 

Üç nanoparçacık toz örneklere ait FTIR spektrumunun aynı grafik üzerinde görülmesini 

sağlayacak şekilde düşey eksendeki geçirgenlik skalaları keyfi birimde değiştirildi. FTIR 

spektrumları, spinel ferrit nanoparçacıklardaki oktahedral ve tetrahedral boşluklarla 

ilişkili olan v1 ve v2 temel bantlarını gösteren yüksek dalga sayısı bölgesi ve düşük dalga 

sayısı bölgesi olmak üzere iki bölgede incelenir. Spinel yapıdaki kristallerde belirli kristal 

alt örgülerde düzenli boşlukların olması çoklu bantların gözlenmesine neden olur. Spinel 

demir oksit yapısında 3300 cm-1aralığındaki güçlü ve geniş soğurma bandı tetrahedral 

kısımlardaki (v1) Fe3+ iyonlarının oksijen bağlarındaki titreşime karşılık gelirken, 

790˗972 cm-1 aralığındaki düşük soğurma bantları oktahedral kısımlardaki Fe-O 

titreşimleri sonucu oluşur. Şekil 4.2’de parçacık büyüklüğü ~ 35˗40 nm olan CoFe2O4 toz 

örneğe ait soğurma pikleri 972, 1355, 1578, 2892, 2988 ve 3413 cm-1’de gözlendi. 

Co0.5Cr0.5Fe2O4 toz örneğe ait soğurma pikleri 885, 1634, 2051, 2186, 2888 and 3310   

cm-1’de gözlendi. Buna göre CoxCr1-xFe2O4 (x=0.0, 0.5, 1.0) toz örneklerde baskın demir 

oksit fazının manyetit olduğu söylenebilir. Dalga sayısındaki kayma nanoparçacıktaki 

dipolar etkileşme, boyut etkisi, ara yüzey etkilerinden kaynaklanabilir (Kurien, 2010). 

Genel olarak, Co2+iyon katkı miktarı arttıkça parçacık büyüklüğü azalmaktadır.    
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Şekil 4.2. CoxCr1-xFe2O4 nanoparçacıklara ait kızılötesi spektrumları   

 

 

4.4 Elektron Spin Rezonans (ESR) Analizi 

 

Yüzey aktif madde destekli hidrotermal sentezi ile oluşturulan nanotozların g-değerleri, 

çizgi genişlikleri ve rezonans alan değerleri X-Band Bruker EMX spektrometresi ile 

ölçüldü. Buna göre aşağıda Şekil 4.3˗Şekil 4.17’de verilen nanotozlar için ölçüm 

sonuçları Çizelge 4.1’de aşağıda verildi. 
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Çizelge 4.1. CTAB ve EDTA kullanılarak sentezlenen nanotozların g-değerleri, çizgi 

genişlikleri ve rezonans alan değerleri 
Sentezlenen 

Nanotozlar 

CTAB 

 (Setiltrimetil amonyum Bromür) 

EDTA 

(Etilendiamintetra asetik asit)  

 g-değeri 
ΔHpp 

(Gauss) 
Hr (Gauss) g-değeri 

ΔHpp 

(Gauss) 

Hr 

(Gauss) 

CuFe2O4 2.37 1270 2950 2.011 148 3462 

MnFe2O4 2.019 1437 3435 

gc=2.88 

2257 3681 ga=1.88 

gb=1.48 

NiFe2O4 2.44 1070 2837 2.30 1090 3009 

ZnFe2O4 2.011 246 3470 

gc=2.12 

350 3486 ga=2.00 

gb=1.88 

CoFe2O4 3.42 4982 2000 4.06 4750 1704 

CrFe2O4 2.033 649 3447 2.0124 486 3470 

Cu0.5Mn0.5Fe2O4 2.23 813 3165 2.06 418 3368 

Cu0.5Ni0.5Fe2O4 

gc=2.81 

1302 3333 2.37 1336 2946 ga=2.09 

gb=1.83 

Cu0.5Zn0.5Fe2O4 2.041 681 3431 

gc=2.91 

1834 3595 ga=1.94 

gb=1.49 

Cu0.5Co0.5Fe2O4 2.84 5780 2477 2.51 5868 2759 

Cu0.5Cr0.5Fe2O4 2.14 702 3275 
gc=3.41 471 

507 

2032 

3337 ga=2.08 

Mn0.5Ni0.5Fe2O4 2.17 1253 3228 2.21 1732 3142 

Mn0.5Zn0.5Fe2O4 

gc=2.30 

607 3564 

gc=2.91 

1709 3620 ga=1.95 ga=1.93 

gb=1.76 gb=1.51 

Mn0.5Co0.5Fe2O4 2.42 2909 2860 2.80 6409 2493 

Mn0.5Cr0.5Fe2O4 2.43 1053 2830 2.19 1423 3165 

Ni0.5Zn0.5Fe2O4 2.11 1386 3298 

gc=3.28 

2471 3376 ga=2.063 

gb=1.51 

Ni0.5Co0.5Fe2O4 3.12 4220 2243 3.69 3866 1883 

Ni0.5Cr0.5Fe2O4 2.23 692 3126 2.14 250 3267 

Zn0.5Co0.5Fe2O4 2.62 2750 2657 2.16 2113 3210 

Zn0.5Cr0.5Fe2O4 2.064 1225 3376 2.009 244 3478 

Co0.5Cr0.5Fe2O4 2.22 4224 3142 1.0420 8459 6666 

 

CTAB ve EDTA kullanılarak sentezlenen Cr2+ iyon katkılı Fe2O4 spinel ferrit 

nanoparçacıklara ait şiddetin dış manyetik alana bağlı gelişimi aşağıdaki Şekil 4.3’de 

verildi. Şekil 4.3a’da CTAB kullanılarak sentezlenen Cr2+ iyon katkılı spinel ferrit 

nanoparçacığın yaklaşık simetrik bir ESR sinyali görülmektedir. CTAB kullanılarak 

sentezlenen Cr2+ iyon katkılı spinel ferrit nanoparçacığın ESR sinyalinin Şekil 4.3a’da 

kırmızı noktalar şeklinde verilen teorik ESR sinyali ile uyumlu olduğu tespit edildi. Bu 
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örneğin g˗değeri serbest elektronun g=2.0023 değerine yakın olarak elde edildi. Bu 

özelliğin süperparamanyetik (SP) davranışla ilişkili olduğu sonucuna varıldı (Kartopu ve 

Yalçın, 2010). Şekil 4.3b’de EDTA kullanılarak sentezlenen Cr2+ iyon katkılı spinel ferrit 

nanoparçacığın farklı asimetrik bir ESR sinyali elde edildi. CrFe2O4 spinel ferrit 

nanoparçacığın gdeğeri yaklaşık olarak g=2.012 olarak bulundu. EDTA ile sentezlenen 

örneğin CTAB ile sentezlenen örneğinkine göre rezonans alan değerinin büyük, g-

değerinin ve şiddetin ise küçük olduğu gözlendi. 

 
Şekil 4.3. CTAB ve EDTA kullanılarak sentezlenen Cr2+ iyon katkılı Fe2O4 

nanoparçacıklara ait ESR sinyalleri   

 

Aşağıda Şekil 4.4’ de CTAB ve EDTA kullanılarak sentezlenen Mn2+ iyon katkılı Fe2O4 

spinel ferrit nanoparçacıklara ait ESR sinyali verildi. CTAB kullanılarak sentezlenen 

örneğin g-değeri yaklaşık g~2.019 olarak elde edildi (Şekil 4.4a). EDTA kullanılarak 

sentezlenen örneğin ESR sinyalinde g-değerinin üç kısma ayrıldığı Şekil 4.4b 

görülmektedir. Bu numune için anizotropik g-değerleri deneysel ESR verilerinin 

okunmasıyla gc=2.88, ga=1.88 ve gb=1.48 olarak kaydedildi. Bu tür yarılmalar genellikle 

iyi seyreltilmiş numunelerde görülmektedir (Bayrakdar vd., 2014; Noginov vd., 2008). 

Bu yarılmalar, demir iyonlarının işgal etkileşimi ve oksijen iyonlarının bozuk kafes 

pozisyonlarındaki Fe3+ iyonlarına atfedilebilir. EDTA ile sentezlenen örneğin CTAB ile 

sentezlenen örneğinkine göre rezonans alan değerinin, şiddetin ve çizgi genişliğinin 

büyük olduğu sonucuna ulaşıldı. 



52 

 

 
Şekil 4.4. CTAB ve EDTA kullanılarak sentezlenen Mn2+ iyon katkılı Fe2O4 

nanoparçacıklara ait ESR sinyalleri   

 

CTAB ve EDTA kullanılarak sentezlenen Cu2+ iyon katkılı Fe2O4 spinel ferrit 

nanoparçacıklara ait şiddetin dış manyetik alana (H) bağlı gelişimi aşağıdaki Şekil 4.5’de 

verildi. Şekil 4.5a’da Cu2+ iyon katkılı spinel ferrit nanoparçacığın asimetrik bir ESR 

sinyali görülmektedir. Bu örneğin g-değeri g=2.37 olarak belirlendi. Şekil 4.5b’de EDTA 

kullanılarak sentezlenen Cu2+ iyon katkılı spinel ferrit nanoparçacığın dar ve simetrik bir 

ESR sinyali elde edildi. Dar ESR sinyallerinin tetrahedral boşluklara yerleşen Fe2+  

iyonları ile ilişkili olduğu söylenebilir. EDTA kullanılarak sentezlenen Cu2+ iyon katkılı 

Fe2O4 spinel ferrit nanoparçacığın SP özelliğinin CTAB ile sentezlenen örneğin sinyaline 

göre oldukça farklı olduğu görüldü. EDTA ile sentezlenen örneğin CTAB ile sentezlenen 

örneğinkine göre rezonans alan değeri ve şiddetin büyük, g-değeri ve çizgi genişliğinin 

ise küçük olduğu gözlendi. 
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Şekil 4.5. CTAB ve EDTA kullanılarak sentezlenen Cu2+ iyon katkılı Fe2O4 

nanoparçacıklara ait ESR sinyalleri   

 

Şekil 4.6’da CTAB ve EDTA kullanılarak sentezlenen Ni2+ ve Zn2+ iyon katkılı Fe2O4 

nanoparçacıklara ait şiddetin dış manyetik alana (H) bağlı gelişimi aşağıda görülmektedir. 

CTAB ve EDTA ile sentezlenen Ni2+ iyon katkılı numunenin ESR sinyallerinden (mavi 

çizgiler)  birbirine benzer davranış sergilediği gözlendi. CTAB kullanılarak sentezlenen 

NiFe2O4 örneğin (Şekil 4.6a) EDTA kullanılarak sentezlenen aynı örneğe (Şekil 4.6b) 

göre g-değerinin ve şiddetin büyük, rezonans alan ve çizgi genişliğinin ise küçük olduğu 

bulundu. CTAB ve EDTA kullanılarak sentezlenen Zn2+ iyon katkılı Fe2O4 

nanoparçacıklara ait simetrik ESR sinyalleri (kırmızı çizgi) Şekil 4.6’da görülmektedir. 

