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ONSOZ

Her ikisinin de kati madde aju bir yana birakilirsa, cam ve metal neredeyse hic
ortak Ozellgi yokmus gibi gorunen iki ayri malzemedir. Cam, kirilganlive
saydamlgi ile 6ne ¢ikarken, metal dayaniksilive iletkenlgi temsil eder.

1957 yilinda AgoSio metal alaimindan Pol Duwez tarafindan elde edilen ilk
metalik cam, bu anlamda 6n yargilar tamamen y@eddmalzeme bilimcilere yeni
bir ufuk acmgtir. Makro boyutta metale, mikro boyutta ise canakig olan bu
malzeme, bilim dinyasi icin énemini ve gizemini gimizde de korumaya devam

etmektedir.

Eriyik durumdaki metal alamini, kristal olgumuna izin vermeyecek bir hizla
sqggutma prensibiyle Uretilen metalik camlar, teknolajaninda da bir ¢cok araw

cevap vermektedir.

Bu calsma, bu araylara katki sglamak amaciyla F€SigB13 metal alaimindan elde
edilen metalik camin bazi elektriksel 6zelliklenimda sicakfiinda 1 kHz -1 MHz
frekans arafiinda elektrokimyasal empedans spektroskopi yontemicelenmesi

amaci uzere hazirlangtr.
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OZET

Anahtar Kelimeler : Metalik cam, Empedaiistkenlik

FesSigB13, oda sicakfiinda ve 1 kHz — 1 MHz frekans agahda Elektrokimyasal
Empedans Spektroskopi yontemiyle giddii. Malzemenin, DC Bias voltaj altinda
elektriksel Ozelliklerinin karakteristik @eimleri analiz edilmek Uzere Cole-Cole
diyagramlari kullanildr.

Calismada kullanilan numunelegeritlerin en kusursuz kisimlarindan alindi. Amorf
alasim FegSigB13 seritleri 20 mm genliginde, 50 mm uzungunda ve 20um
kalinhgindaydi. EIS datalari ug¢ elektrotlu PARSTAT 2273 dmlo empedans
analizért kullanilarak elde edildi. AC empedans A02B5 model flat cell
kullanilarak iletildi.

Metalik camin empedans davrginelektriksel gdeger devre ile modellendi.g@eger
devre, induktoér icermeyen direng ve kapasitordemsam bir RC devresi olarak
disunuldi. iletkenlik spektrumu bir DC duziiii ve bir dginik bolge ortaya cikardi.
Bu durum “Bir Enerji Bariyerinden Ziplama ile Ozglesmis iletkenlik Modeli
(CBH) ile agiklandi.
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ELECTRICAL CHARACTERIZATION OF Fe gSisB1z METAL
GLASS FiLM  WITH ELECTROCHEMICAL IMPEDANCE
SPECTROSCOPY

SUMMARY

Key Words :Metallic glass, Impedance, Conductivity

Electrochemical Impedance Spectroscopic studiee warried out on FgSigBi3
system at room temperature in the frequency rarmge 1 kHz to 1 MHz. Cole—Cole
plots are used to analyze the characteristic clsaofjelectrical properties under DC
Bias voltage.

The sample which was used in the experiments vedeentfrom the best part of the
ribbons. Amorphous alloy FsSigB;3 ribbons were 20 mm width, 50 mm length and
20 um thickness. The EIS data were collected using RFPAT 2273 system with a
three electrode configuration. A K0235 model flatl avas used conductivity was
determined by AC impedance.

The impedance behaviour of the metallic glass idetenl by an equivalent electrical
circuit. We show that there exists a class of meigmas involving adsorption
reactions that must have an RC equivalent ciraiitircuit with resistors and
capacitors but no inductors. The conductance gpacteveals a DC plateau and a
dispersive region that suggest Correlated Barrggogihg (CBH) mechanism.
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BOLUM 1. GIRIS

Cam, gunlik ygam icerisinde ne kadar siradan bir malzeme gibilirgge de bilim
dunyasi i¢in 6nemini, gizemini ve gglrilme cabalarini halen korumaya devam

etmektedir.

Princeton Universitesi kimyacilari, sivi bir madotekati hale dongtirilmek tizere
ne kadar hizla gwtuldusuna bgli olarak camin her seferinde farkl hiekilde
olustugunu sdylemektedirler. Princeton ekibinden Sal Tatqu‘Camlar, batln
maddelerden okturulabilir.* demektedir. Molekillerin birbiriyle etkifgm bicimleri,
onlar sivilarla katilar arasinda bir yere koymakidikte Ureticilerin yararlanaga
turden o6zellikler kazandiriyor. Sozgelimi, sblismi metalik camdan yapilgbir

golf sopasi, topun daha @eagitmesini sglayabilir [1].

Benzer cabalar Beijing Fizik Enstitisinde de goekKtadir. Wei Hua Wang ve
ekibince geltirilen bir malzeme oda sicaginda bir metalin sergline,
dayaniklilgina ve elektrik gecirgerdine sahipken isitilip 68 °C’e gefitide sikilip
yogurulabilecek vesekil verilebilecek bir malzeme haline geliyor. Wangseryum,
aliminyum ve bakirdan meydana getiidicok az da niobyum iceren amorf
malzemesi cama gegcisicaklginin diuklugl ve kristallsmeye kagl direnciyle

birlesince cok farkli kullanim alanlari icin ideal haleliyor [2].

Bu guncel orneklerden de agillacasl gibi, calsma metalik camlar ya da bilim
cevrelerindeki yaygin adiyla metglasslar Gzerindisgeldi. Metalik camlar
icerisinde % 78 demir, % 9 silisyum ve % 13 bordagan (FesSigB13) metalik cam
ve bunun elektriksel 6zelliklerinin elektrokimyasatmpedans spektroskopi

yontemiyle incelenmesi, ¢ainanin ana gergevesini gturuyor.



Ayrintilara ge¢cmeden o©nce gaha konusu malzemenin de icinde bulugau
“metalik cami grubundan biraz bahsetmek uygun olur. Bu neddateii bélimde
metalik camlarin tanimi, 6zellikleri, Gretim tektek ve calsmalarin ilk baladig

1930’lardan bugine gelm sireci anlatiimaktadir.

Ucuincti bolumde bugiine dek 7/B8igB13 icin yapilms 0Olgim calsmalarindan

yayinlanmg makalelerden ve bu caiinalarda edinilen sonucglardan bahsedilmektedir.

Dorduncu bolimde, c¢amada kullanilan elektrokimyasal empedans spektfmsko

yonteminin teorisi ve ¢calmanin deneysel sureci anlatiimaktadir.

Besinci boélimde deney strecinde elde edilen verilemmpedans ¢aimasi, RC devre
calismasi ve iletkenlik gagmasinin sonugclari gerlendiriimektedir.

Altinci ve son bolimde ise, sonuclar ve dnerileralenaktadir.



