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OZET

Bu calismada, iistiin manyetik 6zellikleri ile dikkat ¢ceken ve teknolojide dnemli uygulama
alanlarina sahip olan FesoNis By metalik caminin mekanik, termal, elektriksel ve manyetik
ozellikleri incelendi. Diizlemsel akisli dokiim metodu ile liretilmis Fe4oNisB,o metalik camu,
kil firininda 500°C’de 5, 10, 30, 60 ve 120 dk siirelerle tavlandi ve her bir numune i¢in
XRD analizleri ve Vickers mikrosertlik Olglimleri yapildi. FeqNigByy metalik camina
¢ekme testi uygulandi. Numunenin 6zdirenci, dort nokta DC elektriksel iletkenlik 6l¢iim
sistemi ile Olgiildii. Manyetik Ol¢iimler igin Hall Slgiim sistemi kullanildi ve yiizey
Ozdirencinin, yiizey tasiyict yogunlugunun, Hall katsayisinin ve Hall mobilitesinin manyetik
alanla degisimi incelendi. Numunenin DSC analizleri yapildi ve 6z 1s1 kapasitesinin

sicaklikla degisimi galigild.

Anahtar Kelimeler: Metalik Cam, Vickers Sertlik Olciimii, Elektriksel Iletkenlik, Hall
Mobilitesi, Ozis1
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INVESTIGATION OF MECHANIC, THERMAL, ELECTRICAL AND
MAGNETIC PROPERTIES OF Fe4NigB2o METALLIC GLASS
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ABSTRACT

In this study, mechanical, thermal, electrical and magnetic properties of FesNisB,o metallic
glass that is noted for its superior magnetic properties and significant technological
application areas were investigated. FesNisB,o metallic glass which was produced by
planar flow casting method was annealed in a muffle furnace at 500°C for 5, 10, 30, 60 and
120 min periods and XRD analysis and Vickers microhardness measurements were done for
all samples. Tensile tests were appllied to FesNigB, metallic glasses. In order to measure
resistivity, four point DC electrical measurement system was used. Hall measurement
system was used for magnetic measurments and the change of surface resistivity, surface
carrier density, Hall coefficient and Hall mobility with magnetic field were examined. DSC
analysis of the samples were done and the change of specific heat capacity with temperature

were studied.

Keywords: Metallic Glass, Vickers Hardness Measurement, Electrical Conductivity, Hall

Mobility, Specific Heat.
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1. METALIK CAMLAR

1.1. Giris

Teknolojinin gelismesiyle birlikte, kristal yapili alagimlardan daha farkli 6zelliklere
sahip malzemelere ihtiya¢ duyulmustur. Ustiin ozellikleri ve amorf yapilari
sayesinde yeni bir malzeme sinifi haline gelen metalik camlar, son yillarin en ¢gok

arastirilan konularindan biri haline gelmistir.

Ergimis metal alagiminin, ¢ekirdek olusumunun ve kristal biiyiimesinin 6nlenmesi
amaciyla ani soguma hiziyla (10°-10'" K4) sogutularak; tipki sivilar gibi diizensiz
yapida katilagmalar1 sonucunda, elde edilen amorf yapidaki alasima ‘metalik cam’
denir. Metalik camlar, diger metal ya da alasimlarda gdzlenmeyen sira dist
ozelliklere sahiptir. Bu malzemelerde, dislokasyon miktar1 yok denecek kadar azdir.
Clinkii metalik camlarda kristallerde oldugu gibi yapisal bir diizene
rastlanmamaktadir. Metalik camlar; amorf yapida olmalarina karsin atomlar
arasinda kimyasal baglar mevcut oldugundan, tamamen diizensiz yapiya sahip
degillerdir. Ayrica bu malzemelerde segregasyon bdlgeleri de mevcut degildir.
Metalik camlarin sahip oldugu bu kimyasal ve yapisal homojenlik; malzemelerin
mekanik, elektrik, manyetik ve kimyasal 6zelliklerinin incelenmesi agisindan biiytik
onem arzetmektedir. Sekil 1.1°de ¢esitli boyutlardaki Zr ya da Mg tabanli iri hacimli

metalik camlarin ¢ubuk ve plaka seklindeki gosterimlerine yer verilmistir.

Metalik camlarin kesfedilmeleri Duwez ve arkadaglarinin hizli sogutma tekniklerini
gelistirmeleri ile ortaya ¢cikmistir. ilk hizli katilastirma ise 1960’11 yillarda Duwez ve
arkadaslar1 tarafindan gerceklestirilmistir [1]. Bu calismada Au-Si ikili alagimini
hizli katilastirma ile amorf yapida elde etmislerdir. Turnbull ve arkadaglar1 ise cam
olusturan eriyiklerde goézlenen camsi gecis sicakligini, hizli sogutulan metalik

camlarda da gozlediklerini rapor etmislerdir [2].

Farkli elementlerin farkli kompozisyonlar1 ile olusturulmus metalik camlarin

ozellikleri, kristal yapili alagimlardan olduk¢a farklilik gostermektedir. Mekanik



ozellikleri, korozyon direngleri, elektriksel iletkenlikleri ve manyetik 6zellikleri
acisindan teknolojide 6nemli bir yere sahip olan metalik camlar iizerine yapilan
caligmalar son zamanlarda hiz kazanmistir. Dolayisiyla, amorf yapidaki metalik

camlarin tiretilmesi i¢in ¢esitli yeni yontemler gelistirilmistir.

i

Sekil 1. 1. Cesitli Boyutlardaki Zr ya da Mg Tabanli Iri Hacimli Metalik Camlarin
Cubuk ve Plaka Seklindeki Gosterimleri [3]

1.2. Metalik Camlarla Ilgili Temel Kavramlar
1.2.1. Amorf Yap1

Metalik camlar1 kristal alasimlardan ayiran en onemli Ozellik amorf yapida
olmalaridir. Terim itibariyle; amorf kat1 sabit bir sekle ve mukavemete sahip olan,
atom dizilislerinin rastgele diizenlendigi, kristallesmis katilarin diizenli yapisina

benzer bir yapisal 6zellik gdstermeyen katilardir.

Sekil 1.2°de goriildiigli lizere amorf katinin X-is1mn1 piklerinde belirginlik
gozlenmemekle  birlikte, kristal ~yapili katida keskin Bragg  pikleri

gozlemlenmektedir [4]. X-15111 ile birlikte; ndtron ve elektron difraksiyonu, elektron



mikroskobu ile yapilan ¢aligmalarla da amorf yap: hakkinda daha fazla bilgi

edinmek miumkiindir.

€ L

Eoristal

Sekil 1.2. Amorf ve Kristal Yapili Katinin Siddet Piklerinin ve Atomik
Pozisyonlarinin Sematik Gosterimi [5]

Amorf yapr ile kristal yapinin atomik dizilisleri arasindaki fark da dikkate degerdir.
Sekil 1.3’te amorf ve kristal yapinin atomik diizenleri goriilmektedir. Kristal orgii;
hem kisa hem de uzun mesafeli atomik diizene sahiptir. Amorf kat1 ise kisa mesafeli

diizene sahip olmakla beraber, atomlar gelisigiizel paketlenmislerdir.