CTAB kullanılarak sentezlenen Zn2+ iyon katkılı Fe2O4 nanoparçacığın ESR sinyalinin 

teori ile uyumlu olduğu gözlendi. EDTA kullanılarak sentezlenen ZnFe2O4 spinel ferrit 

nanoparçacığın ESR sinyalinin CTAB kullanılarak sentezlenen numunenin ESR 

sinyaline göre oldukça farklı olduğu tespit edildi. Yüzey aktif maddesi EDTA 

kullanılarak hazırlanan Zn2+ iyon katkılı numunenin ESR sinyalinde yarılma gözlendi. 

Böylece bu numune için anizotropik g-değerleri (doublet) gc=2.12, ga=2.00 ve gb=1.88 

olarak elde edildi.   
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Şekil 4.6. CTAB ve EDTA kullanılarak sentezlenen Ni2+ ve Zn2+ iyon katkılı Fe2O4 

nanoparçacıklara ait ESR sinyalleri   

 

CTAB ve EDTA kullanılarak sentezlenen Co2+ iyon katkılı Fe2O4 spinel ferrit 

nanoparçacıklara ait şiddetin dış manyetik alana bağlı gelişimi aşağıda Şekil 4.7’de 

verildi. Hem CTAB hem de EDTA kullanılarak sentezlenen Co2+ iyon katkılı Fe2O4 spinel 

ferrit nanoparçacığın geniş ve asimetrik bir ESR sinyali görülmektedir. EDTA ile 

sentezlenen örneğin CTAB ile sentezlenen örneğinkine göre g-değerinin ve şiddetin 

büyük, rezonans alan ve çizgi genişliğinin ise küçük olduğu gözlendi. Genel olarak, 

kobalt katkılı örneklerin ESR sinyalleri geniş ve asimetrik özellik göstermektedirler 

(Raikher and Stepanov, 1994; Rozanberg vd., 2007; Rao vd., 2008). İyonlar arasındaki 

dipolar etkileşmeden dolayı, manyetik moment büyük olmakta ve dolayısıyla g-değeri 

büyük değerlerde gözlenmektedir. 
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Şekil 4.7. CTAB ve EDTA kullanılarak sentezlenen Co2+ iyon katkılı Fe2O4 

nanoparçacıklara ait ESR sinyalleri   

 

Şekil 4.8’de CTAB ve EDTA kullanılarak sentezlenen Mn2+ iyon katkılı CuFe2O4 spinel 

ferrit nanoparçacıklara ait şiddetin dış manyetik alana bağlı gelişimi aşağıda 

görülmektedir. Hem CTAB hem de EDTA kullanılarak sentezlenen Mn2+ iyon katkılı 

CuFe2O4 spinel ferrit nanoparçacıkların ESR sinyallerinin asimetrik olduğu 

görülmektedir. g-değerindeki değişme ise spin-orbit etkileşimine atfedilebilir (Gazeau 

vd., 1999; Koksharov vd., 2001). CTAB ile sentezlenen örneğin EDTA ile sentezlenen 

örneğinkine göre g˗değerinin ve çizgi genişliğinin büyük, rezonans alan ve şiddetin ise 

küçük olduğu gözlendi. 
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Şekil 4.8. CTAB ve EDTA kullanılarak sentezlenen Mn2+ iyon katkılı CuFe2O4 

nanoparçacıklara ait ESR sinyalleri   

 

CTAB ve EDTA kullanılarak sentezlenen Ni2+ ve Zn2+ iyon katkılı CuFe2O4 

nanoparçacıklara ait şiddetin dış manyetik alana bağlı gelişimi Şekil 4.9’da aşağıda 

verildi. CTAB ve EDTA kullanılarak sentezlenen Cu0.5Ni0.5Fe2O4 örneğinin ESR sinyali 

Şekil 4.6’da verilen NiFe2O4 spinel ferrit nanoparçacık örneğine göre anizotropik 

davranış sergilemektedir. Genel olarak Zn2+ iyon katkılı numunelerin ESR sinyallerinde 

yüzey aktif maddesi ve manyetik olmayan çinko iyonlarının etkisinden dolayı g-

değerlerinde yarılmalar gözlendi. Şekil 4.9’da Zn2+ iyon katkılı CuFe2O4 nanoparçacığın 

ESR sinyalinde üç pik oluştu. Bu örneğe ait g-değerleri gc=2.91, ga=1.94 ve gb=1.49 

olarak elde edildi. Bu özellik diz (knee) olarak isimlendirilmekte ve zayıf sinyal 

paramanyetik faza atfedilmektedir (Shames vd., 2002; Radu vd., 2006). 
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Şekil 4.9. CTAB ve EDTA kullanılarak sentezlenen Ni2+ ve Zn2+ iyon katkılı CuFe2O4 

nanoparçacıklara ait ESR sinyalleri   

 

Aşağıda Şekil 4.10’da CTAB ve EDTA kullanılarak sentezlenen Cr2+ iyon katkılı 

CuFe2O4 nanoparçacıklara ait ESR sinyali görülmektedir. CTAB ile sentezlenen örneğin 

g-değeri 2.14 iken EDTA ile sentezlenen örneğin ESR sinyalinde ise iki farklı pik 

(gc=3.41 ve ga=2.08) tespit edildi. Bu numunede gözlenen iki farklı g-değeri yukarıda 

Şekil 4.9’da olduğu gibi zayıf sinyal paramanyetik faza atfedilmektedir. Tetrahedral 

boşluktaki Fe3+ metal iyonları, oktahedral boşluktaki Fe2+ ve Cr3+ iyonları CrFe2O4 spinel 

tipi ferrit nanoparçacıklarda konuşlanırlar (Andersson ve Stanek, 2013). Bu yüzden, 

EDTA kullanılarak sentezlenen örneğin ESR sinyalinde iki pik görülmesinin sebebi Fe2+ 

ve Cr3+ iyonları arasındaki elektron çiftlerinin paylaşımıdır. Şekil 4.10a’da Cr2+ iyon 

katkılı CuFe2O4 nanoparçacığın ESR sinyalinin teori ile benzer davranış sergilediği 

görülmektedir.        
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Şekil 4.10. CTAB ve EDTA kullanılarak sentezlenen Cr2+ iyon katkılı CuFe2O4 

nanoparçacıklara ait ESR sinyalleri   

 

Şekil 4.11’de CTAB ve EDTA kullanılarak sentezlenen Co2+ iyon katkılı CuFe2O4 

nanoparçacıklara ait ESR sinyali aşağıda verildi. Co2+ iyon katkılı numunelerden sert 

kobalt mazlemesine atfedilen asimetrik ve geniş ESR sinyalleri gözlendi.

 

Şekil 4.11. CTAB ve EDTA kullanılarak sentezlenen Co2+ iyon katkılı CuFe2O4 

nanoparçacıklara ait ESR sinyalleri   
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CTAB ve EDTA kullanılarak sentezlenen Co2+ ve Cr2+ iyon katkılı MnFe2O4 

nanoparçacıklara ait ESR sinyali Şekil 4.12’de aşağıda verildi. Şekil 4.12a’da ve 4. 

12b’de Cr2+ iyon katkılı MnFe2O4 nanoparçacıklara ait yaklaşık olarak simetrik ESR 

sinyali görülmektedir. CTAB kullanılarak sentezlenen Co2+iyon katkılı MnFe2O4 

nanoparçacığın, Şekil 4.12b’ de verilen EDTA kullanılarak sentezlenen aynı örneğe göre 

g-değeri ve çizgi genişliğinin daha büyük fakat rezonans alan ve şiddetin daha küçük 

olduğu belirlendi. Büyük g˗değerinin spin˗orbit etkileşmesinden kaynaklandığı sonucuna 

ulaşıldı. 

 
Şekil 4.12. CTAB ve EDTA kullanılarak sentezlenen Co2+, Cr2+ iyon katkılı MnFe2O4 

nanoparçacıklara ait ESR sinyalleri   
 

Şekil 4.13’de CTAB ve EDTA kullanılarak sentezlenen Ni2+ ve Zn2+ iyon katkılı 

MnFe2O4 nanoparçacıklara ait ESR sinyali aşağıda verildi. Genel olarak Ni2+ iyon katkılı 

örneklerin ESR sinyallerinin genişlik açısından Co2+ iyon katkılı örneklere benzerlik 

gösterdiği gözlendi. Bu benzerliğin nedeni Ni2+ ve Co2+ iyon katkılı nanoparçacıklardaki 

Mn2+ iyonundan etkilenmesidir (Bayrakdar vd., 2014; Cory vd., 1997). Yüzey aktif 

maddesi CTAB ve EDTA kullanılarak sentezlenen Mn0.5Zn0.5Fe2O4 nanoparçacıkların 

ESR sinyallerinde anizotropik üç g-değeri elde edildi. Bu değerler Çizelge 4.1.’de verildi.  



60 

 

 
Şekil 4.13. CTAB ve EDTA kullanılarak sentezlenen Ni2+, Zn2+ iyon katkılı MnFe2O4 

nanoparçacıklara ait ESR sinyalleri   

 

CTAB ve EDTA kullanılarak sentezlenen Co2+ iyon katkılı NiFe2O4 nanoparçacıklara ait 

ESR sinyali Şekil 4.14’de gösterildi. Şekil 4.14’de görüldüğü üzere Ni0.5Co0.5Fe2O4 

numunelerin ESR sinyallerinin genel davranışı kobalta atfedilen geniş ve asimetrik 

özellikte olup g-değeri serbest elektronun g-değerinden büyük olarak bulundu. 

 
Şekil 4.14. CTAB ve EDTA kullanılarak sentezlenen Co2+ iyon katkılı NiFe2O4 

nanoparçacıklara ait ESR sinyalleri   
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Şekil 4.15’de CTAB ve EDTA kullanılarak sentezlenen Cr2+ iyon katkılı NiFe2O4 ve 

ZnFe2O4 nanoparçacıklara ait ESR sinyalleri verildi. Cr2+ iyon katkılı Ni2+ve Zn2+ tabanlı 

nanoparçacıkların simetrik ESR sinyalleri Şekil 4.15a’da görülmektedir. Şekil 4.15b’de 

Cr2+ iyon katkılı ZnFe2O4 nanoparçacıkların daha dar ESR sinyalleri görülürken aynı 

zamanda Şekil 4.15a ve Şekil 4.15b’de bu örneklerin yaklaşık olarak simetrik ESR 

sinyalleri elde edildi. EDTA kullanılarak sentezlenen Cr2+ iyon katkılı ZnFe2O4 

nanoparçacığın ESR sinyalinin siyah noktalar şeklinde Şekil 4.15’b de verilen teorik ESR 

sinyali ile uyumlu olduğu sonucuna ulaşıldı. 

 

 
Şekil 4.15. CTAB ve EDTA kullanılarak sentezlenen Cr2+ iyon katkılı NiFe2O4 ve 

ZnFe2O4 nanoparçacıklara ait ESR sinyalleri   

 

CTAB ve EDTA kullanılarak sentezlenen Zn2+ iyon katkılı NiFe2O4 ve Co2+ iyon katkılı 

ZnFe2O4 nanoparçacıklara ait ESR sinyalleri aşağıda Şekil 4.16’da verildi. Co2+ iyon 

katkılı örneklerin genel ESR sinyalleri birbirine benzemektedir. Şekil 4.16’da verilen 

Zn2+ iyon katkılı NiFe2O4 spinel ferrit nanoparçacığın ESR sinyali üç pik şeklinde 

görülmekte ve belirlenen üç g-değerleri gc=3.28, ga=2.063 ve gb=1.51 şeklinde verildi. 