BOLUM 2. METALIK CAMLARIN TANIMI, OZELL iKLERI,
URETIM TEKNIKLERI VE TARIHi GELiSiMi

2.1. Metalik Camlarinin Tanimi Ve Ozellikleri

Metalik cam, adindan da agikcagsl gibi metalle cam arasinda, makro boyutta
metale, mikro boyutta ise cama daha yakin bir nmaémér. Metaller gibi kristal
yaplya sahip olmamasi ya daska bir deysle, camlar gibi amorf yapiya sahip
olmasi onun yapisal anlamda cam olarak kabul edilmeneden olmaktadir. Pek
¢ok uretim metodu olmasinagraen tum bu metotlarin temel mahfisivi bicimdeki
metal alaimini, kristal yapi olgumuna izin vermeyecek bir hizla kagtiamadir.
Yapinin amorf durumda kalmasi icin ¢ok sayidaiadaelementinden oktuklari da
bilinir. Eriyik durumdaki metal alami 10-10" K/s'lik bir hizla s@utulursa

duzensiz yapida katgdalar. Bu camsi yapl, yari kararli fazdadir.

Sekil 2.1. Sivi, cam ve kati fazlar igin, hacminadiekla desisimi [3]



Sekil 2.1 incelendiinde, metalik camin, sivi faz ile kristal faz araa bir ara faz
bdlgesine dgtigu goraltr. Ergimg metal alaim normal yollardan katigarilirsa,
ergime sicakfil Ty'de eriyigin hacminde bir sureksizlik gozlenir. Kristallenmig,’
nin altinda olgmazsa, hizl sfutulmus metalin hacmi daha da azalig Bicaklg! ile
T4 arasinda suma hizi daha da artirilirsa bu durumda yapi camerf karakterde
kalir. Yalnizca cam gegsicakliklarinin altindaki bolgelerde metalik caapysindan
bahsetmek mumkindir.g@e eriyigin yapr bakimindan durulma siresi,gsma
hizindan daha uzun olgu icin eriyik dizensiz yapida katgia. Dolayisiyla dizensiz
yap! meydana gelir. Metalik camin yaptsamamen duzensizdidenilemez c¢unki

atomlar arasinda kimyasalghar olmak zorundadir.

Tablo 2.1. Metalik camlar ile kristal yapili malzelarin kagilastiriimasi [3]

OZELL iK METAL iK CAM KR ISTAL ALA SIM
Yapl Amorf Kristal
Bag Metalik Metalik
Akma Dayanimi Yuksek Diguk
Sertlik Yuksek Diguk
Kirilma Sinek Siuinek
Kirllma Dayanimi Yuksek Yuksek
Korozyon Direnci Yuksek Diguk
Optik Ozellik Opak Opak
Elektriksel Tletkenlik Yiksek Yiksek
Manyetik Ozellik Manyetik Para-Ferro Manyetik

Guntherodt'un 1985 yilinda yapticalsmalar sonucu okiurdusu tabloda metalik
camlarla, kristal akamlar arasinda kapsamli bir kdastirma yapilmgtir. (Tablo 2.1)
Bu tablodan da gortlegelzere kristal algmla metalik camlarin her ikisinin de pa
yapilarinin metalik olmasi nedeniyle, kirllmaya skadayanikhliklar yiksek ve
kirlganlk yapilarn stnektir. Boylece bu yapisankerlik her ikisinin de elektriksel
iletkenliklerinin yiksek olmasini gkar. Optiksel acgidan iki grup malzemenin de



opak olmasi ise, bu metalik gapisina sahip ancak amorf olan metalik cam grubu
malzemenin camsi yap! sayllmasina neden olur. Matamlar, manyetik, mekanik
ve elektriksel 6zelliklerinden dolayi teknolojidert¢in edilen bir malzeme grubudur.
Mekanik acidan diiintld(giinde, dayanikli vesienmesi kolay malzemelerdir.
Yuksek doyum induksiyonu, yuksek permeabilitesiodgik histerizis kayiplari da
tercih edilme nedenlerindendir. gair bir onemli Ozelki de yuksek elektriksel
direncidir ki, bu 6zellik AC capmalarinda ¢ok istenen bir 6zelliktir. Camsi yagiibe
bir periyodiklige sahip dgildir ve dasrultulara gore farkhliklar gosterir. 1978 yilinda
Chaudhari ve Turnbull tarafindan gercekiden gaz, sivi, amorf ve kristal yapili
katinin X-ginlar analizi, desenlerin birbirinden oldukg¢a bky@rkhliklar tasidigini

gostermektedir.
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Sekil 2.2. Gaz, sivi, amorf ve kristal yapili kahnX-isini deney sonuclarindan elde edinh{0)

siddet piklerinin ve atomik pozisyonlaringgmatik gosterimi [3]



Sekil 2.2 incelendiinde; gazlarin Xgini incelemesindesiddet pikinin ortaya
¢citkmadgl gorular. Bu, gazlarda atomlar arasi mesafenin Rdkik olmasindan
kaynaklanir. Sivi ve amorf katilarin Xtni analizinde pikler olmasinagaen cok
keskin dgildir. Komsu atomlar arasinda kucik ac¢i sacilmalarindan kdsinak
geng pikler olwur. Oysa kristal yapili katida keskin Bragg piklgtizlenmektedir.
Her bir pik farkh bir periyodikigi, bu sekilde de kristalin uzun mesafeli duzenli

yapisinin oldgunu gosterir [3].

2.2. Metalik Cam Uretim Teknikleri

Metalik camin tanimindan ve 6zelliklerinden bahskele vurgulandil gibi,
Uretimde temel olay, hizli katgarmadir. Bunun haricinde mekanik slalama,
Ogutme, lazer ve elektron ile bombardiman metodu g¢#inikler de kullantlir.
Ancak bu udretim teknikleri yaygin didir. Bu teknikler atomik yapiylr ve atom
dizilisini bozdwgu icin metalik cam Uretimi konusunda literattirengjigtir. Ancak
ekonomik ve seri Uretime uygun olmamalarindan dol&ycih edilmezler. Bu

nedenle bu bdlimde yalnizca kagtiema tekniklerinden bahsedilecek.

2.2.1. Sguk donen disk metodlari

Sivi Metal Savurma ve Duzlemsel AkiDOokim olmak Uzere iki farkli metodun

genel adidir. Bu metodlar, Uretigekilleri neredeyse ayni olmasingmaen eriygin

disk ylizeyine akma mesafesi farkli ogducin iki farkl adla anilirlar.



2.2.1.1. Sivi metal savurma metodu

<& Kuartz Pota

<« Sivi Metal
indiiksiyon Bobini ——)%
.:f".

Tw2r @& Nozil

€& Sjyvi Birikintisi

Sekil 2.3. Sivi metal savurma metodu

Bu yontemde sivi metal iginde eritifflipotada bulunan bir delikten belirli agilarla
sqguk disk Uzerine puskuartaltr. Bu eriyik ylzeye yayak sguk ylzeyin etkisiyle
aniden inceserit halinde spur. Uretilen malzemenin kalitesi, potanin tasarimi,
deligin capi, sivinin akihizi, eritmesekli, disk donme hizi gibi 6zelliklere pladir.
Sosuma hizi 1810” K/s arasinda d#smektedir. Metodun dezavantaji, potanin ug
kisminin zaman zaman tikanmasi ytzinder Akainin istikrarli olmamasi ve ¢ok
dar seritler elde edilebilmesidir. Bu dezavantajlari y§iiden metod gefiiriimis ve

ortaya“Duzlemsel Aksh Dokum Metodd ¢ikmistir [3].