(a)
Sekil 1.3. (a) Kisa ve Uzun Mesafeli Atomik Diizen (Kristal Yapi), (b) Kisa
Mesafeli Atomik Diizen (Amorf Yap1)



Metalik camlarda; camsi yapmin belli bir periyodikligi olmadigi gibi, yap1 her
dogrultuda farkliliklar gosterebilmektedir. Metalik cami daha iyi tanimak igin camsi
yapiy1 karakterize eden atom sayilarimi, kristal yapili bir malzemenin atom

sayilariyla karsilastirmakta yarar vardir [4].
1.2.2. Cams1 Yapinin Olusumu

Metallerin amorf yapiya sahip olmalari; eriyik metal alagiminin ani sogutulmasi
sonucu ¢ekirdek olusumunun yani kristalizasyonun Onlenmesiyle miimkiin
olmaktadir. Alagimin soguma hizi, yapinin yerlesim diizenini etkilemektedir. Alagim
gerekli yerlesimi saglayamadan katilastig1 i¢in kararl bir yapi elde edilememektedir.
Dolayistyla eriyik metal alasimindan camsi yapi elde edebilmek icin kristalizasyonu

gececek sekilde sogutmak yeterli olmaktadir.
1.2.3. Cams1 Gegis Sicakhigr

Eriyik bir metal alasimi hizli sogutularak katilagtirildiginda Sekil 1.4°te gortildiigi
gibi 7 ergime sicaklifinda eriyigin hacminde siireksizlik gozlenir. 7, sicakliginin
altinda kristallenme olmazsa, hizli sogutulmus metalin hacmi azalacaktir. Camsi
gecis dedigimiz T, sicaklik aralifinda ise soguma hizi artirtlirsa yapi amorf hale

gelecektir. Metalik cam yapisindan, yalnizca camsi gecis sicakliginin altinda

bahsetmek miimkindiir.



Kristal Yap1

T >

Sekil 1.4. Eriyik Bir Stvinin Sogutulmasi Sirasinda Sicaklik ile Hacmin Degisimi
[6]

1.2.4. Topolojik Diizensizlik

Topolojik diizensizlik cams1 yapilarin karakteristik bir 6zelligidir. Cams1 yapilarin
en onemli 6zelligi, tekrar diizenli yapiya donememeleridir. Sekil 1.5°te tek atomlu
ve iki atomlu Orgiiler i¢in kimyasal ve topolojik diizensizlikler gosterilmistir.
Topolojik diizensizlikte, bag uzunluklar1 farklilik gosterebildigi gibi komsu atom
sayilar1 da degisebilmektedir. Metalik camlarda hem bag diizensizligi, hem kimyasal

diizensizlik hem de topolojik diizensizlik mevcuttur.



Diizenli Bag Diizensiz Bag Topolojik
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Sekil 1.5. Tek Atomlu ve Iki Atomlu Orgiiler I¢in Kimyasal ve Topolojik
Diizensizlikler [4]

1.3. Metalik Camlarin Kullanim Alanlar

Metalik camlar; ¢ok Onemli bilimsel arastirma konusu olmasinin yani sira,
uygulama alanlar1 ile de teknolojide 6nemli bir yere sahiptirler. Metalik camlarin
sahip olduklar1 ozelliklere gore kullanim alanlarini, sebepleriyle birlikte 6zetle su

sekilde siniflandirmak miimkiindiir:

Yiiksek elektriksel ozellik: Metalik camlar, elektronik devrelerde 6nemli bir yere
sahiptir. Yiiksek frekans uygulamalarinda, Eddy akim kayiplarini minimuma
indirmek, malzeme secimi ve lretimiyle dogrudan ilgilidir. Numunenin miimkiin
oldugunca ince olmast Eddy kayiplarin1 azaltmaktadir. Bu sartlar1 metalik camlar

saglayabilmektedir.



Yumusak manyetik o6zellik: Yumusak manyetik 6zellik transformatorler igin
aranan bir Ozelliktir. Fe tabanli amorf alagimlarda histerisis egrisinin dar olmasi
sebebiyle 1s1 kayb1t minimum seviyedir. 25 kVA transformatdrlerde metalik camlarin
kullanimi; gii¢ kayiplarin1 Fe- % 3,5Si elektrik celiklerine gore %75 civarinda
disiirmektedir [7].

Yiiksek mukavemet ve sertlik: Al tabanli amorf alasimlarin mukavemetleri,
normal alagimlara kiyasla ti¢ kat daha fazladir. Bu sebeple metalik camlar, otomobil

sanayii, ug¢ak sanayii ve havacilikta 6nemli bir yere sahiptir.

Korozyon direnci; Metalik camlar, homojen yapilar sayesinde yiiksek korozyon
direncine sahiptir. Kloriirlii ve siilfatli soliisyonlara karsi, iyi derecede korozyon
direncine sahip metalik camlar, bu 6zelligi sayesinde, kimyasal filtreler, reaktorler

ve elektrotlar gibi bir¢ok alanda kullanilmaktadir.

Metalik camlarin  biitin bu avantajlarin  yaninda baz1 dezavantajlar1 da

bulunmaktadir. Dezavantajlar su sekilde listelenebilir:

Maliyetlerinin ¢ok yiiksek olmasi,

= Cam gegcis sicakliginin altinda kullanilamamalari,

Tokluklarinin diistik olmasi,

Sicakliga kars1 hassas olmalart.

1.4. Metalik Camlarin Tarihcesi ve Son Zamanlarda Yapilan Calismalar

Metalik cam, ilk kez Kramer tarafindan iiretilmeye c¢aligilmistir [8]. Klement [9],
Duwez ve gurubu ise metalik sivilar1 10>-10"" K/ gibi yiiksek hizlarda sogutarak

amorf metalik alagim elde etmeyi basarmistir [10].

Sekil 1.6°da ilk defa 1965 yilinda Duwez ve arkadaslar1 tarafindan kullanilan hizli
sogutma deneylerinin yapildigi tabanca sogutma cihaz1 goriilmektedir. Bu teknikte

alasimlar firin icinde eritilir ve eriyik haldeki alasima sok basing uygulanir. Bu sok



basingla mikron boyutuna ayrilan eriyik, damlalar halinde sabit ve daire seklindeki

bakir hedefe carptirilir ve ani sogumayla kati hale geger [10].

Yikzek-basingh oda

S (@] ™
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Sekil 1.6. Duwez ve Arkadaslar1 Tarafindan Hizli Sogutma Deneylerinin Yapildigt
Tabanca Sogutma Cihazi [11]

Turnbull ise, metalik camlarla ilgili ¢alismalarinda, metalik camlar ile metalik
olmayan camlar (silikatlar, seramik camlar, polimerler) arasindaki benzerlikleri
ortaya koyarak bu konudaki bilgi birikimine 6nemli katkilarda bulunmustur [12].
Turnbull; metalik camlarin olusumunda gdzlenen camsi gegis sicakliginin, ergime
sicakligina oraninin alagimlarin metalik cam olusturma yetenegini belirleyen bir
parametre oldugunu One siirmiistiir. Buna gore camsi gecis sicakliginin ergime
sicakligia orani Te/Tm=2/3 olan bir sivinin kristallenmesi zordur ve numune dar bir
sicaklik araliginda kristalize olabilir. Boyle bir sivi diisiik soguma hizi ile kolayca

sogutulabilir [2].

1980°1i yillarda, Tohoku Universitesi’nden (Sendai, Japonya) Inoue ve arkadaslar
nadir toprak elementleri ile aliminyumlu ve demirli metalleri arastirmiglar, daha
diisik hizlarda sogutma ¢aligmasi yapilirken, Ln-Al-Ni ve Ln-Al-Cu alagimlarinda

olaganiistii cam olusturma kabiliyeti saptamiglardir [2].