Bu üç pikinde kaynağı spin-orbit etkileşmesi olarak belirlendi.  

 

 



62 

 

 

Şekil 4.16. CTAB ve EDTA kullanılarak sentezlenen Zn2+ iyon katkılı NiFe2O4 ve Co2+ 

iyon katkılı ZnFe2O4 nanoparçacıklara ait ESR sinyalleri   

 

Şekil 4.17’de CTAB ve EDTA kullanılarak sentezlenen Cr2+ iyon katkılı CoFe2O4 

nanoparçacıklara ait geniş ve asimetrik ESR sinyalleri aşağıda verildi. Geniş ESR 

sinyallerinin manyetostatik etkileşim alanı ile ilişkili olduğu söylenebilir. EDTA 

kullanılarak sentezlenen Cr2+ iyon katkılı CoFe2O4 nanoparçacığın g˗değeri serbest 

elektronun g-değerinden çok küçük olup g=1.042 olarak elde edildi. Bu küçük g-değeri 

sert kobalt malzemesine atfedilen relativistik kuantum etkisiyle ilişkili olabileceği 

sonucuna ulaşıldı (Raikher and Stepanov, 1994; Rozenberg vd., 2007; Rao vd., 2008).  
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Şekil 4.17. CTAB ve EDTA kullanılarak sentezlenen Cr2+ iyon katkılı CoFe2O4 

nanoparçacıklara ait ESR sinyalleri   

 

Yüzey aktif madde destekli hidrotermal sentezi ile oluşturulan Şekil 4.18-Şekil 4.21’de 

aşağıda verilen nanotozların X-Band Bruker EMX spektrometresi ile ölçülen g-değerleri 

ve rezonans alan değerleri aşağıda Çizelge 4.2’de verildi. 

 

Çizelge 4.2. CTAB ve EDTA kullanılarak sentezlenen nanotozların g-değerleri ve 

rezonans alan değerleri 

 

Grup 

sayısı 

 
Sentezlenen 

Nanotozlar 
g-değeri 

Rezonans 

Alan 

(Gauss) 

 

1 

EDTA Co0.2Cr0.8Fe2O4 0.9417 7363 

EDTA Co0.5Cr0.5Fe2O4 1.0420 6666 

EDTA Co0.6Cr0.4Fe2O4 1.7042 4115 

EDTA Co0.4Cr0.6Fe2O4 1.9500 3450 

EDTA Co0.8Cr0.2Fe2O4 1.9656 3517 

EDTA CrFe2O4 2.0124 3470 

CTAB (Yöntem 1) Co0.5Cu0.5Fe2O4 2.0490 3400 

2 

CTAB (Yöntem 2) Co0.5Cu0.5Fe2O4 2.2508 3095 

EDTA CoFe2O4 4.06 1704 

CTAB ( Yöntem 1) CoFe2O4 2.7422 2550 

CTAB ( Yöntem 2) CuFe2O4 3.1890 2196 

CTAB ( Yöntem 3) CoFe2O4 3.5511 1970 

CTAB ( Yöntem 2) CoFe2O4 3.8533 1818 
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Şekil 4.18’de EDTA kullanılarak sentezlenen CoxCr1-xFe2O4 (x=0.0, 0.2, 0.4, 0.5, 0.6 ve 

0.8) ve CTAB kullanılarak sentezlenen Co0.5Cu0.5Fe2O4 (Yöntem 1) nanoparçacıklara ait 

ESR sinyalleri verildi. Co2+ iyon katkılı örneklerin (Co0.4Cr0.6Fe2O4 NP hariç) ESR 

sinyallerinden Co2+ iyon katkı miktarı arttıkça g-değerinin de arttığı görüldü. 

Co0.5Cu0.5Fe2O4 nanoparçacığın asimetrik ve CrFe2O4 nanoparçacığın simetrik ESR 

sinyallerinden bu numunelere ait g-değerlerinin yaklaşık olarak serbest elektronun g-

değerine (~2.0023) yakın olduğu tespit edildi.  Geniş ESR sinyallerinin sert Co malzemesi 

ve manyetostatik etkileşim alanıyla ilişkili olduğu söylenebilir. Co2+ iyonları spinel 

yapıda tetrahedral boşluklara yerleşmiştir. Co0.2Cr0.8Fe2O4, Co0.4Cr0.6Fe2O4, 

Co0.5Cr0.5Fe2O4 ve Co0.6Cr0.4Fe2O4 spinel ferrit nanoparçacıkların g-değerlerinin 1’e 

yakın olduğu görüldü. Bu küçük g-değerleri sert Co2+ ve Cr3+ iyonları arasındaki kimyasal 

bağ ve etkileşime atfedilen relativistik kuantum etkisi ile ilişkili olabileçeği sonucuna 

ulaşıldı.  

 

 
Şekil 4.18. EDTA kullanılarak sentezlenen CoxCr1-xFe2O4 (x=0.0, 0.2, 0.4, 0.5, 0.6 ve 

0.8) ve CTAB kullanılarak sentezlenen Co0.5Cu0.5Fe2O4 (Yöntem 1) nanoparçacıklara 

ait ESR sinyalleri   
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EDTA kullanılarak sentezlenen CoFe2O4 ve CTAB kullanılarak sentezlenen 

Co0.5Cu0.5Fe2O4 (Yöntem 2), CoFe2O4 (kırmızı eğri, Yöntem 1), CuFe2O4 (Yöntem 2), 

CoFe2O4 (yeşil eğri, Yöntem 3) ve CoFe2O4 (pembe eğri, Yöntem 2) nanoparçacıklara ait 

ESR sinyalleri aşağıda Şekil 4.19’da verildi. Burada ESR sinyallerinin geniş ve asimetrik 

özellikte olduğu görüldü. Kobalt katkılı örneklerin geniş ve asimetrik ESR sinyalleri sert 

kobalt malzemesine atfedildi. Üç farklı yöntemle sentezlenen CoFe2O4 spinel ferrit 

nanoparçacıkların geniş ESR sinyallerinden g-değerleri serbest elektronun g-değerinden 

büyük olarak bulundu. Büyük g-değerine sahip örneklere literatürde sıkça 

rastlanmaktadır.  

 

 
Şekil 4. 19. EDTA kullanılarak sentezlenen CoFe2O4 ve CTAB kullanılarak sentezlenen 

Co0.5Cu0.5Fe2O4 (Yöntem 2), CoFe2O4 (kırmızı eğri, Yöntem 1), CuFe2O4 (Yöntem 2), 

CoFe2O4 (açık yeşil eğri, Yöntem 3) ve CoFe2O4 (pembe eğri, Yöntem 2) 

nanoparçacıklara ait ESR sinyalleri   

 

 

EDTA kullanılarak sentezlenen CoxCr1-xFe2O4 (x=0.0, 0.2, 0.4, 0.5, 0.6, 0.8 ve 1.0) 

nanoparçacıklara ait ESR sinyalleri aşağıda Şekil 4.20’de verildi. Co2+ iyon katkılı 

nanoparçacıkların farklı değerleri için asimetrik ve geniş ESR sinyallerinden elde edilen 

rezonans alan değerlerinin küçük değerlere doğru kaydığı belirlendi. CrFe2O4 
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nanoparçacığın hemen hemen simetrik ESR sinyalinden g-değeri g=2.0124 olarak 

bulundu. Co2+ iyon katkılı örnekler genel olarak geniş/asimetrik ESR sinyaline sahip olup 

Co2+iyon katkı miktarı artıkça g-değeri de artmaktadır. Katkılı nanoparçacıkların geniş 

ESR sinyalleri ve mezoskopik faz sert kobalt malzemesi ve iyonlar arasındaki dipolar 

etkileşimi ile ilişkili olduğu sonucuna varıldı.  

 

ESR çalışmaları NP’ler için önemli bilgilerin elde edilmesine katkıda bulunur. 

Nanoparçacıklar 10 nm’ nin altında tek bölge (domen) olarak görülebilir. Bu durumlarda 

gözlenen ESR sinyallerine süperparamanyetik rezonans sinyali (SPR) adı verilir. Genel 

olarak SPR sinyali ESR sinyallerinden daha geniş, FMR sinyallerinden ise daha dar 

olurlar. SPR sinyalleri çizgi genişliği ve rezonans alan değerlerine bağlı olarak Bloch-

Bloembergen denkleminin motife şekliyle hesaplanabilir. Böyle bir durum aşağıdaki 

denklem ile analiz edilebilir. Mıknatıslanma hareket denklemi için Bloch-Bloembergen 

sönüm terimi küresel simetri göz önünde bulundurularak aşağıdaki formu alır (Berger 

vd., 1997; Berger vd., 1998; Berger vd., 2000a; Berger vd., 2000b; Berger vd., 2001; 

Yalçın, 2013).  
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Burada, 21 TH  , )( rH  dır. H, uygulanan dış manyetik alandır. SPR sisteminde 

bu denklem süperparamanyetik parçacıklar için modifiye Bloch denklemi olarak 

adlandırılır.   
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Şekil 4.20. EDTA kullanılarak sentezlenen CoxCr1-xFe2O4 (x=0.0, 0.2, 0.4, 0.5, 0.6, 0.8 

ve 1.0) nanoparçacıklara ait ESR sinyalleri   

 

Şekil 4.21’de EDTA kullanılarak sentezlenen CoxCr1-xFe2O4 (x=0.0, 0.2, 0.4, 0.5, 0.6, 0.8 

ve 1.0) nanoparçacıklara ait rezonans alan ve g-değerleri aşağıda verildi. Şekilde, 

Co0.4Cr0.6Fe2O4 NP hariç verilen diğer NP’lerin ESR sinyallerinden elde edilen g-değeri 

artarken kobalt katkı miktarına bağlı olarak rezonans alan değerinin de azaldığı görüldü. 

Ayrıca katkılı nanoparçacıkların rezonans alan ve g-değerleri Şekil 4.21’de tablo 

içerisinde verildi. Co0.2Cr0.8Fe2O4 ve Co0.5Cr0.5Fe2O4 nanoparçacıklar sırasıyla küçük g-

değerlerine g=0.9417 ve g=1.0420 sahiptir. Genel olarak izole edilmiş elektronların çizgi 

genişliği dardır. Daha iyi izole edilmiş elektronlar için hem Co2+ hemde Cr3+ iyon katkılı 

ferritlerde çizgi genişliği büyük değere sahiptir. Elektronun g-değerine (~2.0023) göre 

çok küçük g-değerleri (Co0.2Cr0.8Fe2O4 nanoparçacığı için g=0.9417 ve Co0.5Cr0.5Fe2O4 

nanoparçacığı için g=1.0420) için hem Co2+ hemde Cr3+ iyonları aynı anda bulunması 

gerektiği sonucuna ulaşıldı (Vrijen vd., 2000). Elektron spinleri ferrit nanoparçacıklar 

içinde iyi izole edilmiş olmalı herbir spin durumları ve ESR yöntemiyle 

incelenebilmelidir. Küçük g-değerleri spinel ferrit nanoparçacıkların iyi izole edilmiş 

elektron spinlerine atfedildi. Ferrit nanoparçacıklarda kuantum bit (kübit) tarzında kübit-
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kübit değiş-tokuş etkileşimi olarak iyi izole edilmiş elektron kullanılması önerilmesi 

uygun durmaktadır.  