2.2.1.2. Duzlemsel akli dokiim metodu

<€ Pota

Disk—>

Sekil 2.4. Duzlemsel akih dokiim metodu

Sivi Metal Savurma metodunda sgaan dezavantajlar g6z ©Onune alinarak
gelistirilmis bir metoddur.sleyis mantgl bu metodla aynidir. Farklarina bakilacak
olursa, metal erigi yiksek frekansl indiksiyon firininda hazirlarivi metal disk
yuzeyine bir delikten dgl dikdortgen bir yariktan sdrtct kuvvet etkisiydditilir.
Potanin u¢ kismi dikdortgen olglundan istenilen geglikte serit elde edilebilir.
Ayrica pota disk yuzeyine yakin olg icin aks hizinin kontrolii daha kolaydir.
Boylece dger yontemin aksineeritte sabit bir kalinhk, sabit gegik ve sabit
sgguma hizi sglanabilmektedir. Bu metod endustriyel gadalarda en c¢ok tercih

edilen yontemdir [3].



2.2.2. Sivi metal cekme metodu

<€— Serit

Disk

Sekil 2.5. Sivi metal cekme metodu

Bu metod ile geniseritler elde etmek mimkindir. Ancak bu metodda Bzl
Akisli Dokum Metodundan farkli olarak metal egiyin akisi gaz basinci etkisiyle
desil, yercekimiyle sglanmaktadir. Metodun dezavantaji iserit gengligini sabit

tutmanin gaclgudur [3].

2.2.3. Sivi metal Ustten akitma metodu

@ © €«— indiiksiyon Bobini
@ @ & Serit
(©) ©®

Sekil 2.6. Sivi metal Gstten akitma metodu
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Bu metod Sivi Metal Cekme Metoduna benzemektedetaMeriyik disk ylzeyine
kontrolli bir sekilde tgirlir. Eritme klemi yine induksiyon ile gercelderilir.
Sosuma hizi bunda da disk@amasina ve dénme hizinaghdir [3].

2.2.4. Sivi metal firlatma metodu

Sivi Metal
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Sekil 2.7. Sivi metal firlatma metodu

Bu metodda eritilen metal, bir havuzda toplanigddimetodlardan farkli olarak bu
metodda uretim, metal eryine s@uk disk yaklatirilarak yapilir. Dizenekte pota
bulunmaz. Metal erigin oldugu havuza donen disk yaktailir ve temas bdyle

sgilanir. Bu metodda ayni getikte ve kalinliktaserit Gretmek ¢ok zordur [3].
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2.3. Metalik Camlarin Tarihi Geli simi

Metalik cam Uretimi, gtncel bir bilimsel gghe olarak tanimlanmasina ker bu
calismalarla ilgili ilk duyumlarimiz 1930’lara kadar uma. 1930 yilinda metalik cam
dretimi Brill ile anilmaktaydi. Bundan sonra 1934inda Kramer, metalik cam
Uretmeye cagt!.

Ik metalik cam 1957 yilinda AgSiyo alasimindan Pol Duwez tarafindan Caltech’te
uretildi. Bu ve dger ilk metalik cam akamlari kristal yapi olgumunu 6nlemek icin
son derece hizla (3&/s) sgutulmak zorundaydi. Bunun bir sonucu olarak metalik
camlarin sahip olaga formla ilgili pek cok kisitlama vardi. Adani planlanan
suirede sgutabilmek icin kati formun kalini en fazla 100 mikrometre ile sinirlandi.

Bu sinirlar dahilinde malzenserit, metal yaprak ya da tel formunda uretiliyordu.

1969 yilinda % 77.5 paladyum, % 6 bakir ve % 16liSysm algiminin kristal
olusumunu 6nleyen kritik sjutma oraninin 100 K/s ile 1000 K/s agahda oldgu

bulundu.

1976 yilhinda H. Lieberman ve C. Graham, supgusoal hizli bir ¢ikrikta amorf
metali inceseritler halinde imal etmek icin yeni bir metod gsfidi. 1980’lerin
baslarinda ticari kullanima sunulan viletglass olarak bilinen bu malzeme demir,
nikel, fosfor ve bor akamiydi. Bu calyma dahilinde Uretilen Metglass-2605 % 80
demir ve % 20 bordan ajur. 373 °C Curie sicaldina ve oda sicaldinda 125.7

militesla magnetizasyona sabhiptir.

1980’lerin balarinda metalik cam kdlgeler tretiimeyeslamdi. % 55 Paladyum, %
22.5 grafit, % 22.5 antimondan ean alaimdan 5 mm capinda metalik cam kulce

uretildi.

1988'de lantanyum, aluminyum ve bakir @halarinin daha yuksek oranda cama
donisme eilimli alasimlar oldyu tesbit edildi. 1990’larda saniyede 1 K'lik

sqggutmayla birkac cm’lik kalinfia sahip camlar okturan alaimlar bulundu.
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1992'de Caltech'te ilk ticari amorf alan Uretildi. % 41.2 Zr, % 13.8 Ti, % 12.5 Cu,
% 10 Ni ve % 22.5 Be’dan ajan Vitreloy 1, NASA Enerji departmaninfatmosfer
disi yeni malzemelér calsmasinin bir parcasiydi. Bunu daha farkh malzemeler

izledi.

2004 yilinda biri Oak Ridye Ulusal Laboratuvarigeti Virjinya Universitesi olmak
tzere iki grup, bulk metali, amorf ¢cgé donigtirmeyi bagardi. Oda sicakiinda

manyetik olmayan malzeme geleneksel celikten chladavvetliydi.

Son yillarda buttin dinyada metalik camlar ve dalelli hakkinda bir¢cok bilimsel

toplantilar, konferanslar dizenlenmekte ve makalgginlanmaktadir [4].



BOLUM 3. FeSigBis ILE ILGILI YAPILMIS LITERATUR
CALISMALARI

3.1. FegSigB1sile ilgili Calismalara Genel Baks

Calsmanin bu kismina kadar metalik cam malzeme grulkikihda genel bilgiler
verilmekle birlikte bundan sonraki kisimda ;5%i9B13 metalik cami Uzerinde

durulacaktir.

FesSigB13, Uretiminden bu yana fizik, kimya ve malzeme bijila ugrasan pek cok
bilim adami ve ardirma grubunun ilgisini cekmekle beraber bu konydgnlanan
makale ve dier calsmalara bakildiinda aratirmalarin daha c¢ok, malzemenin

manyetik, optik ve yapisal 6zellikleri ile ilgilidugu gorilmektedir.

3.1.1. Amorf metal algimi Fe;SigB13Un disik frekansli manyetik alanda

davranisi

Bu calsmada 10-40 Hz ara@indaki dguk frekansli manyetik alanin amorf metal
alasiminin mikro yapisi ve manyetik 6zellikleri Uzerekd etkisi aratiriimaktadir.
Uygulama suresi, 180-300 saniye arasindastiglirek islem sonucu gercelden isi
artisl, kizilétesi termometre ile olgulir. Orneklerinidtalizasyonu ve mikro yapisi
Mdossbauer Spektroskopisi ve TEM ile incelenerek yatikh 6zellikleri AGM ile

belirlenir.