Son zamanlarda metalik camlarla ilgili Tiirkiye’de de bir¢ok ¢alisma yapilmistir:



T. Karaaslan, hizli katilagtinnlmig Al % (2,5-5-7,5)Mg alasimlarinin fiziksel,
elektriksel ve mekanik 6zelliklerini incelemistir. Al-Mg alasimlar1 melt spinning
(MS) metoduyla katilastirilarak, alagimin ii¢ farkli bileseni (Al-2,5 % Mg, Al-5 %
Mg, Al75 % Mg) hazirlanmigtir. X-iginlart  analizi Rigaku D-Max IIIC
difraktometresiyle, mikrosertlik Ol¢timleri Olympus Vickers mikrosertlik test
cihaziyla, mikroyap1 incelemesi JEOL JSM 5400 SEM ve Olympus optik
mikroskobuyla incelenmis; EDS analizi, DSC analizi yapilarak elektriksel
ozellikleri incelenmis ve dort nokta D.C. elektriksel iletkenlik Slgiimleri yapilmistir

[13].

S.Kerli, Al-Y-Ni amorf alagimlarinin elektriksel ve manyetik 6zelliklerini
incelemistir. Bu ¢alismada; daha once liretilen Al-Y-Ni alasimlarinin elektriksel ve
manyetik 6zellikleri incelenmistir. AlgsY1Nis, AlgsYoNis, AlgsYoNis, AlgsYsNijg
numunelerinin elektriksel 6zdirengleri dort nokta DC metoduyla oda sicakligindan
600 °C’ye kadar ol¢iilmistir. Diisiik sicakliklarda o6zdirenglerde belirgin bir
degisme gozlenmemistir. Magnetik Ozellikler, magnetometre ile Slgiilmiis ve bu

numunelerde herhangi bir magnetizasyon gozlenmemistir [14].

M. Okumus Al-Ni-Si alagimlarinin hizli katilagtirma ile tiretilmesi ve Ozellikleri
lizerine ¢alismalar yapmistir. Amorf haldeki Al;Ni;3Si;; alagimlarinin  hizli
katilastirilmast ile elde edilen amorf ve nanokristal fazlarin, termal ve yapisal
ozellikleri DSC ve XRD ile analiz edilmistir. DSC ile siirekli 1sitma esnasinda ii¢
ekzotermik kristallenme piki gozlenmistir. Aktivasyon enerjileri, ii¢ kristallenme
piki i¢in Kissinger ve Ozawa metotlar1 kullanilarak hesaplanmistir. Kristallesme
kinetigi, Johnson-Mehl-Avrami (JMA) analizi kullanilarak belirlenmis ve Avrami
grafigi elde edilmistir. Hizli katilastirma ile {iretilen seritlere doner disk hizinin

etkisini gozlemek amaciyla deneyler farkli donme hizlarinda tekrarlanmistir [15].

S. Aybar, kalin kesitli, iri ve hacimli metalik camlarin katilagma ve kristallesme
davraniglarmi incelemistir. FegoCogMosZrigW,B;s iri hacimli metalik camlarin
katilasma davranisi ve kristallesme kinetigi incelenmistir. Katilasma siirecinde,

otektik ve peritektik reaksiyonlar tespit edilmistir. Metalik cam olusumu; alasima



stv1 halden su verme ve yar1 kat1 halden su verme olmak iizere iki sekilde elde
edilmigtir. Taramali elektron mikroskobu, XRD ve termal analiz ydntemleri
numunenin tanimlanmasi i¢in kullanilmigtir. Alasgimin manyetik 6zellikleri,
tavlanmig, amorf ve ilk dokiildiigii hallerinin tiimiinde soft manyetik 6zelliklere
sahip oldugu, ancak tavlanan numunenin digerlerine goére daha az manyetik enerji

kaybinin oldugu tespit edilmistir [16].

O. Oksan, Co-Fe-Ta-B esasli iri hacimli metalik cam malzemelerin sentezlenmesi ve
karakterizasyonunu incelemistir. Cos3FeygTassB3; s alasiminda Ta elementinin Nb,
Ti ve Al ile kismen ya da tamamen yer degistirmesinin etkisi yukaridaki bilesime
sahip amorf metalik camlar1 basarili sekilde iiretmek acisindan incelenmistir.
Numunelerin, indiiktif eslesmis plazma-kiitle spektrometresi, XRD, optik mikroskop

ve SEM analizleri kullanilarak karakterizasyonu yapilmistir [17].

Ik ferromanyetik amorf alasim 1995°te Fe-(Ga-Al)-(P-C-B) ¢ok bilesenli

sisteminden elde edilmistir [18].

Son zamanlardaki aragtirmalar, plastiklik 6zelligi zayif olan metalik camlarin bu

ozelligini gelistirme yoniinde yogunlagsmaktadir.

Yiiksek mekanik o6zellikleri, korozyon direncleri, iletkenlikleri ve manyetik
ozellikleri sayesinde giiniimiizde 6nemli bir yere sahip olan metalik camlar, son

yillarda tiim diinyada arastirma konusu haline gelmistir.

Bu caligmada, Fe4oNisB2 metalik caminin mekanik, termal, elektriksel ve manyetik
ozellikleri incelenecektir. Numunenin amorf yapisini tespit etmek amaciyla XRD
analizleri yapilacak, tavlanan numuneler i¢in bu analizler tekrarlanacak ve
karsilastirilacaktir. Tavlanmamis ve tavlanan numuneler ic¢in sertlik analizleri
yapilacaktir. Cekme testi de yapilarak numunenin Elastisite modiili ve c¢ekme
dayanimlar1 belirlenecektir. Elektriksel ol¢timler icin DC dort nokta prob teknigi
kullanilarak numunenin 06zdireng Olciimleri yapilacaktir. Hall Olctimleri ile
malzemenin manyetik 6zellikleri belirlenecek, DSC analizleri ile de farkli 1sitma

oranlarinda 6z 1s1 Ol¢iimleri yapilacaktir.
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2. METALIiK CAM URETIM METODLARI

Metalik cam iiretiminde en dnemli husus, ergimis metal alasiminin hizli bir sekilde
katilagtirilmasidir. Metalik alagimlar; 6gilitme, lazer ve elektron bombardimani gibi
metodlarla da tiretilebilmesine karsin, bu tiir metodlarin atomik yapiy1, atomlarin
orgiideki sayilarini ve siralarin1 bozduklarindan dolay1 tercih edilmemektedir.

Baslica metalik cam iiretim metodlar1 sunlardir:

=  Soguk Donen Disk Metodlart (Sivi Metal Savurma Metodu, Diizlemsel
Akisli Dokiim Metodu)

= Sivi Metal Cekme Metodu

»  Sivi Metal Ustten Akitma Metodu

= Syvi Metal Firlatma Metodu
2.1. Soguk Donen Disk Metodlar:

Soguk donen disk metodlari, eriyigin disk {izerine akma mesafesine gore Sivi Metal
Savurma Metodu ve Diizlemsel Akisli Dokiim Metodu olmak iizere iki kisimda

incelenir.
2.1.1. S1ivi Metal Savurma Metodu

Sekil 2.1°de s1vi metal savurma metodu sematik olarak goriilmektedir. Sivi metal
savurma metodunda; eriyik pota deliginden belirli agilarla soguk disk f{izerine
puskdirtiiliir. Stvi metal akitildig1 yiizeyde yayilarak soguk yiizeyin etkisi ile ince
serit halinde sogur [19]. Bu metod ile 3 mm genisliginde ve 10 um kadar kalinliga

kadar seritler tiretilebilir. Soguma hiz1 10°-10" K/s arasinda degisir.



1. Pota
. Etkilesimsiz Gaz Bolgesi
. Sivi Alasim
. Noziil

. Noziilden Asagi Akan Sivi Alagim
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8. Metalik Cam serit
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10. indiiksiyon Bobinleri

Sekil 2.1. Sivi Metal Savurma Metodu [20].