 
Şekil 4.21. EDTA kullanılarak sentezlenen CoxCr1-xFe2O4 (x=0.0, 0.2, 0.4, 0.5, 0.6, 0.8 

ve 1.0) nanoparçacıklara ait rezonans alan ve g-değerleri   

 

 

4.5 Titreşimli Örnek Manyetometresi (VSM) Analizi 

 

Şekil 4.22-4.29’da CTAB ve EDTA kullanılarak sentezlenen spinel ferrit 

nanoparçacıkların (kırmızı-FC, mavi-ZFC) soğutma altında mıknatıslanmanın sıcaklığa 

bağlı değişimi aşağıda görülmektedir. Manyetizasyon eğrilerinin manyetik alan altında 

soğutma (FC) ve sıfır manyetik alan altında soğutma (ZFC) eğrileri CTAB kullanılarak 

sentezlenen Cu0.5Zn0.5Fe2O4 (Şekil 4.23), Mn0.5Cr0.5Fe2O4(Şekil 4.26), Ni0.5Cr0.5Fe2O4 

(Şekil 4.27), Zn0.5Cr0.5Fe2O4 (Şekil 4.28), Co0.5Cr0.5Fe2O4 (Şekil 4.29) spinel ferritlerin 

EDTA kullanılarak sentezlenen aynı örnekler ile uyumlu davranış sergilediği, CrFe2O4 

(Şekil 4.22), Cu0.5Cr0.5Fe2O4 (Şekil 4.24) ve Mn0.5Co0.5Fe2O4 (Şekil 4.25) spinel ferrit 

nanoparçacıkların FC ve ZFC eğrilerinde ise farklılıklar gözlendi. Genel olarak artan 

sıcaklıkla birlikte manyetik alan altında soğutma (FC) eğrileri, sıfır manyetik alan altında 

soğutma (ZFC) eğrileriyle benzer davranış göstermektedir. CTAB kullanılarak 
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sentezlenen CrFe2O4 (Şekil 4.22a) spinel ferrit nanoparçacık için ZFC ve FC eğrileri 

logaritmik azalış gösterirken, EDTA kullanılarak sentezlenen CrFe2O4 (Şekil 4.22b) 

nanoparçacığın ZFC ve FC eğrileri ise üstel azalış göstermektedir. CTAB ve EDTA 

kullanılarak sentezlenen Cu0.5Zn0.5Fe2O4 (Şekil 4.23) spinel ferrit nanoparçacığa ait ZFC 

ve FC eğrileri ise benzer logaritmik azalış sergilemektedir. CTAB kullanılarak 

sentezlenen Cu0.5Cr0.5Fe2O4 (Şekil 4.24a) spinel ferrit nanoparçacık örneği için ZFC ve 

FC eğrileri artan sıcaklıkla birlikte önce artmakta daha sonra logaritmik olarak 

azalmaktadır. CTAB kullanılarak sentezlenen Cu0.5Cr0.5Fe2O4 (Şekil 4.24a) spinel ferrit 

nanoparçacık örneğinin pik sıcaklığı yaklaşık olarak Tp ~ 60.126 K olarak bulundu. 

EDTA kullanılarak sentezlenen Mn0.5Co0.5Fe2O4 (Şekil 4.25b) spinel ferrit nanoparçacık 

için ZFC ve FC eğrilerinin önce üstel azalış sonra oda sıcaklığı (300 K) civarında artış 

gösterdiği, CTAB kullanılarak sentezlenen Mn0.5Co0.5Fe2O4 (Şekil 4.25a) nanoparçacık 

örneğinin ZFC ve FC eğrilerinin ise logaritmik azalış gösterdiği bulundu. Ayrıca EDTA 

kullanılarak sentezlenen Mn0.5Co0.5Fe2O4 (Şekil 4.25b) spinel ferrit nanoparçacığın ZFC 

ve FC eğrileri arasında tersinmez sıcaklıkta (Tirr ~135 K) yarılma oluştuğu görüldü. 

CTAB kullanılarak sentezlenen Ni0.5Cr0.5Fe2O4 (Şekil 4.27a) nanoparçacık örneğinin 

ZFC ve FC eğrileri logaritmik azalış gösterirken, EDTA kullanılarak sentezlenen 

Ni0.5Cr0.5Fe2O4 (Şekil 4.27b) spinel ferrit nanoparçacığa ait ZFC ve FC eğrileri ise üstel 

olarak azalmaktadır. CTAB ve EDTA kullanılarak sentezlenen Zn0.5Cr0.5Fe2O4 (Şekil 

4.28) spinel ferrit nanoparçacığa ait ZFC ve FC eğrileri artan sıcaklıkla birlikte önce 

artarken daha sonra logaritmik olarak azalmaktadır. CTAB ve EDTA kullanılarak 

sentezlenen Zn0.5Cr0.5Fe2O4 (Şekil 4.28) nanoparçacığın ZFC ve FC eğrilerindeki pik 

sıcaklığı CTAB için Tp ~ 59.58 K, EDTA için Tp ~ 32.88 K olarak bulundu. Genel olarak 

uygulanan alan yeterince büyük değilse Tp > T durumunda spinlerin yöneliminin 

değişmediği, T > Tp durumunda ise tüm spinlerin rastgele yöneldiği sonucuna ulaşıldı. 

Pik sıcaklığı Tp, ferromanyetik fazdan süperparamanyetik faza geçiş olarak bilinen 

engelleme sıcaklığı (Blocking Temperature, TB) ile karıştırılmamalıdır (Gu vd., 2014). 

Düşük manyetik alan kullanılarak ölçülen ZFC durumları altında bazı sıcaklıklarda 

mıknatıslanmanın maksimum değer göstermesine engelleme sıcaklığı (TB) denir (Sardar 

vd., 2014). EDTA kullanılarak sentezlenen Zn0.5Cr0.5Fe2O4 (Şekil 4.28b) nanoparçacık 

için CTAB kullanılarak sentezlenen Zn0.5Cr0.5Fe2O4 (Şekil 4.28a) nanoparçacığa göre 

Tp’de artan uygulanan alanla birlikte düşük sıcaklıklara doğru kayma olduğu görüldü. 

CTAB ve EDTA kullanılarak sentezlenen Co0.5Cr0.5Fe2O4 (Şekil 4.29) nanoparçacık için 

ZFC ve FC eğrilerinde artan sıcaklıkla birlikte logaritmik azalış görüldü.   
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Şekil 4.22. (a) CTAB ve (b) EDTA kullanılarak sentezlenen CrFe2O4 spinel ferrit 

nanoparçacıkların (kırmızı-FC, mavi-ZFC) soğutma altında mıknatıslanmanın sıcaklığa 

bağlı değişimi 

 

 

Şekil 4.23. (a) CTAB ve (b) EDTA kullanılarak sentezlenen Cu0.5Zn0.5Fe2O4 spinel 

ferrit nanoparçacıkların (kırmızı-FC, mavi-ZFC) soğutma altında mıknatıslanmanın 

sıcaklığa bağlı değişimi  
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Şekil 4.24. (a) CTAB ve (b) EDTA kullanılarak sentezlenen Cu0.5Cr0.5Fe2O4 spinel ferrit 

nanoparçacıkların (kırmızı-FC, mavi-ZFC) soğutma altında mıknatıslanmanın sıcaklığa 

bağlı değişimi  

 

 

Şekil 4.25. (a) CTAB ve (b) EDTA kullanılarak sentezlenen Mn0.5Co0.5Fe2O4 spinel 

ferrit nanoparçacıkların (kırmızı-FC, mavi-ZFC) soğutma altında mıknatıslanmanın 

sıcaklığa bağlı değişimi  
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Şekil 4.26. (a) CTAB ve (b) EDTA kullanılarak sentezlenen Mn0.5Cr0.5Fe2O4 spinel 

ferrit nanoparçacıkların (kırmızı-FC, mavi-ZFC) soğutma altında mıknatıslanmanın 

sıcaklığa bağlı değişimi  

 

 

Şekil 4.27. (a) CTAB ve (b) EDTA kullanılarak sentezlenen Ni0.5Cr0.5Fe2O4 spinel ferrit 

nanoparçacıkların (kırmızı-FC, mavi-ZFC) soğutma altında mıknatıslanmanın sıcaklığa 

bağlı değişimi  
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Şekil 4.28. (a) CTAB ve (b) EDTA kullanılarak sentezlenen Zn0.5Cr0.5Fe2O4 spinel ferrit 

nanoparçacıkların (kırmızı-FC, mavi-ZFC) soğutma altında mıknatıslanmanın sıcaklığa 

bağlı değişimi  

 

 

Şekil 4.29. (a) CTAB ve (b) EDTA kullanılarak sentezlenen Co0.5Cr0.5Fe2O4 spinel ferrit 

nanoparçacıkların (kırmızı-FC, mavi-ZFC) soğutma altında mıknatıslanmanın sıcaklığa 

bağlı değişimi  
 

Yüzey aktif madde destekli hidrotermal sentezi ile oluşturulan nanotozların düşük 

sıcaklıklardan oda sıcaklığına kadar seçilen bazı sıcaklıklardaki zorlayıcı alan (Hc), 

doyum alanı (Hs), doyum mıknatıslanması (Ms) ve kalıcı mıknatıslanma (Mr) değerleri 

kuantum dizayn titreşimli örnek manyetometresi model 6000 ile elde edildi. Şekil 4.30-
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Şekil 4.33’de yer alan histertezis eğrilerinden elde edilen zorlayıcı alan (Hc) verileri 

kullanılan grafik programı yardımıyla yumuşak (smooth) bir şekilde birleştirildi. Buna 

göre aşağıdaki Şekil 4.30-Şekil 4.33’de verilen nanotozlar için ölçüm sonuçları nümerik 

olarak Çizelge 4.3’de verildi. 