Calsmanin sonucunda FSigB13 alasimi, distuk frekansli manyetik alanda, gik
sicaklikta gercekken tek fazli kristalizasyon gosterir. Nanokristgérme, algmin
kalan fazinda gorulur. Buk frekansl manyetik alanin amorf gilalarin manyetik

Ozelliklerini gelitirdigi sonucuna varilir [5].
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Sekil 3.1. Amorf metal alami FegSigB15'lin, manyetik alan uygulanmasindan énceki ve sanrak

Mdssbauer Spektroskopisi [5]

3.1.2. FesgSigB13 alasiminin sulfat ve klorid c¢ozeltisinde elektrokimyasa

davranisi

Bu calsmadaFessSisB,5Un elektrokimyasal korozyon davranifarkl ¢ozeltilerde
karsilastirmali olarak incelenmektedir. Alamin 0.5 M NaSQO, ve 0.5 M NacCl

solisyonlarindan odan agindirici ortamdaki davragn 20 °C, 35 °C ve 70 °C'de

elektrokimyasal tekniklerle sinanmaktadir.
Calismanin sonucunda FSigBi3 alasiminin relaksasyon yapisi maddeniginana

oraninda azalmaya neden olur.

cOzeltisinde sanma orani 70 °C’de artar. 500 °C’den 550 °C’yeakatigisen isilarda

Bungnmran yapinin hem klorid hem de sulfat

alasimin kismi kristalizasyonu, amorf almin dnceki oraniyla kardastirildiginda

asinma sirecini hizlandirmada herhangi bir katklaaaz [6].
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Sekil 3.2. Farkh sicakliklarda 0.5 M MaQ, icinde elde edilen RgSigB13 alagsiminin korozyon orani

ve sicaklga baimliligi [6]
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Sekil 3.3. 0.5 M NaSQ, ¢ozeltisi icinde FgSigB13 alasiminin 350-550 °C’de sicaklik davrarve
as-quenchede kargelen potansiyedinamik polarizasyairisi [6]
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3.1.3. Amorf FegSigB13 seridinin IsI artisi ve akim uygulamasinda meydana
gelen yapisal dgisiklik

Bu calsmada FesSigBizseridinin drnekleri farkli esnek baskilar altindatermik bir
sekilde 1sitilmg ve sgutulmustur. Ayni 6rnekler 1si arttirma, DSC ve XRD metadla
kullanilarak da incelenrtir.

Calismanin sonucunda amorf #8isB13 seridinde akim ve 1s1 asti ile 430 °C
civarinda yapisal dgsim gozlenir. Esnek baskil, 1sitilip @ttulan XRD 6rnekleri
ile baskisiz ornekler katastirildiginda esnek baskinin kristalizasyonu etkigedi
goralur [7].

0.5
oo} —————————————
5°C/dakika
-0.5 | —_— |
10° C/dakika
-1.0 |
Esp _1SCdakka
S 0|
€ i 20° C/dakika
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& -3.5| o ;
S [ 30°C/dakika T.=524°C ;
B a0} :
11} ¥ H
4T Top=530°C!
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-5.5 1 | Il Il | 1 |
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Sicaklik (°C)

Sekil 3.4. Farkh sicakliklarda 6l¢ilen amorfE®igB 13 as-quenchegkeritlerinin DSC termogrami [7]
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Sekil 3.5. Farkl sicakliklarda 6l¢ilen amorf;E®igB13 as-quenchegkeritlerine ait DSC

termograminin sol tarafi [7]
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Sekil 3.6. Farkh sicakliklarda 6lcilen amorf ;E®isB13 as-quenchederitlerinin termal genlgne
egrileri [7]
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Sekil 3.7. Farkh sicakliklarda 6lculen amorf ;g®igB13 as-quenchederitlerinin termal genkgme

katsayilar [7]

3.1.4. FesSikB13 toz parcaciklari iceren nanokompozit polimerlerin

ferromagnetik ozellikleri

Bu calgmada, amorf FgSigBi3 seritleri yuksek enerjili kireseklindeki @uticu
icerisinde @utulup, elde edilen metalik tozlar bir elekten gimiis ve sonra bir saat
sure ile 773 K'de, argon atmosferinde nanokristaluchuna getirmek ve giitme
surecinin sebep olgu baskiyl azaltmak icin bekletilgtir. Toz parcaciklar toroidal
cekirdekler elde etmek icin silikon polimerle kamilmistir. Polimerlgtirme islemi,
500 A/m manyetik alan icerisinde yapilarak, metdbizlarin manyetik 6zellikler

Uzerindeki etkisi ardiriimistir.

Calismanin sonucunda; parga 6lgusi artarsa tozun ddyanike bilesik cekirdekler
artar. Ayni zamanda polimer bglelerin yumwak manyetik 0Ozellikleri kontrol
edilebilir ve bilsikteki toz kitlesine, toz parcaciklarinigekline, olcisine ve
bilesikteki yonune balidir. Bu toz parcaciklarinin 773 K'de bir saatesile argon
atmosferinde bekletiimesiyle elde edilen toz hadifilunan iki fazli yapr manyetik
Ozellikler agisindan idealdir. Metalik toz oranirsiikon polimerden fazla oldiu
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durumda olgan bilsik cekirdeklerin manyetik agidan daha gucli @dwaniailr.
En iyi sonuclar % 85.7 toz iceren Bile cekirdeklerde gorular [8].

(A)
Sekil 3.8. FegSigB13 elenmi tozlarinin A) 200-50Qum B) 75-200um C) 25-75um araliklarinda
cekilmis SEM fotggraflari [8]

A\
A\

400 { —g— polimer + toz pargaciklari 200-500 pum

—m— polimer + toz parcaciklari 75-200 pum
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T T T T T T T T
50 55 60 65 70 75 80 85

Toz parcaciklarinin hacmi (agirlikca %)

Sekil 3.9. Bilsik cekirdeklerin ters gevirici alanda toz tanecrién hacminin etkisi [8]
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Sekil 3.10. Bilgik ¢cekirdeklerin doyum indiiksiyonunda toz taneaikian hacminin etkisi [8]
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Sekil 3.11. Bilgik cekirdeklerin manyetik gecirgegiinde toz taneciklerinin hacminin etkisi [8]



22

3.1.5. Amorf FegSigBisUn farkli sabit sicakliklarda bekletiime silrecindeki

durumu

Bu calsmada, amorf FgSigBi3 seritleri kristalleme derecesine kadar sgé
sicakliklarda bekletilipseritteki faz dizisi ve kirllgan kanal alumundaki etkisi
bekletiime suresince XRD ve SEM metodlari kullarakaincelenmitir.
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Sekil 3.12. Farkh sputma sireclerinde bekletilen amorf ;§%igB 3 seritlerinin XRD desenleri [9]
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Calsmanin sonucu, RE8i ve FeSi dizili yapilarinin 200 °C - 300 °C andsi 15
dakikadan 15 saate kadargden strede belirdini gosterir. DUk 1s1 uygulamasi
boyunca demirle ilgili bilgenlerin 6mri ytksek i1sidakinden daha uzundur. Blanun
birlikte LTR boyunca FgSi'nin émri FeSi'den daha uzunken HTR slresince ¢ok
daha kisadir. Daha detayli FeSi'nin @lm zamani, FgSigB13 zincirinde kirilgan

kanal olyumunun kritik zamanina yakindir [9].