Pota deliginin ¢ap1, sivinin akis hizi, diskin donme hizi gibi etkenler iiretimin
kalitesini etkiler. Akis hizindaki zorluklar, potanin u¢ kisminin tikanmasi gibi
sebepler yiiziinden bu metod ile yapilan {iretimlerde sorunlar yasanmasi ile

diizlemsel akisli dokiim metodu iizerine ¢alismalara baslanmistir.
2.1.2. Diizlemsel Akish Dokiim Metodu

Diizlemsel akisli dokiim metodu metalik cam iiretiminde en c¢ok kullanilan
metoddur. Sekil 2.2°de diizlem akisli dokiim metodunda kullanilan sistem sematik
olarak goriilmektedir. Yiiksek frekansli indiiksiyon firin1 ile elde edilen sivi eriyik,
dikdortgen seklindeki yariktan disk yiizeyine akitilir. Diizlem akigh dokiim
metodunda potanin noziilii ile disk arasindaki mesafe, sivi metal savurma
metodundaki mesafeye gore oldukca azdir. Potanin disk ylizeyine yakin olmasi,
eriyigin akis hizini kontrol etmeye olanak sagladigindan, istenen genislikte serit elde

edilebilmektedir.
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Pota

Disk

Sekil 2. 2. Diizlemsel Akislit Dokiim Metodu [21]

2.2. Sivi Metal Cekme Metodu

Diizlem akiglt dokiim metodunda eriyigin akisi basing uygulanarak saglanmaktaydi.
Sivi metal ¢ekme metodunda ise eriyigin akmasi i¢in herhangi bir gaz basinct
uygulanmamaktadir. Sekil 2.3’te sivi metal c¢ekme metodu sematik olarak
goriilmektedir. Sivi metal ¢ekme metodunda, diizlem akishh dokiim metodundan
farkli olarak; eriyigin akis1 tamamen yercekimi etkisi ile gerceklesmektedir. Bu

metodda serit genigligini sabit tutmak olduk¢a zordur [22].

Sekil 2.3. Sivi Metal Cekme Metodu [23]
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2.3. Sivi Metal Ustten Akitma Metodu

S1vi metal iistten akitma metodunda, Sekil 2.4’de goriildiigii gibi potanin noziili,
potanin alt tarafinda bulunmaktadir. Potanin hemen yanma yerlestirilen disk

ylizeyine eriyigin temasi saglanarak katilagtirma gerceklestirilir.

Diizlem akishh dokiim metoduna kiyasla hem daha ince, hem de daha yiiksek
hizlarda iiretim yapilabilir. Soguma hiz1 disk sogumasina ve donme hizina baglidir
[24]. Stv1 metal tistten akitma metodu kullanilarak, 25-1000 um kalinliginda saglar

uretilebilir.

.
.
-
Su
Sogutmah
Disk
Fiber

Sekil 2.4. S1v1 Metal Ustten Akitma Metodu [24]

Sivi metal {istten akitma metodunda, yine indiiksiyon yoluyla eritilen metal disk

ylizeyine tasirilarak tiretilir.
2.4. Sivi Metal Firlatma Metodu

Sivi metal firlatma metodunda, Sekil 2.5’te goriildiigii gibi sivi metal havuzda
toplanir. Eriyige soguk disk yaklastirilarak, tiretim yapilir [25]. Bu yontemin énemli
bir 6zelligi, diskin cevresine yerlestirilen takozlar yardimiyla, seridin siirekliligi
engellenerek parcacik iiretimine olanak saglamasidir [21]. Bu metodla, ayni

kalinlikta ve geniglikte serit iiretmek oldukg¢a zordur [25].
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Sekil 2.5. Sivi Metal Firlatma Metodu [21]

Bu ¢alismada kullanilan Fe4oNigByo metalik cami diizlem akigh dokiim metodu ile
iretilmistir. Bu metod, endiistriyel uygulamalarda en ¢ok kullanilan metoddur.
Diizlem akigh dokiim metodu ile istenilen genislikte numune elde edilebilmekte ve

metalik cam seritlerdeki kalinlik farki 6nlenebilmektedir [4].
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3. MEKANIK, TERMAL, ELEKTRIKSEL VE MANYETIK
OZELLIKLER

Metalik camlar camsi yapida olup, diisiik manyetik koersiviteye, yiiksek elektriksel
iletkenlige ve siradisi bir saglamliga sahip 6nemli bir malzeme gurubudur. Yapilan
arastirmalar, metalik camlarin bir¢ok {istiin 6zelliginin ve basarili miihendislik
uygulamalarinin bulundugunu ortaya koymustur. Bu tiir malzemelerin mekanik,
termal, manyetik ve elektriksel Ozelliklerinin tespit edilmesi biiyiilk onem arz
etmektedir. Tablo 3.1°de metalik camlarla kristal yapili alagimlarin 6zellikleri

karsilastirtlmastir.

Tablo 3.1. Metalik Camlar ile Kristal Yapili Malzemelerin Karsilastirilmasi [26]

Ozellik Metalik Cam  Kristal Alasim
Yapi Amorf Kristal
Bag Metalik Metalik
Akma Dayanmim Yiiksek Diisiik
Sertlik Yiiksek Diisiik
Kirilma Siinek Siinek
Kirilma Dayanimi Yiiksek Yiiksek
Korozyon Direnci Yiiksek Yiiksek
Optik Ozellik Opak Opak
Elektriksel Ozellik Yiiksek Yiiksek
Manyetik Ozellik Manyetik Manyetik

3.1. Mekanik Ozellikler

Mekanik ozellikler; malzemenin fiziksel ve kimyasal 6zellikleri hakkinda bilgiler
verir. Malzemelerin mekanik Ozellikleri; alasimi olusturan elementlere, bu
elementlerin dagilimina, boyutlarima ve gordiikleri 1s1l islemlere gore farkliliklar

gosterirler.



Metalik camlarin mekanik 6zellikleri incelendiginde oldukg¢a saglam, dayanikli ve
kolay islenebilir olduklar1 goriilebilir. Basma, kesme ve katlanma sonucu
olusabilecek plastik deformasyonlara karsi dayaniklidirlar. Diizensiz yapida
olmalarindan dolay1 dislokasyon miktar1 yok denecek kadar azdir. Kirilma
dayanimlari yiiksek olan metalik camlarin, sertlikleri de yiiksek oldugundan dolay1

asinmaya kars1 da dayaniklidirlar.

Bu calismada Fe4oNisB2o metalik caminin Vickers sertligi ve ¢cekme dayanimi gibi

mekanik 6zellikleri incelenmistir.
3.1.1. Sertlik

Sertlik, malzeme ylizeyinin kalic1 sekil degistirmeye kars1 gosterdigi direng olarak
tanimlanabilir. Bir malzemenin sertligi; malzemenin bilesenleri ve diger 6zellikleri
hakkinda énemli bilgiler verir. Ornegin, sertlik ile malzemenin islenebilirligi ters
orantilidir, malzeme ne kadar sert olursa islenebilirligi de o derece zor olacaktir.
Ayrica sertlik dl¢limii malzemeye zarar vermediginden malzeme iizerinde baska

Olglimlerin yapilmasina da olanak saglar.