 

Çizelge 4.3. CTAB ve EDTA kullanılarak sentezlenen spinel ferrit nanotozların 50 K 

sıcaklığındaki karakteristik manyetik parametreleri 

 
Sentezlenen 

nanotozlar 
Hc(G) Hs(G) 

Ms 

(emu/gr) 

Mr 

(emu/gr) 

 

CTAB 

CrFe2O4 175.58 12819 0.1291 0.058 

Cu0.5Cr0.5Fe2O4 43.45 8960 0.204 0.082 

Mn0.5Co0.5Fe2O4   4025.5 15905.61 0.174 0.13 

Cu0.5Zn0.5Fe2O4 125.41 13633 0.173 0.13 

Mn0.5Cr0.5Fe2O4 0 23905 0.046 0.029 

Ni0.5Cr0.5Fe2O4 225.33 24413 0.052 0.021 

Co0.5Cr0.5Fe2O4 5058.5 49697 0.261 0.098 

 Zn0.5Cr0.5Fe2O4 50.17 23470 0.245 0.112 

EDTA 

CrFe2O4 210.04 23851 0.0142 0.0068 

Cu0.5Cr0.5Fe2O4 358.69 19467 0.07 0.0267 

Mn0.5Co0.5Fe2O4 11237 23361 0.417 0.33461 

Cu0.5Zn0.5Fe2O4 259.19 10616 0.75 0.489 

Mn0.5Cr0.5Fe2O4 93.64 9008.46 0.2224 0.1648 

Ni0.5Cr0.5Fe2O4 0 9806.52 0.0211 0.0084 

Co0.5Cr0.5Fe2O4 11220 40568 0.2507 0.1707 

 Zn0.5Cr0.5Fe2O4 57.69 9564 0.1555 0.0747 

 

Aşağıda Şekil 4.30’da (a) CTAB ve (b) EDTA kullanılarak sentezlenen CrFe2O4 

(mavi)/Cu0.5Cr0.5Fe2O4 (kırmızı) spinel ferrit nanoparçacıkların bazı sıcaklıklardaki 

manyetik histerezis eğrileri (sol sütunda) ve bu örneklere ait zorlayıcı alan (Hc), doyum 

alanı (Hs), doyum mıknatıslanması (Ms) ve kalıcı mıknatıslanma (Mr) eğrilerinin sıcaklığa 

bağlı gelişimi (sağ sütunda) verildi. CTAB ve EDTA kullanılarak sentezlenen CrFe2O4 

(mavi) spinel ferrit nanoparçacık için azalan sıcaklıkla birlikte histerezis eğrilerinin 

genişlediği tespit edildi. CTAB ve EDTA kullanılarak sentezlenen CrFe2O4 

(mavi)/Cu0.5Cr0.5Fe2O4 (kırmızı) spinel ferrit nanoparçacıklar düşük sıcaklıklarda FM 

davranış sergilerken oda sıcaklığında SP davranış sergilemektedirler. Şekil 4.30’da ferrit 

nanoparçacıkların histerezis eğrilerinin sıcaklığa etkin bir bağımlılık gösterdiği görüldü. 

Ayrıca, farklı sıcaklıklardaki bütün histerezis eğrileri sıfır manyetik alana göre simetrik 

oldukları tespit edildi. CTAB ve EDTA kullanılarak sentezlenen CrFe2O4/Cu0.5Cr0.5Fe2O4 

spinel ferrit nanoparçacıkların Hc, Hs, Msve Mr eğrilerinin sıcaklığa bağlı gelişimi Şekil 
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4.30’da grafiğin sağ kısmında verildi. Hc’nin azalan sıcaklıkla birlikte üstel olarak arttığı 

görüldü. CTAB ve EDTA kullanılarak sentezlenen CrFe2O4 ve Cu0.5Cr0.5Fe2O4 spinel 

ferrit nanoparçacıklar için azalan sıcaklıkla birlikte Hs’nin üstel olarak arttığı gözlendi. 

Hs değerlerinin 300 K’da en düşük, 10 K’da ise en yüksek değerlere sahip olduğu 

belirlendi. Böylece doyum alanının sıcaklığa kuvvetli bağlılık göstermektedir. CTAB 

kullanılarak sentezlenen CrFe2O4 ferrit nanoparçacığı için Ms azalan sıcaklıkla birlikte 

yaklaşık olarak lineer olarak artarken, CTAB kullanılarak sentezlenen Cu0.5Cr0.5Fe2O4 

spinel ferrit nanoparçacığı için Ms logaritmik olarak artmaktadır. CTAB ve EDTA 

kullanılarak sentezlenen Cu0.5Cr0.5Fe2O4 spinel ferrit nanoparçacıklar için Mrazalan 

sıcaklıkla birlikte üstel olarak artarken,CTAB ve EDTA kullanılarak sentezlenen CrFe2O4 

spinel ferrit nanoparçacıklar için Mr’nin yüksek sıcaklıklarda neredeyse sabit kaldığı 

görüldü.       

Şekil 4.30. (a) CTAB ve (b) EDTA kullanılarak sentezlenen CrFe2O4 (mavi)/ 

Cu0.5Cr0.5Fe2O4 (kırmızı) spinel ferrit nanoparçacıkların bazı seçilmiş sıcaklıklardaki 

manyetik histerezis eğrileri(sol sütun). Zorlayıcı alan (Hc), doyum alanı (Hs), doyum 

mıknatıslanması (Ms) ve kalıcı mıknatıslanma (Mr) eğrilerinin sıcaklığa bağlı gelişimi 

(sağ sütun)  

 
CTAB ve EDTA kullanılarak sentezlenen Mn0.5Co0.5Fe2O4 (mavi)/Cu0.5Zn0.5Fe2O4 

(kırmızı) spinel ferrit nanoparçacıkların bazı sıcaklıklardaki manyetik histerezis eğrileri 
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(sol sütunda) ve bu örneklere ait Hc, Hs, Msve Mr eğrilerinin sıcaklığa bağlı gelişimi (sağ 

sütunda) aşağıda Şekil 4.31’de verildi. CTAB ve EDTA kullanılarak sentezlenen 

Mn0.5Co0.5Fe2O4/Cu0.5Zn0.5Fe2O4 spinel ferrit nanoparçacıkların verilen sıcaklıklarda sıfır 

manyetik alana göre yaklaşık olarak simetrik olduğu görüldü. Genel olarak verilen 

örnekler için histerezis eğrileri FM davranış sergilerken, CTAB kullanılarak sentezlenen 

Cu0.5Zn0.5Fe2O4 spinel ferrit nanoparçacığı oda sıcaklığında SP davranış göstermektedir. 

Şekil 4.31a’da CTAB kullanılarak sentezlenen Mn0.5Co0.5Fe2O4/Cu0.5Zn0.5Fe2O4 spinel 

ferrit nanoparçacıklar için oda sıcaklığından 10 K’ya doğru sıcaklık azaldıkça Hc 

eğrisinin arttığı, EDTA kullanılarak sentezlenen Cu0.5Zn0.5Fe2O4 spinel ferrit 

nanoparçacığı için sıcaklık artarken Hc önce artıp sonra azalırken, EDTA kullanılarak 

sentezlenen Mn0.5Co0.5Fe2O4 spinel ferrit nanoparçacığı için Hc’nin azaldığı belirlendi. 

CTAB ve EDTA kullanılarak sentezlenen Mn0.5Co0.5Fe2O4 spinel ferrit nanoparçacıkların 

azalan sıcaklıkla birlikte sırasıyla Hc için üstel artışı 0.165-7.777 kG (CTAB)/0.76-13.45 

kG (EDTA) ve Hs için 10.05-21.37 kG (CTAB)/13.90-27.14 kG  (EDTA) arasında olduğu 

Şekil 4.31b’de görülmektedir. Ayrıca CTAB ve EDTA kullanılarak sentezlenen 

Mn0.5Co0.5Fe2O4 spinel ferrit nanoparçacığın Hc değerine göre Cu0.5Zn0.5Fe2O4 spinel 

ferrit nanoparçacığın daha küçük değerlerde Hc ~ 0.068-0.21 kG (CTAB)/0.103-0.125 kG 

(EDTA) olduğu tespit edildi. EDTA kullanılarak sentezlenen Cu0.5Zn0.5Fe2O4 spinel ferrit 

nanoparçacık için Hc artan sıcaklıkla birlikte önce maksimum bir değere ulaştığı daha 

sonra logaritmik olarak azaldığı görüldü. Yaklaşık olarak 49.91 K sıcaklık değerinde 

oluşan bu maksimum davranış manyetik olmayan çinko iyonlarından ve spin-flop (SF) 

geçişinden kaynaklandığı sonucuna varıldı (Yalçın vd., 2013). Bütün numuneler için Hs, 

Ms, Mr eğrilerinin azalan sıcaklıkla birlikte artmaktadır. Doyum alanı zorlayıcı alana göre 

uygulanan manyetik alana daha kuvvetli olarak bağlı olduğu tespit edidi. CTAB ve EDTA 

kullanılarak sentezlenen Mn0.5Co0.5Fe2O4/Cu0.5Zn0.5Fe2O4 spinel ferrit nanoparçacıkları 

için Ms ve Mr eğrileri yaklaşık olarak sıcaklığa lineer bir bağlılık göstermektedirler.   



77 

 

 
Şekil 4.31. (a) CTAB ve (b) EDTA kullanılarak sentezlenen Mn0.5Co0.5Fe2O4 (mavi)/ 

Cu0.5Zn0.5Fe2O4 (kırmızı) spinel ferrit nanoparçacıkların bazı seçilmiş sıcaklıklardaki 

manyetik histerezis eğrileri (sol sütun). Zorlayıcı alan (Hc), doyum alanı (Hs), doyum 

mıknatıslanması (Ms) ve kalıcı mıknatıslanma (Mr) eğrilerinin sıcaklığa bağlı gelişimi 

(sağ sütun) 

 
Şekil 4.32’de CTAB ve EDTA kullanılarak sentezlenen Mn0.5Cr0.5Fe2O4 

(mavi)/Ni0.5Cr0.5Fe2O4 (kırmızı) spinel ferrit nanoparçacıkların bazı sıcaklıklardaki 

manyetik histerezis eğrileri (sol sütunda) ve bu örneklere ait Hc, Hs, Ms ve Mr eğrilerinin 

sıcaklığa bağlı gelişimi (sağ sütunda) verildi. CTAB kullanılarak sentezlenen 

Mn0.5Cr0.5Fe2O4 ve Ni0.5Cr0.5Fe2O4 spinel ferrit nanoparçacıkların 10 K’da FM davranış 

sergilerken oda sıcaklığında SP davranış sergilemektedir. EDTA kullanılarak sentezlenen 

Ni0.5Cr0.5Fe2O4 spinel ferrit nanoparçacığı ise verilen sıcaklıklarda SP davranış 

göstermektedirler. CTAB kullanılarak sentezlenen Mn0.5Cr0.5Fe2O4 ve Ni0.5Cr0.5Fe2O4 

spinel ferrit nanoparçacıkların histerezis eğrileri 50 K’da çaprazlama (cross-over) özelliği 

gösterdi. Bu çaprazlama özelliği pozitif dış manyetik alandaki yüksek manyetokristal 

anizotropiye atfedildi. Bilindiği üzere nano ölçekli parçacıklar sıcaklıkla aktif hale 

gelmekte ve manyetik anizotropiyi aşmaktadırlar. Manyetokristal anizotropi daha çok 

spin-yörünge (S-L) etkileşimiyle artarken, iki kutuplu (dipolar) etkileşmeden daha az 

etkilenmektedir. Çaprazlama özelliği gösteren histerezis eğrilerinde kalıcılık oranı Mr/Ms 
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(=R) şeklinde ifade edilip burada hesaplandı. Bu oran parçacıklar arası değiş-tokuş 

etkileşiminin varlığını kanıtlamak için önem arz etmektedir (Wang, vd., 2003). Kalıcılık 

oranının R = 0.5 olması etkileşimsiz nanoparçacıkların rastgele yöneldiğini 

göstermektedir. R < 0.5 şartında nanoparçacıklarda manyetostatik etkileşimin daha 

baskın olduğu söylenir. R > 0.5’da ise değiş-tokuş etkileşimi daha baskın hale gelir 

(Ahmed, 2010; Gharagozlou and Bayati, 2015). Ni0.5Cr0.5Fe2O4 spinel ferrit 

nanoparçacıklara ait kalıcılık oranı R < 0.5 olarak hesaplandı. Ni0.5Cr0.5Fe2O4 spinel 

ferritlerde manyetostatik etkileşimin baskın olduğu sonucuna varıldı. Mn0.5Cr0.5Fe2O4 

spinel ferrit nanoparçacık için ise değiş-tokuş etkileşmesinin baskın olduğu tespit edildi. 