3.1.6. Sabit sicaklikta bekletime sirecinde Fg5ikBiz amorf malzemesinin

kirilganli ga gecsi

Bu calsmada, F&SigB13 zincirinin drnekleri kristallgme derecesine kadar sgé
sicakliklarda bekletilerek gene testi yapilny ve numuneler XRD, DSC ve SEM

kullanilarak calilmistir.

Hem &me testi hem de catlak yuzeyler kirilgan kanalhi@amin 250°C ile 275°C
arasinda oldgunu gosterir. XRD tarafindan gorulen FeSi yapisi socakliklar
arasinda olgur. Bu deerler dsina c¢ikildgi zaman kaybolur. Agirmalar FeSi
yapisinin,seridin kirilgan kanalli yapiya dogiimiuntn kayng oldusunu gosterir
[10].
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Sekil 3.13. Sgutma sicaklil ve FegSigB 13 seridinin ds kenarinin basingla arasindakgkii[10]
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Sekil 3.14. Gerilme baskisi uygulayarak kirilan ambBe;gSigB 3 seritlerinin kirilma yizeylerinin
SEM mikrografgi

i) Esnek durum : a) as-quenched b) 1 saat 200°@tilele durumunda c) 1 saat 250°C bekletilme
durumunda

i) Kirilgan durum : d) 1 saat 275°C bekletiime gimmunda e) 1 saat 300°C bekletiime durumunda
f) 2 saat 250°C bekletilme durumunda [10]

3.1.7. Farkli sabit sicakliklarda bekletilen FesSigB13 metalik caminin manyetik

yapisinda ve mikro yapisinda meydana gelen ggimlerin gézlemlenmesi

Bu calsmada; metalik cam Fg5igBi3lin manyetik 6lcimleri DC manyetometre
kullanilarak yapilmgtir. Ornekler izotermik bigekilde 773 K'de bekletilerek her bir
adim icin uygun sure verilgtir. Her adimda bekleme suresine stbk gelen
manyetik alan ve bu alana gha olusan manyetizasyon geleri cizilmistir. Bu

sicaklikta olgan en kucik manyetik alan 1.6 A/m olarak olcultr.

Bu calsma, standart termal bekletmgrtlari altinda, metalik camlarin domen
yapisinda gercekden evrimin sistematik incelenmesinigka. Labirent alanlarinin

gelisimi yUzeysel kristallgmenin baladigi andir Calisma ayni zamanda, ortaya
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¢ctkan domen yapilarini direk gozlemleme firsatievek kristallgme gamalarinin
metalik camlarin manyetik 0zelliklerine etkisini lioeen diger calgmalar da
destekler [11].

T ] T ]

0 10 20 30 40 50
Bekleme Suresi (Dakika)

Sekil 3.15. METGLAS-2605 S2'nin 773K sabit sicakakinda bekletiime zamanina kdaik gelen
Hc [11]
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Sekil 3.16. 773K de bekletilen RSigB136rnesinin as-recived M-H halkasi [11]
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Sekil 3.17. 773K de bekletilen R&igB,306rnezinin XRD desenleri [11]

Sekil 3.18. As-cast FgSigB5 seritlerinin tipik domen resimleri
a) sabit sicaklikta bekletmgami dncesi

b) sabit sicaklikta bekletmgémi 6ncesi

c¢) 3 dakika sabit sicaklikta bekletmeminden sonra

d) 10 dakika sabit sicaklikta bekletngkeminden sonra [11]
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Sekil 3.19. 773K’de a) 35 dakika b) 50 dakika salniaklikta bekletmeliemine tabi tutulan
Fe,sSigB13 metalik caminin tipik manyetik domenleri [11]

3.1.8 Amorf FegSigBi13 seritlerinin nanokristalizasyon davranisi ve manyetik

ozellikleri

Bu calsmada, polikristal, farkl grain buyukluklerine sphdemir-silisyum-bor
alasimlart degisik kristalizasyon metodlart kullanilarak daaili  bir sekilde
hazirlanmgtir. Hazirlanan ferromanyetik FSigB13seritlerinin amorf durumu TEM,

XRD, MS, DSC ile incelenerek, hassas manyetik oleiyapiimstir.

FesSigB1z amorf yapisinin kristalizasyonu tamamlandiktan aoiki temel faz
gozlenir. DSC termal analizi ve MS kullanilarak @usicaklginin ve kristalleme
derecesinin =708 K ve T1=803 K oldgu belirlenir. T deseri DSC oOlgim
sonuglariyla uyumludur. Farkl bekletiime sicakdkhdaki Mossbauer Spektrumu
karmaglk atom duzenlemelerinin sebebinin demir cevresindapisal eitsizlik

oldugunu gosterir [12].
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Sekil 3.20. Farklh 1sitma oranlarinda/E®isB; amorfseritleri icin DSC @rileri [12]

45
o
o
40} e
.\__.\\ /‘
w ,,o"./.—. 1
—~ \ V4 T, (803K)
o L ] .
3 \ ./
= 35} I l.’
c o
S 74
2 i
<
S '
LL,
30 T, (708K)
2 5 1 i L A L A 1 A 1
' 600 650 700 750 800
Sicaklik (K)

850

28

Sekil 3.21. 1K/min 1sitma orani ve 0 Dopler hizirids icin sicakliin fonksiyonunun dlguimii [12]
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Sekil 3.22. Farkh bekleme sicakliklarindan sonrg&igB,; amorfseritlerinin XRD desenleri [12]
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Sekil 3.23. Caitli sicakliklarda FesSigB13 amorfseritlerinin Méssbauer Spektrumu [12]
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Sekil 3.24. FegSigB13 amorfseridinin azaltilan sicakia kagl azalan magnetizasyonu ve kristalizas-

yondan sonra oban kristallame fazlari [12]

3.1.9. Fes.Mo0,SisB13 amorf alasimlarinin kristalizasyon calismasi

BU calsmada, amorf FgSigBi3 alasimlar icerisinde bulunan Fe atomlarinin bir
kisminin yerine Mo atomlari yeslrilerek elde edilen amorf ajanlarin

kristallesme surecleri agguriimistir.

Mo karsimlarinin FegSigB13 alasimindaki varlgl sirecin yavgamasina neden oldu
ve tim prosedirii @gstirir. Kristallesme 3 adimda tamamlaniiik ikisi boyunca
BCC Fe[Si,Mo0] ve BCT ya da ortorombik 48i,Mo] fazlari olgur. Fe[Si,M0]
bilesigi yari kararlidir ve gegimi boyunca Fe[Mo] BCC ve KEB BCT parcalarina
aynlir. BCC Fe[Si,Mo] dendritleri ile kadastirildiginda [Fe,Mo}B’nin histerisizi
bor atomlarinin demir atomlarina oraninglighr. ikincisi arttginda histerisizler iki

etkinin ayni anda gercekkegi noktaya kadar azalir [13].
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Sekil 3.25. Kargimin atomik konsantrasyonu ve sicghkhi fonksiyonu olarak metal aleminin

azaltilan doyma manyetizasyonu [13]
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Sekil 3.26. Kargimin atomik konsantrasyonu ve sicgkhi fonksiyonu olarak metal aleminin

elektriksel direncinin ylzde dsimi [13]
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Sekil 3.27. 475°C de bekletilen metal @falarinin doyma manyetizasyonu [13]
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Sekil 3.28. Ceitli atomik konsantrasyonlarda Mo'in kristagi@me oraninin sicaklikla degimi [13]
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Sekil 3.29.ilk kristalizasyonun aktivasyon enerjisi ve pro-emposiyel siklik faktorii [13]
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BOLUM 4. FesSioB;; DENEYSEL SISTEMIi VE OLCME
TEKNIGI

4.1. Elektrokimyasal Empedans Kavrami

Elektrik akimina kan direnme tim devre elemanlarinin bir yetgde. Ohm

Kanunu, bu temel Uzerine kurularak, direnci; voitakima orani olarak tanimlar.