Sertlik dl¢lim yontemleri malzemenin yapisina gore (elastik, plastik...vb.) farklilik
gostermektedir. Gilinlimiiz laboratuarlarinda kullanilan baglica sertlik 6lgme

yontemleri sunlardir:

* Brinell Sertlik Olgme Yéntemi

» Vickers Sertlik Olgme Yontemi

= Knoop Sertlik Olgme Yontemi

= Rockwell Sertlik Olgme Yo6ntemi

3.1.1.1. Brinell Sertlik Ol¢gme Yontemi

Brinell sertlik 6lgme yonteminde, Sekil 3.1°de goriildiigii iizere D ¢apindaki bilye,
belirli bir P yiikiiyle malzemenin yiizeyine batirilir. Bilye numune iizerinden
kaldirildiktan sonra meydana gelen izin ¢ap1 (d) Slgiiliir. Sertlik degeri, uygulanan

yiikiin malzeme iizerinde olusan izin alanina boliinmesiyle elde edilir.
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Sekil 3.1. Brinell Sertlik Olgme Yénteminin Sematik Gosterimi

Sertlik degeri esitlik (3.1) yardimriyla bulunur:

2P

H, =
(zD)(D —D* —d?)

3.1)

Burada H, sertlik degeri, P yiik, D bilye ¢ap1 ve d iz ¢apidir. Brinell sertliginin

6l¢iim sonucunun birimi kgf/mm’ olarak elde edilir.
3.1.1.2. Vickers Sertlik Ol¢me Yéntemi

Vickers sertlik dlgme yonteminde; Sekil 3.2°de goriildiigili lizere piramit seklindeki
u¢ numune Yyiizeyine bastirilir ve meydana gelen izin kosegenleri cihaz
mikroskobundan okunarak belirlenir. Numune ylizeyine uygulanan yiik 10 g ile
1000 g arasinda degisebilmektedir. U¢ numuneye 5-30 sn arasinda degisen bir
siirede uygulanir. Meydana gelen izin fotografi Sekil 3.2 (b)’de verildigi gibidir.
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Sekil 3.2. (a) Vickers Sertlik Olgme Yonteminin Sematik Gosterimi, (b) Batic
Ucun Numune Yiizeyinde Birakt1g1 izin Fotografi.

Vickers sertligi, esitlik (3.2)’de verildigi gibi kuvvetin iz alanina boliinmesiyle elde

edilir.

_ 2Fsin(0/2)

H
’ gd’

(3.2)

Burada F uygulanan kuvvet, g yercekimi ivmesi, d°=d,.d; izin alan1 olmak iizere,

Vickers 6l¢iim sonucunun birimi kgf/mm’ olarak elde edilir.

Vickers sertligi ile ¢ok ince bolge veya tabakalarin bile sertligi hassas bir sekilde

oOl¢iilebildiginden, mikrosertlik olarak da bilinir.
3.1.1.3. Knoop Sertlik Ol¢gme Yontemi

Knoop mikrosertlik 6l¢timii, 1939 yilinda National Bureau Standards (USA)
tarafindan gelistirilmistir. Bu sertlik 6l¢iim yonteminde, Sekil 3.3 (b)’de goriildiigi

gibi eskenar piramit seklinde bir elmas ug¢ kullanilir.

Knoop mikrosertlik 6l¢gme yontemi, 6zellikle ¢cok ince ve kirllgan malzemelerin
sertliklerinin Sl¢iilmesi amaciyla kullanilir. Piramit seklindeki elmas ug, belirli bir

stire malzeme tizerine kuvvet uygulayarak iz birakir.
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E % 8
moA
d2 "P

d1 b

(a) (b)
Sekil 3.3. (a) Vickers izi Geometrisi (b) Knoop 1zi Geometrisi
Vickers mikrosertlik 6lgme sekli 1925 yilinda ingiltere’de  gelistirilmistir.
Uygulanan yiikiin olusturdugu derinlik kosegenin 1/7 kadardir. Knoop o6l¢iimii,

Vickers sertlik 6lgme yontemine kiyasla daha az derin iz birakir. Knoop

sertlii H . ile gosterilir ve asagidaki formiille ifade edilir.

H, = (3.3)

Burada L numune {izerindeki izin eksenel uzunlugu, C, diizeltme faktorii ve P;

uygulanan yiik miktaridir. Knoop sertlik 6lgiim sonucunun birimi kgf/mm’ olarak
elde edilir.

3.1.1.4. Rockwell Sertlik Ol¢gme Yontemi

Rockwell sertlik 6lgme yonteminde; konik bir batici u¢ ya da kiiresel ¢capl ¢elik
bilye kullanilir. Batici ucun sekli ve uygulama basinct malzemenin cinsine gore
farklilik gostermektedir. Sertlik 6l¢cme cihazinin hassasiyeti kontrol edildikten sonra
sertligini 6lgmek istedigimiz malzemeye uygun agirlik ve ug secilir. On yiikleme ile
malzemeye temas saglanir. Sertlik Ol¢limiinde 6n yiikleme ile baslangi¢ noktasi
tespit edilmis olur. Daha sonra cihazin ibresi sifira ayarlanarak kalan agirliklar
yliklenir. Bu durumda ucun, sertligi dl¢iilen numuneye batmasi beklenir. Bir siire

sonra son yliklenen agirlik kaldirilarak sertlik degeri gostergeden okunur. Sekil
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3.4’te Rockwell sertlik 6lgme yonteminin sematik gosterimi verilmistir. Sekildeki

gibi batic1 u¢ numuneye batirilir ve batma derinligi 6l¢iiliir.

Sekil 3.4. Rockwell Sertlik Olgme Yonteminin Sematik Gosterimi.

Tablo 3.2°de sertlik 6lgme yontemleri karsilastirilmistir.
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Tablo 3.2. Sertlik Olgme Yoéntemlerinin Karsilastirilmasi [27]

Brinell Vickers Knoop Rockwell
Batic1 U¢ 10 mm¢elik  Elmas Piramit Elmas Piramit Elmas Koni
Veya"V ol'tjram 1/8 ing ¢apinda
karbiir kiire celik kiire
1/16 ing ¢apmda
celik kiire

Batma izinin Sekli

/‘\

>

Yandan o
Goriiniis ---:E
=111 1_ l
hit =400
Ustten b J
Goriiniis il
@
Yiik P P P P
Sertlik e _
Formiilit H,= 2P H, =2FSH(29/2) H = P 150k = } 105001
(DOD ~d) &d Gro Mg e
100kg =
3 kg =
Wk B
kg Fe=
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3.1.2. Cekme Testi

Cekme testi; malzemelerin mekanik 0Ozelliklerini belirleyen ve malzemelerin
ozelliklerine gore siniflandirilmasini saglayan onemli bir ozelliktir. Cekme testi;
malzemenin sabit sicaklikta, belirli bir hizla koparilincaya kadar ¢ekilmesi ile elde
edilir. Bir baska ifadeyle, malzemenin uygulanan kuvvete kars1 gosterdigi direncin

Olciilmesi ile elde edilebilen mekanik bir testtir.

Malzemeye c¢ekme kuvveti uygulanirken, ayn1 zamanda malzemenin uzamasi da
kaydedilir. Malzemeye uygulanan kuvvet (zor) akma noktasinin altinda ise, bozulma
elastiktir. Bu bolgede malzeme elastik deformasyona ugramistir. Elastik
deformasyon tersinir bir olaydir. Bu bolgede kiiclik uzamalar olur. Yiik
kaldirildiginda malzeme orjinal haline doner. Malzemeye uygulanan kuvvet akma
noktasini gecerse, deformasyon yani bozulma geri doniisiimsiiz olur, malzeme ya
kirilir ya da plastik deformasyona ugrar. Plastik bolgede deformasyon tersinir
degildir ve malzemenin kirilmasi ile son bulur. Dislokasyon hareketleri ile atomik

baglar yeniden diizene girer.