Şekil 4.32. (a) CTAB ve (b) EDTA kullanılarak sentezlenen Mn0.5Cr0.5Fe2O4 (mavi)/ 

Ni0.5Cr0.5Fe2O4 (kırmızı) spinel ferrit nanoparçacıkların bazı seçilmiş sıcaklıklardaki 

manyetik histerezis eğrileri (sol sütun). Zorlayıcı alan (Hc), doyum alanı (Hs), doyum 

mıknatıslanması (Ms) ve kalıcı mıknatıslanma (Mr) eğrilerinin sıcaklığa bağlı gelişimi 

(sağ sütun)  

 
CTAB ve EDTA kullanılarak sentezlenen Mn0.5Cr0.5Fe2O4 ve Ni0.5Cr0.5Fe2O4 spinel ferrit 

nanoparçacıklar için Hc, Hs, Ms, Mr eğrilerinin sıcaklığa bağlı gelişimi Şekil 4.32’de sağ 

kısımda detaylı olarak verildi. CTAB ve EDTA kullanılarak sentezlenen Mn0.5Cr0.5Fe2O4 

ve Ni0.5Cr0.5Fe2O4 spinel ferrit nanoparçacıklar için Hc eğrisi azalan sıcaklıkla beraber 

üstel olarak artarken EDTA kullanılarak sentezlenen Ni0.5Cr0.5Fe2O4 spinel ferrit 
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nanoparçacık için Hc eğrisi sabit kalmaktadır. Mn0.5Cr0.5Fe2O4 (CTAB/EDTA) ve 

Ni0.5Cr0.5Fe2O4 (EDTA) spinel ferrit nanoparçacıklar için Hs eğrisi artan sıcaklıkla birlikte 

üstel olarak azalırken Ni0.5Cr0.5Fe2O4 (CTAB) için Hs eğrisi azalan sıcaklıkla birlikte 

azalmaktadır. Mn0.5Cr0.5Fe2O4 ve Ni0.5Cr0.5Fe2O4 (CTAB) spinel ferrit nanoparçacıklar 

için Ms eğrisi azalan sıcaklıkla birlikte logaritmik olarak artarken, Mn0.5Cr0.5Fe2O4 ve 

Ni0.5Cr0.5Fe2O4 (EDTA) spinel ferrit nanoparçacıklar için Ms eğrisi sıcaklığa bağlı 

olmayıp neredeyse sabit kalmaktadır. Mn0.5Cr0.5Fe2O4 (CTAB/EDTA) ve Ni0.5Cr0.5Fe2O4 

(CTAB) spinel ferrit nanoparçacıklar için Mr eğrisi azalan sıcaklıkla birlikte yaklaşık 

olarak lineer bir artış gösterirken, Ni0.5Cr0.5Fe2O4 (EDTA) için Mr eğrisi sıcaklıktan 

bağımsız olarak sabit kaldığı belirlendi. 

 
CTAB ve EDTA kullanılarak sentezlenen Co0.5Cr0.5Fe2O4 (mavi)/Zn0.5Cr0.5Fe2O4 

(kırmızı) spinel ferrit nanoparçacıkların bazı sıcaklıklardaki manyetik histerezis eğrileri 

(sol sütunda) ve bu örneklere ait Hc, Hs, Ms ve Mr eğrilerinin sıcaklığa bağlı gelişimi (sağ 

sütunda) aşağıdaki Şekil 4.33’de verildi. CTAB ve EDTA kullanılarak sentezlenen 

Co0.5Cr0.5Fe2O4/Zn0.5Cr0.5Fe2O4 spinel ferrit nanoparçacıkların için azalan sıcaklıkla 

birlikte histerezis eğrilerinin genişlediği tespit edildi. CTAB ve EDTA kullanılarak 

sentezlenen Co0.5Cr0.5Fe2O4 spinel ferrit nanoparçacıklar verilen sıcaklıklarda FM 

davranış sergilerken, CTAB ve EDTA kullanılarak sentezlenen Zn0.5Cr0.5Fe2O4 spinel 

ferrit nanoparçacıklar düşük sıcaklıklarda FM oda sıcaklığında ise SP davranış 

sergilemektedirler. Ayrıca farklı sıcaklıklardaki bütün histerezis eğrileri sıfır manyetik 

alana göre simetrik oldukları görüldü. EDTA kullanılarak sentezlenen Co0.5Cr0.5Fe2O4 

spinel ferrit nanoparçacıklar 10 K’da histerezis eğrisinin geniş zorlayıcı alana sahip bir 

eğriye dönüştüğü görüldü. Bu düşük sıcaklıkta Co0.5Cr0.5Fe2O4 spinel ferrit 

nanoparçacığın en yüksek FM özellik sergilediği tespit edildi. Böylece Co0.5Cr0.5Fe2O4 

spinel ferrit nanoparçacıklar histerezis eğrilerinin sıcaklığa etkin bir bağımlılık 

göstermektedirler. Manyetik histerezis eğrilerindeki genişleme kristal fazların oluşumu 

ile ilgili olduğu söylenebilir. Çaprazlama özelliği gösteren CTAB kullanılarak 

sentezlenen Co0.5Cr0.5Fe2O4 spinel ferrit nanoparçacığın histerezis eğrisinde kalıcılık 

oranı R < 0.5 olarak hesaplandı. Böylece spinel ferritlerde manyetostatik etkileşimin 

baskın olduğu sonucuna varıldı. Bu özellik de manyetik anizotropi ile ilişkilidir. 

Manyetik histerezis eğrilerinden elde edilen Hc, Hs, Ms, Mr eğrileri detaylıca aşağıda Şekil 

4.36’da sağ kısımda verildi. CTAB ve EDTA kullanılarak sentezlenen Co0.5Cr0.5Fe2O4 

spinel ferrit nanoparçacıklar için Hc eğrisi azalan sıcaklıkla birlikte neredeyse lineer 
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olarak artarken, CTAB ve EDTA kullanılarak sentezlenen Zn0.5Cr0.5Fe2O4 spinel ferrit 

nanoparçacıklar için Hc eğrisinin azalan sıcaklıkla üstel olarak arttığı gözlendi. CTAB ve 

EDTA kullanılarak sentezlenen Co0.5Cr0.5Fe2O4 spinel ferrit nanoparçacıklar için Hs eğrisi 

azalan sıcaklıkla birlikte artarken, CTAB kullanılarak sentezlenen Zn0.5Cr0.5Fe2O4 spinel 

ferrit nanoparçacıklar için Hs eğrisi azalan sıcaklıkla birlikte azalmakta ve EDTA 

kullanılarak sentezlenen Zn0.5Cr0.5Fe2O4 spinel ferrit nanoparçacıklar için Hs eğrisi azalan 

sıcaklıkla birlikte üstel olarak artmaktadırlar. Her iki yöntemle sentezlenen 

Co0.5Cr0.5Fe2O4 ve Zn0.5Cr0.5Fe2O4 spinel ferrit nanoparçacıklar için Ms eğrisi benzer 

davranış gösterip azalan sıcaklıkla birlikte arttığı sonucuna varıldı. CTAB kullanılarak 

sentezlenen Co0.5Cr0.5Fe2O4 ve Zn0.5Cr0.5Fe2O4 spinel ferrit nanoparçacıklar için Mr eğrisi 

azalan sıcaklıkla birlikte üstel olarak artarken, EDTA kullanılarak sentezlenen 

Co0.5Cr0.5Fe2O4 ve Zn0.5Cr0.5Fe2O4 spinel ferrit nanoparçacıklar için Mr eğrisi azalan 

sıcaklıkla birlikte logaritmik artış göstermektedir.   

 
Şekil 4.33. (a) CTAB ve (b) EDTA kullanılarak sentezlenen Co0.5Cr0.5Fe2O4 (mavi)/ 

Zn0.5Cr0.5Fe2O4 (kırmızı) spinel ferrit nanoparçacıkların bazı seçilmiş sıcaklıklardaki 

manyetik histerezis eğrileri (sol sütun). Zorlayıcı alan (Hc), doyum alanı (Hs), doyum 

mıknatıslanması (Ms) ve kalıcı mıknatıslanma (Mr) eğrilerinin sıcaklığa bağlı gelişimi 

(sağ sütun) 
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4.6 Mikrodalga Soğurma Özellikleri Analizi 

CTAB ve EDTA kullanılarak sentezlenen CrFe2O4, Mn0.5Co0.5Fe2O4, Mn0.5Cr0.5Fe2O4, 

Ni0.5Cr0.5Fe2O4 ve Co0.5Cr0.5Fe2O4 nanotozların poliakrilonitril (PAN) ile kompozit 

oluşturularak hazırlanmış numunelerin ve CTAB/EDTA kullanılarak sentezlenen 

Co0.5Cr0.5Fe2O4/CrFe2O4 nanotozların Polianilin (PANI) ile kompozit oluşturularak 

hazırlanmış numunelerin mikrodalga soğurması aşağıda Şekil 4.34-4.40’da verildi. Elde 

edilen spinel ferrit polimer nanokompozit numunelerin yansıma kaybı (RL) ölçümleri 

8.2-18 GHz frekans aralığında Anritsu MS2028C VNA Master serisi Network analizör 

ile yapıldı.  

 

Şekil 4.34a’da CTAB+PAN kullanılarak sentezlenen Co0.5Cr0.5Fe2O4 spinel ferrit polimer 

nanokompozitin 8.2-18 GHz frekans aralığında yansıma kaybının (RL) pik değeri ~ -70 

dB olarak tespit edildi. EDTA+PAN kullanılarak sentezlenen Şekil 4.34b’de verilen 

spinel ferrit nanokompozit için minimum yansıma kaybı değeri 17.3 GHz frekans 

değerinde ~ -40 dB olarak elde edildi. Bu iki değer karşılaştırıldığında CTAB yüzey 

maddesi kullanılarak hazırlanan nanoparçacıkların soğurma pikinin 17 GHz frekans 

değerinde ~ -70 dB olarak daha büyük olduğu bulundu.  