R=_— (4.2)

Her devre elemanina bir tir direng gozi ile bakiilaideal bir direngu 6zelliklerle

tanimlanir;

* Butan akim ve voltaj deerlerinde Ohm Kanunuyla uyumludur.

* AC akim ve voltaj sinyali diren¢ Uzerinde ayni fadd.

Gergek dunya, cok daha fazla kagnkadavrang! sergileyen devre elemanlar igerir.
Bu elemanlar direncin basit glincesini geltirmeyi gerektirir. Onun yerine daha
genel bir devre parametresi olan empedans kultairen¢ gibi empedans da,
akima direnme yetefimin bir Olcustdir. Direncten farkh olarak empesdan

sinirsizdir.

Elektrokimyasal empedans genellikle, bir elektroy@®al hiicreye AC ya da DC
potansiyel uygulanarak ve hiicre boyunca akim dtelédlelde edilir. Hlcrenin bir
sinisodial potansiyel ile uyarilg varsayilirsa; bu potansiyele cevap, bir AC akim
sinyali olur. Bu akim sinyali Fourier serisinin kioplami olarak analiz edilebilir
[14].
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Elektrokimyasal empedans normalde kugcik bir uyagadi kullanilarak olgulir. Bu
islem hicrenin cevabinin pseudo-cizgisel gelegekilde uygulanir. Cizgisel ya da
pseudo-cizgisel sistemde bir sinisodial potansigelap ayni frekansta ancak farkh

fazda yine sinldisodial olacaktir.

Sekil 4.1. Sintsodial bir sistemde sinlisodial akaniy

Uyari sinyali zamanin bir fonksiyonu olargiksekilde ifade edilir:

E(t) = E, cosnt) 1.
Cizgisel bir sistemde yanit sinyali yine zamaninfbnksiyonu olarak:

I (t) =1, cosim — @) (4.3)
seklinde ifade edilir.

Ohm Kanununa benzer bir ifadeyle sistemin empedansadeyle hesaplanabilir:

_ E(t) _ E, cosfa) _ cos(t) (4.4)
I(t) I,cosfm—¢) ° cosim —g) '
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Bu ifadenin grafgini cizilirse; ortaya bir kapali @i cikar. Bu &ri “Lissajous Brisi*
olarak adlandirilir. Lissajous gesinin osiloskoplar aracgiyla cizimi, frekans
analizorlerinin kullanilmaya nmasindan énceki donemde bir empedans 6lcim

teknigi olarak kabul edilmekteydi.

|}\
.
VA N v
|+ dl |
]|
||
. >
N 3
=
E-+dE
Sekil 4.2. Lissajous grisi
exp(j¢) =cosg¢ + jsing (4.5)
seklindeki Euler denklemini kullanarak,
E(t) = E, exp(jwt) (4.6)
1(t) =1, exp(jwt - j¢) (4.7)

daha 6nce elde edilen denklem bgibailardan yararlanarak gslirilirse.

Z =

E . -
T = Zoexp(ig) = Zy(cosp+ sing) (4.8)

denklemi elde edilir.
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Bu denklem incelendinde ifadenin, biri reel g@eri imajiner olmak tzere iki
kisimdan olgtugu goriltr. Reel kisma ait gerler x eksenine, imajiner kisma ait
deserler y eksenine yengrilecek olursa ortaya&ekil 4.3'deki gibi bir yarim daire
cikar. Bu dairenin y ekseni negatiftir ve daire rirmeki her nokta farkl bir

frekansta empedanstir. Daire Uzerind&dsa sola gittikge frekans azalir.

€

IZl

Sekil 4.3. Empedansin imajiner kisminin reel kisnbaamlil g

Yarim daire tek bir zaman sabitinin karaktepstir. Elektrokimyasal empedans
cizimleri genellikle birkac zaman sabitini iceriBu birbirini takib eden daireler

olabilecgi gibi, icice gecmy dairelerseklinde de kendini gosterebilir.

log |Z]

log

log @

-90°

Sekil 4.4. Tek zaman sabitli devrenin beklenen ygrafigi
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4.2 . FegSigB13 Metalik Caminin Deneye Hazirlanmasi

Calismada Allied Corporation USA ve Vacuummschmelze Gayntarafindan
Uretilen FegSigB1z metalik serit kullanildi. Ornekler makaralardan gafanin
gerektirdgi Olclulerde kesildi. Tum &rnekler asetonla temigbentzel kurutma
cihazlarinda kurutuldu. Temizlenip kurutulan 7§8%B13 6rneklerinin en kusursuz
(temiz, dizgun ve ciziksiz) bolimlerinden 20 mmigkginde, 50 mm uzunigunda

ve 20um kalinligindaseritler alindi.

Sekil 4.5. Allied Corporation USA tarafindan uretil&egSigB13 metalik cangeridi

4.3. FegSioBiz Metalik Caminin Elektriksel Olcuimiinde Kullanilan Deney
Duzenasi

4.3.1. Empedans analizéri

Electrochemical Impedance Spectoroscopy datalareléktrotiu PARSTAT 2273

empedans analizori kullanilarak elde edilflekil 4.6 veSekil 4.7)
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Cell Kablosu Baglantisi Voltaj okuyucu
analog ¢ikisi
Bilgisayar kontrollu
giivenlik alarmi Akim okuyucu Monitor iletigim
analog ¢ikisi gostergesi

Sekil 4.6. Princeton Applied Research firmasi tarddn Uretile'PARSTAT 2273 adli Empedans

Analizérinitn énden géranum

Yardimci arayliz, 507 araylz yoluyla 303A SMDE icin kontrole ek olarak
TTL cikisini saglar

Fan

USB Baglanti girisi

Sekil 4.7. Princeton Applied Research firmasi tardéin Uretilef'PARSTAT 2273 adli Empedans

Analizérinin arkadan gérinimi
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4.3.2. Flat cell

PARSTAT 2273 analizoérinde aglurulan 1 kHz - 1 MHz frekans argindaki
uyarimlar malzemeye A PAR K0235 Flat Cell kullarak iletildi. Bu iletim,
birincisi Working Electrode (WE), ikincisi Saturati References Electrode (SLE),
ve Uguncusu Counter Elektrode (CE) olmak Uzereelelt ile gerceklgirildi.