Cekme diyagramindan elde edilen baz1 veriler asagidaki gibi siralanabilir:

= Elastisite katsayisi
= Rezilyans

= Akma gerilmesi

* (ekme dayanimi
= Uzama

= Deformasyonun zamana baglilig1 (Anelastisite etkisi)
3.1.2.1. Elastisite Katsayis1 (Young Modulii)

Thomas Young, 1810 yilinda malzemelerin elastik olarak nasil deforme olduklarini
belirlemek amaciyla, elastisite katsayist ya da Young modiilii denilen 6nemli bir
sabiti tanimlamigtir [28]. Sekil 3.5 zor ile zorlanma arasindaki iligskiden elde edilen
elastisite katsayisinin tespiti hakkinda bilgi vermektedir. £ ile gosterilen Young

modili,
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W

Sekil 3.5. Elastisite Modiilii [28]

o
E=— (34)
&
ile verilir. Buradaki ¢ gerilim ve & birim uzamadir. Hook yasasi olarak da bilinen bu

bagintidaki ¢ekme elastisite modiiliine Young modiilii denir.

Elastisite katsayisi, metaller ve alasimlarinin atomlar1 arasindaki bag gerilmeleriyle
ilgilidir ve malzemenin birim uzamasindaki gerilme miktar1 olarak tanimlamak
miimkiindiir. Yiiksek elastiklik moduliine sahip metallerin eski hallerine donmeleri
zordur. Bir malzemenin elastisite katsayist arttik¢a, esnekligi azalir. Malzemenin
elastisite modulii sicaklikla ters orantilidir. Bazi malzemelerin elastiklik modiilleri

Tablo 3.3’te verilmistir.
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Tablo 3.3. Baz1 Metallerin Oda Sicakligindaki Elastiklik Modiilleri [29]

Malzeme Elastiklik Modulii (kg/mm®)
Aliiminyum 7%x10°
Berilyum 26x10°
Kobalt 21x10°
Bakir 11x10°
Demir 21x10°
Kursun 1,8x10°
Magnezyum 4,5x10°
Molibden 33x10°
Nikel 21x10°
3.1.2.2. Rezilyans

Malzemenin elastik sekil degistirmesi esnasinda absorbe ettigi enerjiyi, sekil
degisimine neden olan kuvvetin kaldirilmasi ile geri verme ozelligine rezilyans
denir. Sekil 3.6’daki elastik bolgenin altinda kalan alan, malzemenin absorbe ettigi

enerji miktar1 olarak tanimlanir.

Sekil 3.6. Gerinme, Gerilme ve Rezilyans liskisi
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U, malzemenin absorbe ettigi enerji, yani rezilyans olup

Up=—5"= 3.5)

ile verilir. Buradaki R, maksimum elastik gerilme; €, elastik bolgedeki maksimum

birim uzama ve E FElastisite katsayisidir.
3.1.2.3. Akma Gerilmesi

Malzeme {lizerine uygulanan ¢ekme kuvveti sabit oldugu halde, sekil degisiminin
onemli derecede arttifi ve c¢ekme diyagraminin diizensizlik gosterdigi gerilme

degerine akma gerilmesi denir.

Sekil 3.7°de 6zel akma gosteren malzemelere ait gerilme (o)-birim uzama ()
diyagrami bulunmaktadir. Baz1 malzemelerde, 6zellikle diisiik karbonlu bir ¢elikte
bir iist akma bir de alt akma noktas1 bulunur. Akma gerilmesi olarak en alt akma
gerilmesi esas alinir. Bu bolgedeki inis ¢ikislar dislokasyonlarin ve engellemelerin

astlmasi sebebiyledir.

a

Kopma

Sekil 3.7. Ozel Akma Gosteren Malzemelerde Miihendislik Gerilmesi [29]

Malzemelerin akma ve ¢ekme mukavemetleri dnceden yapilan 1s1l iglem, iclerindeki
safsizlik seviyeleri ve 1stya maruz kalmalar1 sebebiyle degisir. Bu degisikligin

sebebi de malzeme i¢indeki dislokasyonlardir.
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3.1.2.4. Cekme Dayanimi

(Cekme diyagramindaki maksimum gerilme degerine ¢ekme dayanimi adi verilir. Bu
degerden sonra, malzeme kopuncaya kadar uzamaya devam ederken gerilme diiser
veya sabit kalir. Bu gerilmeye kadar malzemenin kesiti her tarafta ayni oranda
azalirken, bu gerilmeden sonra malzeme belli bir bolgede biiziiliir ve kopar. Tablo

3.4’te fakli elementler i¢in gekme mukavemetleri verilmistir.

Tablo 3.4. Farkli Malzemelerin Cekme Mukavemetleri [30]

Element Cekme Mukavemeti (MPa)
Aliiminyum 40-50

Bakir 210

Altin 100

Demir 350

Nikel 140-195

Glimiis 170

Titanyum 240-370

3.1.2.5. Uzama (%)

Malzemeye c¢ekme testi uygulandiginda, uygulanan kuvvetle birlikte uzama
miktarinin arttig1 goriiliir. Yiizde uzama, malzemenin ortalama uzama miktarinin, ilk

uzunluguna oraninin yiizdesi olarak tanimlanir. Malzemelerin yiizde uzamalari,

Uzama (%) = ?—lx 100 (3.6)

0

ifadesinden hesaplanir. Buradaki A/ =/—/; uzama miktari, /, malzemenin ilk

uzunlugudur.
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3.1.2.6. Elastik Deformasyonun Zamana Baghhg1 (Anelastisite Etkisi)

Elastik deformasyonun zamana baglilig1 anelastisite olarak tanimlanir. Genellikle
metalik malzemeler i¢in elastik deformasyonun zamandan bagimsiz oldugu kabul
edilir. Oysa elastik deformasyon zamanla yakindan iligkilidir. Malzemeye ilk
ylikleme uygulandiginda yiikte gevseme olur. Malzemenin bu davranigina

anelastisite denir.
Metallerde anelastisite etkisi, normalde ¢ok kiiciik olmakla birlikte plastikler i¢in bu
etki ¢cok 6nemlidir. Buna visko-elastik davranis denir.

Sekil 3.8’de ¢elik bir numuneye ait ¢ekme diyagraminda malzeme igin elde

edilebilecek bilgiler sekil lizerinde gosterilmistir.

— _ Kopma
Cekme Davanimi
Akma Dayanmim
—  Dayammm — ¢ _
o0 0 00
L X X N N J
200 o000 00
= (X N N N
z ——
E Plastik Sekil
= o Dedistirme
= /
& e Elastikivet Modiilii
1My
I l ] l ] ] | |
0 0,002 0,004 0,020 0,060 0,1

Gerinim

Sekil 3. 8. Celik Bir Numune i¢in Gerilmenin Birim Uzamayla Degisimi [31]
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3.2. Termal Ozellikler

Metalik malzemelerde iyonlar sicakligin artmasiyla bulunduklar1 denge
pozisyonunda titresirler. Titresim genliginin artmasiyla da i¢ enerjide artis gozlenir.
Sicakligin artmast ayn1 zamanda elektronlarin daha yliksek enerji seviyelerine
cikmasina neden olur, dolayisiyla i¢ enerji yine artar. Yariiletken ve yalitkanlarda,
yasak enerji bolgesinin bulunmasi az sayida elektronu daha yiiksek enerji seviyesine

cikaracagindan, i¢ enerjideki artig ihmal edilebilecek seviyededir.
3.2.1. Is1 Kapasitesi ve Oz 1s1

Bir Q 1sisinin bir cisme verildigini ve bunun bir AT sicaklik farkinin ortaya
cikmasina neden oldugunu farz edelim. Cisme verilen 1sinin, cisimde meydana gelen
sicaklik degisimi oranina 1s1 kapasitesi denir, biiyiik ‘C” harfi ile gdsterilir, birimi

cal/K’dir:

_do
C= T (3.7)

Is1 kapasitesi iki sekilde ol¢iiliir. Birincisi sabit basing altinda, ikincisi sabit hacim

altinda yapilan dl¢timlerdir ve

oU oU
Cr :[a—Tl ©r :[a—Tl (3.8)

seklinde gosterilirler. Deneysel ¢aligmalarda malzemelerin hacimlerini sabit tutmak
miimkiin olamayacag1 i¢in 1s1 kapasitesi Olglimleri sabit basing altinda, teorik

caligmalarda ise sabit hacim altinda incelenir.