 

Şekil 4.34. (a) CTAB ve (b) EDTA kullanılarak sentezlenen Co0.5Cr0.5Fe2O4 

nanotozların poliakrilonitril (PAN) ile kompozit oluşturularak hazırlanmış numunelerin 

mikrodalga soğurması 
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CTAB/EDTA+PAN kullanılarak sentezlenen Mn0.5Co0.5Fe2O4 spinel ferrit polimer 

nanokompozitlerin 8.2-18 GHz frekans aralığında yansıma kaybı (RL) değerleri Şekil 

4.35’de verildi. Maksimum yansıma kaybı değeri 17.2 GHz frekans değerinde 

EDTA+PAN kullanılarak sentezlenen spinel ferrit nanokompozit için ~ -55 dB olarak 

belirlendi. Buna karşın CTAB yüzey aktif maddesi kullanılarak sentezlenen 

nanoparçacığın soğurması ise EDTA kullanılarak sentezlenen parçacığınkine göre 17.1 

GHz frekans değerinde ~ -50 dB daha düşük olduğu gözlendi.  

 
Şekil 4.35. (a) CTAB ve (b) EDTA kullanılarak sentezlenen Mn0.5Co0.5Fe2O4 

nanotozların poliakrilonitril (PAN) ile kompozit oluşturularak hazırlanmış numunelerin 

mikrodalga soğurması 

 

Şekil 4.36’da CTAB+PAN kullanılarak sentezlenen Mn0.5Cr0.5Fe2O4 spinel ferrit polimer 

nanokompozitin RL değerleri oldukça düşük ve pik değeri 17.1 GHz frekans değerinde ~ 

-40 dB olarak tespit edildi. EDTA+PAN kullanılarak sentezlenen Şekil 4.36b’de verilen 

spinel ferrit nanokompozit için maksimum yansıma kaybı değeri 17.2 GHz frekans 

değerinde ~ -50 dB olarak elde edildi. Burada da EDTA yüzey aktif maddesi kullanılarak 

sentezlenen nanoparçacıkların soğurmasının CTAB yüzey aktif maddesi kullanılarak 

hazırlanan nanoparçacıkların soğurmasına göre daha büyük olduğu sonucuna ulaşıldı. 

Ancak bu durumun etkisinin yüzey aktif maddesinden ziyade malzemenin 

kompozisyonundan kaynaklandığı daha ağır basmaktadır. Çünkü Co0.5Cr0.5Fe2O4 (Şekil 

4.34) nanoparçacıklarda durum buradakinden farklıydı. Dolayısıyla soğurma da yüzey 



83 

 

aktif maddeleri ile nanoparçacıkların kompozisyonunun birlikte değerlendirilebileceği 

sonucu elde edildi. 

 

 
Şekil 4.36. (a) CTAB ve (b) EDTA kullanılarak sentezlenen Mn0.5Cr0.5Fe2O4 

nanotozların poliakrilonitril (PAN) ile kompozit oluşturularak hazırlanmış numunelerin 

mikrodalga soğurması 

 

CTAB/EDTA+PAN kullanılarak sentezlenen Ni0.5Cr0.5Fe2O4 spinel ferrit polimer 

nanokompozitlerin 8.2-18 GHz frekans aralığında RL değerleri Şekil 4.37’de 

görülmektedir. Maksimum yansıma kaybı değeri 17.2 GHz frekans değerinde ~ -50 dB 

olarak elde edildi.  
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Şekil 4.37. (a) CTAB ve (b) EDTA kullanılarak sentezlenen Ni0.5Cr0.5Fe2O4 

nanotozların poliakrilonitril (PAN) ile kompozit oluşturularak hazırlanmış numunelerin 

mikrodalga soğurması 

 

Şekil 4.38’de CTAB/EDTA+PAN kullanılarak sentezlenen CrFe2O4 spinel ferrit polimer 

nanokompozitlerin 8.2-18 GHz frekans aralığında RL değerleri verildi. Maksimum 

yansıma kaybı değeri CTAB+PAN kullanılarak sentezlenen numunede pik değeri 17 

GHz frekans değerinde ~ -70 dB olarak tespit edildi. Böylece buradaki durumun 

Co0.5Cr0.5Fe2O4 (Şekil 4.34) ile genel görünüm açısından benzerlik göstermekte olduğuna 

ulaşıldı.  
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Şekil 4.38. (a) CTAB ve (b) EDTA kullanılarak sentezlenen CrFe2O4 nanotozların 

poliakrilonitril (PAN) ile kompozit oluşturularak hazırlanmış numunelerin mikrodalga 

soğurması 

 

CTAB+PANI kullanılarak sentezlenen Şekil 4.39a’da Co0.5Cr0.5Fe2O4 spinel ferrit 

nanokompozitler için maksimum yansıma kaybı değeri 16.18 GHz frekans değerinde -

44.14 dB iken, EDTA+PANI kullanılarak sentezlenen Şekil 4.39b’de verilen spinel ferrit 

nanokompozit için maksimum yansıma kaybı değeri 16.85 GHz frekans değerinde -35 

dB olarak elde edildi. Bu numune için farklı üç frekansta soğurmanın olması PANI’nın 

PAN etkisinden ayrıştırıcı özellik olarak ortaya çıktığı anlaşıldı. Genel olarak soğurma 

eğrilerinde frekanslardaki kaymalar soğurucu malzeme kalınlığına ve kristal yapıdaki 

spinel ferritlerin atom içindeki yerleşimine atfedilmektedir. Bu nedenle yüksek soğurma 

pikleri potansiyel olarak mikrodalga uygulamalarında oldukça önem arzetmekte olduğu 

söylenebilir.  
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Şekil 4.39. (a) CTAB ve (b) EDTA kullanılarak sentezlenen Co0.5Cr0.5Fe2O4 

nanotozların Polianilin (PANI) ile kompozit oluşturularak hazırlanmış numunelerin 

mikrodalga soğurması 

 

Şekil 4.40’da CTAB/EDTA+PANI kullanılarak sentezlenen CrFe2O4 spinel ferrit polimer 

nanokompozitlerin 8.2-18 GHz frekans aralığında yansıma kaybı (RL) değerleri oldukça 

düşük ve pik değeri 16 GHz frekans değerinde ~ -34.35 dB olarak tespit edildi. Burada 

da Co0.5Cr0.5Fe2O4 malzemede olduğu gibi üç farklı frekansta soğurmanın gözlenmesi 

PANI etkisinden olduğu anlaşıldı. Böylece PANI kullanılarak hazırlanan spinellerde üç 

farklı frekanslarda soğurmanın olması PAN kullanılarak hazırlanan spinellerden 

ayrıştırıcı özellik olduğu tespit edildi.  
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Şekil 4.40. (a) CTAB ve (b) EDTA kullanılarak sentezlenen CrFe2O4 nanotozların 

Polianilin (PANI) ile kompozit oluşturularak hazırlanmış numunelerin mikrodalga 

soğurması 

 

Mikrodalga soğurma ölçüm sonuçlarından görüldüğü üzere elde edilen nanokompozit 

malzemeler geniş bant aralığında, yüksek yansıma kaybı değerlerine sahiptir. Bu 

malzemeler için elektromanyetik uygulamaları, radar soğurucular, elektromanyetik 

gürültü giderici, ekranlayıcı malzeme olarak çok rahat kullanılabileceği söyleyenebilir. 

Ayrıca bu sonuçlara göre, elde edilen nanokompozit numunelerin,  elektromanyetik 

soğurucular için istenilen oranlarda ve istenilen frekans için uygulanabilir olduğu 

söylenebilir. Bazı literatür karşılaştırması yapıldığında; NixZn1-xFe2O4 örnekleri için 

yansıma kaybı değerinin ~-37 dB (Verma vd., 2002 ve 2003), Ni0.5-xZn0.5-

xM(Co,Cu,Mg)Fe2O4 örnekleri için yansıma kaybı değerinin ~-44 dB (Peng vd., 2005), 

Ni1-x-yZnyCoxFe2O4 örnekleri için yansıma kaybı değerinin ~-40 dB (Xie vd., 2007), Mn1-

xZnxFe2O4 örnekleri için yansıma kaybı değerinin ~-15 dB (Lee vd., 2007), Ni-ZnFe2O4 

örnekleri için yansıma kaybı değerinin ~-15 dB (Lima vd., 2008) olduğu görüldü. 

Mikrodalga soğurma ölçüm sonuçları literatürdeki soğurma ölçüm sonuçları ile 

karşılaştırıldıklarında tez çalışmasından elde edilen sonuçların oldukça başarılı ve iyi 

oldukları görülmektedir (Shimba vd., 2011; Shimba vd., 2012; Flaifel vd., 2014; 

Jazirehpour and Ebrahimi, 2015; Liu vd., 2015; Sutradhar vd., 2015; Sözeri vd., 2016). 
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BÖLÜM V 

 

SONUÇ 

 

Bu tez çalışmasında, yüzey aktif madde destekli (CTAB/EDTA) hidrotermal sentez 

yöntemi ile üretilen yeni nesil spinel ferrit nanoparçacıkların yapısal, manyetik ve 

mikrodalga soğurma özellikleri detaylıca incelendi. Hidrotermal sentez yönteminin, 

yüksek saflıkta ve homojenlikte nanoparçacık sentezlenmesinde kullanılabilecek 

sentezleme yöntemlerinden biri olduğu sonucuna varıldı.  

 

Nanokompozitlerin SEM, XRD ve FTIR gibi tekniklerle yapısal karakterizasyonları 

yapıldı. Ferrit nanoparçacıkların morfolojisi ve boyut tespiti için SEM görüntüleri alındı. 

CuFe2O4 spinel ferritlerin homojen bir morfolojiye sahip oldukları belirlendi. SEM 

görüntülerine bakıldığında CTAB kullanılarak sentezlenen CuFe2O4 ve EDTA 

kullanılarak sentezlenen Zn0.5Cr0.5Fe2O4 nanoparçacıklar diğer numunelere göre daha 

büyük tanecik ve kümelenme eğilimi göstermektedirler. Bu büyüklükteki 

nanoparçacıklar için SEM görüntüleri mekanik olarak aktif olan nanoparçacıkların 

karakteristik özelliğidir. Nanoparçacıkların topaklanması/kümelenmesi, kalıcı manyetik 

momentin hacime oranıdır. Zn0.5Cr0.5Fe2O4 tipi spinel ferrit nanoparçacık kalıcı olarak 

mıknatıslanmış ve kümelenmiştir. Bunun dışında, parçacıkların boyut ve şekillerine 

bakıldığında α˗Fe2O4 nanoparçacıkların küresel şekilde olduğu açıkça görüldü. Bunlar 

arasında EDTA kullanılarak sentezlenen CoFe2O4 ve Co0.5Cr0.5Fe2O4 spinel ferrit 

nanoparçacıklar genel olarak homojen bir morfolojiye sahip olup kalınlıkları ~75 nm 

olarak bulundu. Tez çalışmasınca incelenen α-Fe2O4 numunelerin spinel yapıda oldukları 

XRD sonuçlarıyla tespit edildi.  