Sekil 4.8. Princeton Applied Research firmasi terdédin UretiledFLAT CELL" Unitesi

4.3.3. Bilgisayar ve yazilim

Empedans analizoriine data kablosu ve USBigaracilgiyla bglanan Windows
isletim sistemli bilgisayara datalarin aktarimi Peton Applied Research firmasi
tarafindan dretilen PAR adh yazilimin PowerSINE YowerCV bilgenleri
kullanilarak gerceklkgirildi.
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Sekil 4.9. Princeton Applied Research firmasi ter@ddn Uretilen PowerSINE adli yazilimin kullanici

arayuzi

4.4. Deneyin Uygulanmasi

Elektrolit sivisi olarak kullanilan 0,1 M NaCl Flaell'in haznesine doldurularak
mekanizma deneye hazirlandi. Olgimler 1 kHz - 1 Miigkans arafiinda 0 Volt, 1
Volt, 2 Volt, 3 Volt, 4 Volt, 5 Volt, 6 Volt, 7 Vd| 8 Volt, 9 Volt ve 10 Voltluk

gerilimler altinda yapildi.

Tutarli bir sonug alabilmek icin her 6lgiim en azkég tekrarlandi.



BOLUM 5. EMPEDANS OLCUMLER i

FesSigB1z metalik cam filminin elektriksel 6zellikleri odacakliginda 1 kHz - 1

MHz frekans arafiinda empedans spektroskopi yontemiyle analiz edildi

5.1. Empedans Cakmasi

Empedans spektrumu kazang ve kayip faktorleri goazinde bulundurularak

genellikle kompleks formda ifade edilir.
Z (W) =Z"(w) +iZ"(w) (5.1)

Bir malzemenin frekansa penli elektriksel 6zelki “empedans olarak

tanimlanabilir [15]:

1

Z* (W) = Z'(W) + |Z"(W) :m

(5.2)

Formulde kullanilan C,, geometrik kapasitans, radyal frekans, & (w )ise

kompleks dielektrik sabitidir. Bu ifadeden hareketiicilen malzemenin dielektrik

sabitinin de reel ve imajiner kisimlarinin frekdbagimhligr bulunabilir.

Bu ifade duzenlenerek reel ve imajiner kisimlarnlayak dielektrik sabitin reel
kismi (5.3) formuliyle hesaplanabilir.

Z"(W)
WCO (ZIZ + ZHZ)

£'(w) = - (5.3)
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Sekil 5.1’'de empedansin reel kisminin frekansagirbhligi incelendginde
empedansin uygulanan DC voltaja ve frekangd lmddugu acikga gorilmektedir.
Empedansin reel kisminin @inin uygulanan elektromanyetik dalganin frekansi
arttikca azalmaglimi géstermesi genel bir davragir. Bu davrary polarizasyon ile
aciklanabilir. Sekilde diguk frekanslarda gorulen duazlik bolgede empedans,
uygulanan tim DC voltajlardan ve frekanstargibesizdir. Bunun sonrasinda bir
azalma giliminin olusu daha da sonrasinda pek acik olarak gozikmeserdebly
duzluk belirtisi, bu frekans ar@inda bir relaksasyonun vaiini gostermektedir.
Yuksek frekanslardaki u¢c bolgede gdn dizlign tam olarak gorinmemesi,
kullanilan cihazin bu frekanslardaki yetgmen eksikliginden kaynakalanir. Ayrica,
uygulanan bias voltaj arttikca ¢cok azsg@n gosteren relaksasyon frekansinin daha

yuksek dgerlere kaydil sekilde gorulmektedir.

Incelenen frekans arginda bir relaksasyonun vasl) empedansin imajiner kisminin
frekans bamhligindan Sekil 5.2) daha net bicimde gorilmektedir. Uygulartéas
voltaj arttikca relaksasyon frekansinin daha yuksé#gerlere kaydii da
gorulmektedir. Ancak artan Bias voltaj ile kayiprahemen hemen g@gmedisi pik

yuksekliklerinin sabit kalmasindan agilabilir.
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Dielektrik siddet uygulanan herbir DC voltaj i¢in deneysel sgardanAs =g, —¢,,

ifadesi kullanilarak elde edildigy ve €., sirasiyla d§iik ve yuksek frekanslarda
dielektrik sabitlerdir.

Dielektrik siddet, tum Bias voltajlar icin yiksek frekanslarderunur. Ae

parametresi dipol karakterigtiile ilgilidir.

Bu ilgi;
N p?
£ —g = 54
0 ) 3kT ( )

seklinde formuilize edilif16].

Ae=¢,—¢, deserinin DC voltajin artmasiyla argn Sekil 5.3'de acikca
gorilmektedir. Bu durum, wuygulanan DC voltajin dipp dongunu
kolaylastirmasindan kaynaklanir. Yani DC voltaj arttikcandd dipollerin sayisi
artar. Bunun sonucu olarak, dielektsidet, DC voltajin artmasiyla daha yuksek bir
degser alir. Ayrica dielektrik sabit geri frekans azaldikca artar, maksimumuna

ulastiktan sonra daha yuksek frekanslarda imajinenklsaaybolur.
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5.2. RC Devre Calgmasi

Malzemelerin tanimlanmasi icin kullanilan Emped&pektroskopisi oldukca yeni
bir tekniktir ve 1(P-10° Hz frekans arafindaki fonksiyonlarin empedans analizini
gerceklgtirebilecek yetenektedir. Bu metodun en onemli lddetinden biri,
sistemin verdii cevaplar arasinda @oudan bir bginti ortaya koymasidir. EIS’'da
elde edilen kompleks empedans datalarini yorumiagek icin devre
parametrelerini (kapasitans ve direng) elde etmeldatalari bir gdeger devre ile

temsil etmek gerekir [17].

Diren¢ (R), dielektrik cevabin kayip bgknini temsil etmek icin alinir. Kapasitans
(C) ise malzemenin depolama kaaini temsil eder. Serbest yuklerigitanasini ve
belirli bir frekans arafiinda polarizasyonu duntrsek, bir RC devresi durum igin
elverili bir modeldir. Bu devrenin toplam empedansi, lat@ms ve direng

katkilarinin toplami ile verilir [18].

R. | |
| .

Sekil 5.4. R-C kdeger Devre Modeli

Elektriksel @deger devre modeli kullanilarak FSigBiz metalik cam filminin
empedansinin analiz edilebilmesi igin relaxasyonkanzmasinin incelenmesi

gerekir.

Bu relaxasyon durumu (5.5) denklemi ile ifade edili

Z'(W)=Z'(W)+iZ"(w) =R + (5.5)

P
1+ (WCR )
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O<a<l relaxasyon zamaninin glami ya da beklenen g@erden sapmanin bir

ifadesidir.ifadedekiC, double-layer kapasitan®, ¢ozeltinin resistansiR,, paralel

resistansw (w = 27f ) radyal frekanstir.

Eger €?=cosp+ising seklindeki Euler formulii kullanilarak, denklem (5.5)

duzenlenirs¢l19],

R, {1 +(wer )+ cos((l— a)gﬂ

(5.6)
1+2(wCR, ) (wCR )24 cos((l— a)’zrj

Z'(w) =R+

Rp{ (WCRp)l_” sin((l— a)gj }

1+2(wCR )= (wcR, ) 2+ co{(l— a)’ZTj

Z"(w) =R + (5.7)

formulleri elde edilir.

Bu ifadeleri empedansin imajiner kisminin radyakémsa gore diferansiyelinin sifir

oldugunu w =0 disunerek geltirirsek,
w
i} amn
R (1-a)r,(wr,) "co{j
" p 0 0
azavE/W) = 2 5 [1—(Wr0)2(1_”)] (5.8)

elde edilir.