Bir katiya sicakligini arttirmak i¢in verilmesi gereken Kelvin basina 1s1 miktarina 6z

1s1 denir. Oz 1s1 kiigiik ‘c’ harfi ile gosterilir. Birimi cal /gr K’ dur.

Genellikle, sabit basing altinda 6l¢iilen 6zis1 degerleri, sabit hacim altinda ol¢iilen
degerlerden farklidir. Kat1 ve sivilarda, bu iki deger arasindaki fark, genellikle %]1-
3 mertebesindedir. Gazlarin ise sabit basing altindaki 1s1 kapasitesi degerleri ile sabit

hacim altindaki 1s1 kapasitesi degerleri arasinda biiytik farklar vardir.
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Herhangi bir sicaklikta bir maddenin gercek 6z 1sisin1, sonsuz kiigiik bir d7 sicaklik
degisimini goz Oniine alirsak ve bu sicaklik yiikselmesini ortaya ¢ikarmak igin

gerekli 1s1y1 dQ ile gosterirsek;

dQ =m. c. dt (3.9

olur. Bu ifadenin integrali alindiginda Q;

Q:mjcdt (3.10)

4

seklinde elde edilir. Genel olarak 6z 1s1 (¢) sicakligin bir fonksiyonudur. Sekil 3.9°da

metallerin oda sicakliginda 6z 1silarinin atom numarasiyla degisimi verilmistir.

Metallerin T=25 C Oz Is1 Kapasitelerinin Atom Numarasiyla Degisimi
3800
. *alkali metaller
3600 Li .
*toprak alkali metaller
3400 *diger metaller
3200 *gegis metalleri
2000 *lantanidler
*aktinidler
2800
— 2600
X
=
= 2400
=
= 2200
= 2000
~ Be
= 1800 .
X
> 1600
~
o 1400
Na
1200 .
1000 Mg,
L]
800 Al K
ri
600 *, Cr .
S(: . -Fe NI zn Sr
e e 0
400 e Rb
MnCoC.u * 'oo,Z: MoRuPdCdSn Cs |,
200 Ga Y*®® eseece, ®ee Lu Tage Ir Au Tig;
. Ra Ac
Nb _ rrA9In Ba *0cesv0e%00s N
0+ °Tc Hf W og Pty, Pb
0 5 10 15 20 25 30 35 40 45 50 55 €0 65 70 75 80 8 90 95
Aom  Numarasi

Sekil 3.9. Metallerin Oda Sicakhiginda (T=25 °C) Oz Isilarmin Atom Numarasiyla
Degisiminin Incelenmesi
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3.2.2. Is1 Kapasitesi Modelleri

Malzemelerin 1s1 kapasitelerini hesaplayabilmek i¢in Onerilen modeller sirasiyla

Klasik, Einstein ve Debye modelleridir.
3.2.2.1. Klasik Model

Kat1 icerisindeki atomlar bulunduklar1 yapiya harmonik bir kuvvetle baghdir. Kati
1sitildi1 zaman atomlar ‘E’ enerjisi ile konumlar1 etrafinda titresirler. Orgiiniin
toplam enerjisi;

U =3N<E> = 3NkT (3.11)

ile verilir. Sabit hacimdeki gibi 1s1 kapasitesi ise;
Cv= [8—Uj =3Nk =3R (3.12)
oT ),

seklinde ifade edilir. Buradaki Nk = R olup ideal gaz sabitidir.

Klasik model ile deneysel veriler yiiksek sicaklik bolgesinde uyusmakta, ancak
diisiik sicakliklarda uyusmamaktadir. Klasik modelde elde edilen 1s1 kapasitesi sabit

ve sicakliktan bagimsiz olup Sekil 3.10°da verilmistir.

Cor

F 3

3k

» T (K)

Sekil 3.10. Klasik Modelde Is1 Kapasitesinin Sicaklikla Degisimi
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3.2.2.2. Einstein Modeli

Klasik modelin eksik olan yani, harmonik osilatoriin enerji hallerini siirekli kabul
etmesidir. Bu hesaplamalarda kuantum teorisine uymak icin faz uzayindaki
integraller yerine osilatoriin miisade edilen enerji halleri {izerindeki toplamlarin

alinmasi gerekir. Bir lineer harmonik osilatoriin #. hallerinin enerjisi [32-34,36-37];

E, :[n+%jhw (3.13)

ile verilir. Einstein biitiin osilatorlerin aynmiw, frekansinda titrestiklerini kabul

etmigtir. Termal enerjiye bagl 1s1 kapasitesi ifadesini;

A
C, =[6—Uj :3Nk[w"hj ¢ (3.14)
o Jy ( ("

kT

olarak elde etmistir.

Einstein sicaklig1 olarak;
kQ, = Woh

bagintisini saglayan O, degerinin tarifi uygun olmaktadir. Bu durumda 6rgiiniin 1s1

kapasitesi [34-36, 39];

[ Q) e
C, —3Nk[ - j (3.15)

seklinde bulunur.

Ok Q
E

Yiiksek sicakliklarda T>> Q. ise e’ ~1+ o alinabileceginden;
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C, ~ 3Nk[&j ! —=3Nk (3.16)
T (0
(%)

ifadesi elde edilir. Bu sonug, klasik sonug ile aynidir.

Diisiik sicakliklarda T<<Q,;

93 > o
el >>1ve C,,z3Nk(%j e 7

seklinde ifade edilir. Son bagmti 7 — 0 yaklasikli Klasik modele gore gergek
katilarin durumunu belirlemede bir ilerleme demektir. Bu modelde diisiik
sicakliklarda Cy’nin T sicakligina {iistel baglandigini gosterip gercek yalitkan
katilarda gegerli olan 7° kanununu vermediginden dolay1 dogru degildir. Bu sonug

teorik modelin bir miktar daha gelistirilmesi gerektigini gostermektedir.
3.2.2.3. Debye Modeli

Bu modelde N atomlu bir 6rgiide 3N normal titresim modu bulundugu esasina
dayanmaktir. Bu halde lineer zincirdeki atomik yer degistirmeler ayr1 ayr1 géz dniine
alinmayip, sistem biitiin olarak normal mod problemi seklinde incelenecektir.
Debye, Einstein modelindeki tek harmonik osilator frekansi yerine; sifirdan bir

maksimum veya x, kesilme frekansina kadar olan frekans araligini géz Oniine

almustir.

Debye 1s1 kapasitesi ifadesi asagidaki gibi elde edilir:

¢ o L |
Op

Op 4 x
j4 *C v (3.17)

e

T >> Q,, olacak kadar yiiksek sicakliklarda e* ~1+ x alinabilir. Dolayisiyla C,

ifadesi:
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> 0,/ 4
C, = 9Nk(iJ [ RSS2 (3.18)
X

2
D
elde edilir. Ist kapasitesi icin gelistirilmis olan Klasik, Einstein ve Debye

modellerinin sematik olarak karsilastirilmasi Sekil 3.11°de gosterilmistir.