 

Numunelerin FTIR spektrumları spinel demir oksit yapısında 3300 cm-1aralığındaki 

soğurma bandı tetrahedral kısımlardaki (v1) Fe3+ iyonlarının oksijen bağlarındaki 

titreşime karşılık gelirken, 790-972 cm-1 aralığındaki düşük soğurma bantları oktahedral 

kısımlardaki Fe-O titreşimlerinden kaynaklandığı belirlendi. FTIR sinyalleri, 

nanoparçacıkların demir oksitin farklı iki fazı olan manyetit (Fe2O4) ve manhemitin (γ-

Fe2O3) ayırt edilmesinde de kullanılabilir (Umut, 2012). Böylece CoxCr1-xFe2O4 (x=0.0, 

0.5, 1.0) numunelerin FTIR sinyallerinden baskın demir oksit fazının manyetit (Fe2O4) 

olduğu sonucuna varıldı. 
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Spinel ferrit nanokompozitlerin ESR sinyalleri oda sıcaklığında kaydedildi. Geniş çizgi 

genişliğine sahip ESR sinyallerinin tetrahedral ve oktahedral boşluklar arasındaki 

antiferromanyetik etkileşim ile ilişkili olduğu sonucuna ulaşıldı. Mn2+, Ni2+, Zn2+ ve Cr2+ 

iyon katkılı nanoparçacıklarda süper değiş-tokuş etkileşimi azalırken, Fe3+ ve Cu2+ iyon 

katkılı nanoparçacıklar arasındaki değiş-tokuş etkileşiminin azaldığı tespit edildi. Co2+ 

iyon katkılı nanoparçacıkların spektrumlarının diğer örneklere göre daha geniş olduğu 

gözlendi. M0.5Zn0.5Fe2O4 (M=Cu2+, Mn2+, Ni2+) nanokompozitlerin ESR spektrumları 

manyetik olmayan Zn2+ iyon katkılı diğer nanoparçacıkların ESR sinyallerinden daha 

geniş olarak bulundu. Nanoparçacık içindeki bağlar manyetik olmayan Zn2+ iyonlar 

tarafından kırıldığından dolayı, Zn2+ iyon katkılı nanoparçacığın ESR sinyalinde üç pik 

gözlendi. Zn2+ iyon katkılı nanoparçacıkların spektrumları karşılaştırıldığında çizgi 

genişliği ve g-değerleri geniş ve dar spektrumlar için sırasıyla Fe2+ ve Fe3+ iyonlarıyla 

ilişkili olduğu tespit edildi. Genel olarak, ESR sinyallerinin teori ile uyum sağladığı 

sonucuna ulaşıldı. 

 

 

En küçük g-değerleri EDTA kullanılarak sentezlenen Co0.5Cr0.5Fe2O4 (g=1.042) ve 

Co0.2Cr0.8Fe2O4 (g=0.9417) nanoparçacıklar için kaydedildi. ESR sinyallerinin serbest 

elektronun g-değerine göre küçük olması kuantum ve göreceli kuantum bilgisayarlarına 

temel oluşturabilir.  

 

g-değeri orbital ve spin manyetik momentlerinden kaynaklanır. Eğer, sistemin açısal 

momentumu yalnızca spin açısal momentumdan kaynaklanıyorsa g-değeri izotropik ve 

sayısal değeri 2.0023 olur. Eğer nanoparçacık içindeki diğer atom dış manyetik alana 

yerleştirilirse yörünge enerjisi kayar ve g-değeri anizotropik olur. Başka bir ifadeyle 

değiş-tokuş etkileşiminden dolayı spin ve orbital momentleri birbirine paralel yönelirse 

sistemin manyetik momenti artar ve g-değeri 2.0023 değerinden büyük olur. Coulomb 

etkileşmesinden dolayı spin ve orbital manyetik momentleri birbirine antiparalel 

yönelirse toplam manyetik moment azalır ve g-değeri 2.0023 değerinden küçük olur. Bu 

tez çalışmasında, Co2+ iyon katkılı spinel ferrit nanoparçacıklarda Coulomb 

etkileşmesinin etkin olabileceği sonucuna varıldı. Co2+ve Cr3+ iyon katkılı spinel ferrit 

nanoparçacıkların g-değerleri Co2+ iyon katkı miktarına göre artmaktadır. 

Co0.8Cr0.2Fe2O4, Co0.4Cr0.6Fe2O4  ve Co0.6Cr0.4Fe2O4 nanoparçacıkların g-değerleri 
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sırasıyla 1.9656, 1.9500 ve 1.7042 olup, yörünge momentleri ise yaklaşık olarak 0.04 μB 

olarak hesaplandı. Bu örnekler için g-değerlerinin 2.0023’den küçük olması itici Columb 

etkileşimine atfedildi. Ayrıca, Co0.2Cr0.8Fe2O4 ve Co0.5Cr0.5Fe2O4 numuneler için  g-

değerleri sırasıyla 0.9417 ve 1.0420 olarak bulundu. Bu değerlerde ise itici Coulomb 

etkileşmesine ek olarak relativistik etkiden kaynaklanabilir. İki kuantum durumuna 

kuantum bit (kübit) denip, küçük g-değerlerine sahip nanoparçacıkların oda sıcaklığında 

kuantum bilgisayar ve relativistik kuantum bilgisayarlarda kullanılabileceği sonucuna 

ulaşıldı.    

 

Tez çalışması kapsamında, sıcaklığa bağlı manyetizasyon ölçümleri alanlı soğutma (field 

cooling, FC) ve alansız soğutma (zero field cooling, ZFC) olmak üzere iki farklı durumda 

alındı. EDTA kullanılarak sentezlenen Mn0.5Co0.5Fe2O4 spinel ferrit nanoparçacığın ZFC 

ve FC eğrileri arasında tersinmez sıcaklıkta (Tirr ~135 K) yarılma oluştu. EDTA 

kullanılarak sentezlenen Zn0.5Cr0.5Fe2O4 nanoparçacık için CTAB kullanılarak 

sentezlenen Zn0.5Cr0.5Fe2O4 nanoparçacığa göre Tp pik sıcaklığının artan uygulanan alanla 

birlikte düşük sıcaklıklara doğru kayma olduğu görüldü. 

Diğer taraftan, düşük sıcaklık (5 K) ve oda sıcaklığındaki (300 K) histerezis ölçümleri 

sonuçlarına göre 5 K’daki manyetizasyon değerinin 300 K’daki manyetizasyon 

değerinden daha büyük olduğu tespit edildi. Histerezis eğrilerinden yola 

çıkarakhesaplanan koersif alan (Hc) değerlerinin EDTA kullanılarak sentezlenen 

Cu0.5Zn0.5Fe2O4 spinel ferrit nanoparçacık hariç diğer tüm numuneler için düşük 

sıcaklıktan yüksek sıcaklığa doğru azalma gösterdiği bulundu. EDTA kullanılarak 

sentezlenen Cu0.5Zn0.5Fe2O4 spinel ferrit için Hc artan sıcaklıkla birlikte önce maksimum 

bir değere varıyor sonra logaritmik olarak azalıyor. Yaklaşık olarak 49.91 K sıcaklık 

değerinde oluşan bu maksimum davranış manyetik olmayan çinko iyonlarından ve spin-

flop (SF) geçişinden kaynaklandığı sonucuna varıldı. Ayrıca CTAB kullanılarak 

sentezlenen Mn0.5Cr0.5Fe2O4 ve Ni0.5Cr0.5Fe2O4 spinel ferrit nanoparçacıkların histerezis 

eğrilerinde 50 K’da ilginç bir özellikolan çaprazlama (cross-over) özelliği gözlendi. Bu 

çaprazlama özelliği pozitif dış manyetik alandaki yüksek manyetokristal anizotropiye 

atfedilebilir. Çaprazlama özelliği özellikle Cr2+ katkılı nanotoz örneklerin 50 K 

sıcaklığındaki histerezis eğrilerinde gözlendi. Bu farklı özellik spinel ferrit 

nanoparçacıkları teknolojik ve biyomedikal uygulamalar için çekici kılmaktadır. 

Histerezis eğrilerinde en önemli parametrelerden birisi de koersif alandır (Hc). Genel 
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olarak CTAB kullanılarak sentezlenen Co0.5Cr0.5Fe2O4 spinel ferrit hariç çaprazlama 

özelliği gösteren örneklerin düşük koersiviteye sahip oldukları belirlendi. CTAB 

kullanılarak sentezlenen Co0.5Cr0.5Fe2O4 spinel ferritin 50 K sıcaklığında yüksek 

koersivite değerini göstermesinin sebebinin spin-orbit etkileşmesinden dolayı oktahedral 

boşluklara yerleşen Co2+ iyonlarının yüksek manyetokristal anizotropi olduğu sonucuna 

varıldı. Ayrıca CTAB kullanılarak sentezlenen Co0.5Cr0.5Fe2O4 spinel ferrit diğer spinel 

ferrit nanoparçacıklarla kıyaslandığında yüksek doyum alanına sahip olduğu görüldü.  

Çaprazlama özelliği gösteren histerezis eğrilerinde kalıcılık oranı (R) = Mr/Ms hesaplandı. 

Bu oran parçacıklar arası değiş-tokuş etkileşiminin varlığını kanıtlamak için önemlidir 

(Wang, vd., 2003). Kalıcılık oranının R = 0.5 olması etkileşimsiz nanoparçacıkların 

rastgele yöneldiğini göstermektedir. R < 0.5 olduğunda nanoparçacıklarda manyetostatik 

etkileşimin baskın olduğunu göstermektedir. R > 0.5 olduğunda ise değiş-tokuş etkileşimi 

etkin olmaktadır (Ahmed, 2010; Gharagozlou and Bayati, 2015). CrFe2O4, 

Ni0.5Cr0.5Fe2O4, Co0.5Cr0.5Fe2O4 spinel ferrit nanoparçacıklara ait kalıcılık oranı R < 0.5 

olarak hesaplandı. Böylece spinel ferritlerde manyetostatik etkileşimin baskın olduğu 

sonucuna varıldı. Mn0.5Cr0.5Fe2O4 spinel ferrit nanoparçacık için ise değiş-tokuş 

etkileşmesinin baskın olduğu görüldü. 

Ferrit nanoparçacıkların mikrodalga soğurma ölçümleri için serbest ortam (free-space) 

yöntemi kullanıldı. Deneysel olarak EMS özellikleri 8.2-18 GHz aralığında incelendi. 

Ferrit polimer nanokompozitler iyi bir EMS özelliği göstermektedirler. Yansıma kaybı 

(RL, dB), (EDTA için) 8.2-18 GHz frekans bandı aralığında -35 dB den daha düşük olarak 

kaydedildi. Spinel ferritlerin 8.2-18 GHz frekans bandı aralığında yüksek soğurulma 

değerine sahip oldukları gözlendi. Spinel ferritler geniş frekans aralığında yüksek 

elektromanyetik radyasyon soğurmaktadırlar. Bu tür nanokompozitlerin çevresel 

dayanımı yüksek, geniş bant aralığına sahip, elektromanyetik gürültü ve parazitlenmeleri 

giderici (EMI) malzeme olarak askeri ve sivil teknolojilerde kullanılabilir.   

 

Sonuç olarak, CTAB ve EDTA yüzey aktif maddeleri kullanılarak üretilen spinel 

nanoparçacıkların askeri güvenlik, bilgi güvenliği,elektronik cihazların daha iyi 

karakterizasyonu,bilgi depolama, kuantum bilgisayarları ve göreceli kuantum 

bilgisayarları teknolojilerinde kullanılacak nitelikte malzemeler olduğu anlaşıldı.  
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