T,, relaxasyon zamani olarak bilinir vg = CR, ifadesiyle hesaplanir.

Formiil (5.8) jlemlerde kisacdl— (wr,)**™ =0 seklinde kullanilabilir.
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Sekil 5.4'de gorulen elektriksel devrenin parametrel deneysel empedans
datalarinin yukaridaki denklemlere fit edilmesind@esaplanabilir. FgSigB13
metalik cam sistemi icinC ve R deserleri formal (5.6), (5.7) ve (5.8) den
hesaplandinda, film yapisinin RCsdeger devresine uygunfiw gorulir. Sekil 5.1

ve 5.2 incelenginde de paralel RC devresinin bu malzeme icin idealmodel
oldugu kesinlgir. Fit isleminden elde edilen parametreler Tablo 5.1'de

goOrulmektedir.

a’nin deserlerinin 0.228 ile 0.149 arginda dgismesi, relaksasyon @diminin

gensli gini gosterir.

Tablo 5.1. FgSigB3zicin Fit islemi ile Elde Edilen Parametreler

Bias Voltaji (V) 0 2 5 10
R, (Q) 36.75 38.77 40.28 41.84
R.(Q) 7.36 9.15 9.49 9.38
C(F) 1.97x10° 3.27x10° 3.16x10° 3.06x10°
a 0.228 0.147 0.149 0.149

5.3.1letkenlik Calismasi

FesSigB13 icin farkli DC voltajlarinda iletkengin frekansa bgi degisim grafigi
Sekil 5.5'de verilmgtir. AC iletkenlik davrangi Glgulen frekans araginda diguk
frekans duzlgu ve yuksek frekans bdlgesi @hmi seklinde iki ayri bélge olarak
belirgin bir sekilde gortlmektedir. Dfuk frekans bolgesinde elektromanyetik
dalganin enerjisi az ol@u icin, iletkenlge katki verecek tayicilar icin yeterli
enerjiyi sglayamamaktadir. Bu nedenle diz bir iletkenlik bélgertaya cikar.
Yiuksek frekanslarda enerjinin artmasi ile daha tgekyici iletkenlige katki verir ve

iletkenlik de frekansla birlikte aga gecer.
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0,14

0,01

iletkenlik, S/m

1E-3

2nf

Sekil 5.5. FegSigB3icin farkli DC voltajlarinda iletkengin frekansa baimlih g

Malzemenin iletkenfiinde 100 kHz den sonra g¢ayan bu ary Sekil 5.5'deki DC
iletkenlik duzl(gundan bittgi dispersiyon bélgesinin frekansi, karakteristikkans

olarak tanimlanir vew, hoplama frekansi olarak bilinir. Frekans&ioal iletkenlik

Jonscher kanunu ile analiz edilebjR0].

o(w) =0y + AW® (5.9)

buradaA sabit olups ile gosterilen Us, sicaklik ve voltajaghaolarak malzemeden
malzemeye farklilik gosteren karakteristik bir paedredir. Bu s hareketli iyonlarin
etkilesim derecesini géstermektedir. Formul (5.9) ile dese¢ datalar fit edildiinde,

s parametresi 0.739+ 0.08{ bulundu. DC iletkenfiin, iletkenlik ekseninin
ekstrapolasyon ile belirlenen ghi =0.054 S/m diriletkenlik deney sonucu CBH
(Coraleted Barrier Hopping) modeline uygun bir dany gosterir.
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CBH modeline gore iletkenliku sekilde ifade edilir [21]:

a(w) = ”QNZE( Be" jﬂ (5.10)

e elektronun yukl ¢ dielektrik sabit\W,, elektronlarin sigcarayabilegiemaksimum

bariyer yukseklii, 7 ise fonon relaksasyon zamanidir. Formildgb@rametresi,
s=1-p (5.11)

olup S parametresi ise,

g kg T (5.12)

seklinde ifade edilir.

Iletkenlige katki verecek e’larin ziplama mesafesi igin,

R= (5.13)

ifadesi kullanildi [22].

Hesaplamalar vyapilirkenr deseri literatirde fonon titegm frekansi olarak

ongorilen 18° s olarak alindi.

Frekansa h#i iletkenlik formulinidn deneysel datalarla fitimdelde edilen sayisal

deserler gagidaki tabloda verilnytir.
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Tablo 5.2. Frekansa philetkenlik formuluniin deneysel datalarla fitimdelde edilen parametreler

£ S Jéi W N R

m

7.8 0.739] 0.261] 0.58 5.93xt@Vvicm®| 1.27A




BOLUM 6. SONUCLAR VE ONERILER

Ozetle, amorf metalin Bias voltaj altinda ve 1 kHzl MHz frekans aratinda
empedans spektroskopi analizi gercgiiligdi ve elde edilen datalar ilEEmpedant

“RC Devré ve“iletkenlik* calismalari yapildi.

Empedansin reelve imajiner kisimlarinin frekansgirblligl (Sekil 5.1 ve 5.2)
incelendginde, empedansin uygulanan DC voltaja ve frekaagka dldugu gozlendi.
Empedansin reel kisminin ginin frekans arttikca azalmagikmi gostermesi
beklenen bir davragti. Ayrica 0 V-10 V arafiinda uygulanan Bias voltajin
artmasiyla empedansin agttitesbit edildi. Uygulanan Bias voltaj arttikca gda

relaksasyon frekansinin daha yiksegetkere kaydii gorulda.

Elde edilen kompleks datalarin daha iyi yorumlalmési icin malzeme birseleger
devre ile modellendi.Sekil 5.4) Serbest yiuklerin gmmasini ve belirli bir frekans
aralginda polarizasyonu dunulerek, bir RC paralel devresi onerildi. Deneysel
empedans datalarinin modele uygun denklemlerkdfitnesiyle ortaya c¢ikan sonug,
film yapisinin kagilik geldigi paralel RC egdeser devresinin karakteristik
parametreleri hesaplandi.

Iletkenligin frekansa baili g1 (Sekil 5.5) incelendiinde, malzemenin iletkeminde
100 kHz'den sonra Bkyan bir arty gozlendi. iletkenlik duzligunun bittgi
dispersiyon bolgesinin frekansi, karakteristik @Bk olarak tanimlanarak bu

frekansin 100 kHz civarinda olgu belirlendi ve bununw, hoplama frekansina

karsilik geldigi dusunaldi. Frekansa iamli iletkenlik Jonscher yasasi kullanilarak
analiz edildginde malzemenin iletkerginin frekansla dgisimi “Bir Enerji
Bariyerinden Ziplama ile Ozdesmis iletkenlik Modeli (CBHYne uygun bir

davrang gosterdgi belirlenerek modeli agiklayan parametreler betidi.
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FessSisB13 metal cam filminin elektriksel 6zellikleri oda aldiginda incelendi. Ayni
calismalarin dguk ve yiksek sicakliklar icin de yapilmasi malzemesiektriksel

Ozelliklerinin tam olarak karakterize edilebilmégn yararli olacaktir.

Ayrica elektrik alana kg polarizasyon grisi ya da akimin ve kapasitansin bias
voltaja ba&li degisimi de FegSigB1z metal cam filmi icin yapilmasi 6nerilen geir

calismalardir.
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