Cw
Fy
e = i e
Klasik —
e
Debye /
| .__/
\ /
.-'-?J .
w Y |
7«’/ ',I Einstein
P g &
'_,.f’
."'J + T

Sekil 3.11. Klasik, Einstein ve Debye Is1 Kapasitesi Modellerinin Karsilagtirilmast
[39]

T << @, olan diisiik sicakliklarda enerji ifadesinin st limiti ‘oo’ alinabilir [40].

T* o X o X 4
- =7
CV —9Nk( ZJIO ex—_ldx C>|:.[O ex_ldx— %5:|
.. . 9 3 LT
Bundan hareketle enerji denklemimiz; U = gNkQD +§Nk7z — olur.
D
oUY 12 r 7
C, =[—j == Nin*| — (3.19)
aT vV 5 QD

elde edilir. Bu baginti ‘Debye™nin 7° kanunu’ adini alir ve yalitkan katilarda gok

diistik sicakliklarda elde edilen deneysel sonuglar1 dogrular.
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3.2.3. DSC ile Oz Is1 (C,) Olgiim Metodlar

DSC ile 6z 1s1 Olgiimii siirekli modda ve basamakli modda olmak tizere iki farkli

sekilde yapilmaktadir.

= Siirekli Modda C, Olgiimii (Referanssiz-Siirekli Modda C, Olgiimii, Referansli-
Siirekli Modda C, Olgiimii)

* Basamakli Modda C, Olgiimii (Referanssiz-Basamakli Modda C, Olgiimii,
Referansli-Basamakli Modda C, Olgiimii)

3.2.3.1. Siirekli Modda Oz Is1 (C,) Olgiimii

Siirekli 1sitma modu ile C, dl¢limii, DSC ile 6z 1s1 elde edilmesinde en ¢ok tercih
edilen basit ve hizli bir metoddur. Bu metodda; numuneli ve numunesiz olarak

alian veriler arasindaki fark analiz edilir.
3.2.3.1.1. Referanssiz - Siirekli Modda Oz Isi1 (Cp) Olgiimii

Referans madde kullanmadan siirekli modda C, 6l¢iimii yapabilmek icin Sekil
3.12°de goriildiigii gibi deneysel sartlart hemen hemen ayni olan iki ayr1 6l¢lim alinir

[41];

1. DSC nin her iki kab1 da BOS olan 6l¢ilim,

2. DSC nin bir kab1 BOS, digerinde NUMUNE olan 6l¢tim.

Bu iki sinyal arasindaki fark, numunenin 6z 1sis1 ile orantilidir. Bu fark, DSC

egrilerinin kalibrasyonu ile direk olarak termal gilice doniistiirtiliir.
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Sekil 3.12. Referanssiz - Siirekli Modda Is1 Akisi - Sicaklik Verileri [41]

Bu metod, referans kullanmadan her bir sicaklik degeri i¢in direk olarak C, degerini

belirleme imkan1 saglar. Metod i¢in onerilen formiil,

- HF,

HF,
CP(T)Num = = = dT (3'20)

Hassasiyet (T') Kiitle, g

seklindedir. Buradaki C,(7T)num numunenin ilgili sicakliktaki 6z 1sis1, HFnum

numunenin 1s1 akisi degeri, HFpos bos haznenin 1s1 akis1 degeri, Hassasiyet (T) DSC

: oo : . . e dT
cihazinin ilgili sicakliktaki hassasiyet katsayisi, Kiitlexym numunenin kiitlesi ve n
t

ise 1sitma hizidir ().
3.2.3.1.2. Referansh - Siirekli Modda Oz Is1 (C,) Olgiimii

Referans numune kullanarak siirekli modda C, 6l¢iim metodu standart numunelerle
kalibre edilen cihazlar i¢in gecerlidir. Bu tiir kalibrasyonlar erime ve faz gecisi gibi
termal olaylar i¢in ¢ok daha uygundur. SETARAM DSC 131 cihaz1 standart
numunelerle kalibre edilen bir cihazdir. Malzemelerin 1s1 kapasitelerinin belirlenmesi

amaciyla kalibrasyon yapilirken 6z 1sis1 bilinen standart numuneler (6r: safir)
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kullanilir. Bu metodla 6z 1s1 analizi yapabilmek icin Sekil 3.13°te gosterildigi gibi

deneysel sartlar1 hemen hemen ayni olan ii¢ ayr1 6l¢tim alinir [41]:

1. DSC nin her iki kab1 da BOS olan 6l¢iim,
2. DSC nin bir kab1 BOS, digerinde NUMUNE olan 6l¢iim,
3. DSC nin bir kab1 BOS, digerinde 6z 1s1s1 bilinen referans (safir)

numunenin oldugu dl¢tim.

Biitiin 6l¢timlerde 7; ilk sicakligindan 7y son sicaklifina ayn1 S 1sitma hiziyla ¢ikilir.

Hest Frowmw o TemperaturerC
4
- %0
/1\ 30|
i 2
Blark
| 0 — e - o 24 |
- /
| -2
zs-.-
| -4
| & 24|
-.-'a 1
Sample 1 22
=10
i - Reference
o 500 4000 4500 2000 2500 3000 3500 4000 4500 5000 S500 G000 Time's

Sekil 3.13. Referansli - Siirekli Modda Is1 Akisi - Sicaklik Verileri [41]
Referansli - Siirekli Modda C, Olgiimii metodunda numunenin 6z 1s1s,

HFNum _HFBOS ° KﬁtleRef

HFRef - HFBOS KﬁtleNum

Cp (T)Num = * Cp Ref (T) (321)
esitliginden elde edilmektedir. Buradaki C,(7)num numunenin ilgili sicakliktaki 6z
18181, HFxum numunenin 1s1 akist degeri, HFpos bos haznenin 1s1 akis1 degeri, HFrer
referans olarak kullanilan maddenin 1s1 akis1 degeri, Kiitlerer referans maddenin
kiitlesi, Kiitlenum numunenin kiitlesidir. Cprer (7) ise referans maddenin (safir) 6z 1s1

degeridir.
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Analizlerde dikkat edilmesi gereken noktalar sunlardir:
1) Genlikler rastgele birimlerle gosterilebilirler.

2) Biitiin olglimlerde ayni 1sitma hizi kullanildigi siirece 1sitma hizinin sonucu

etkilemeyecegi aciktir.

3) Kararli bir sinyal elde etmek icin 1sitma Oncesi ve sonrasi es-isilt bolgelerde

goriilen siireler yeterince uzun tutulmalidir.

4) C, formiilii uygulanmadan 6nce, yazilim her bir egri i¢in diizeltme yapmaktadir.

Egrilerde yapilacak olan diizeltmeler su sekildedir: Pratikte, es-1sili bolgelerde;

egriler ideal olarak 7, ve T, sicakliklarina Sekil 3.14’te oldugu gibi tam olarak
oturmazlar. Bu sebepten dolayr C, yazilimi 6nce deneysel egrileri diizeltmektedir.
C, formiilii uygulanmadan 6nce orijinal 4 genligini 4-4" farki dikkate alinarak

egrilerde diizeltme yapilir. Sekil 3.14’te noktali olarak gosterilen bu diizeltme, es-

1s1l1 bolgeler ve ramp kullanilarak, yazilim tarafindan yapilmaktadir [41].

£

IS1 AKISI (miW) Tf

D
ZAMAN (s)

Sekil 3.14. Referansli - Siirekli Modda Egrilerde Diizeltme [41]
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3.2.3.2. Basamakh Modda Oz Is1 (C,) Olgiimii

Oz 151, basamakli 1s1tma modunda da 6lgiilebilir. Bu metodla; verilen bir sicaklik
basamaginda 1sitilan numunenin termal etkisi integre edilir, numunenin ilgili sicaklik
basamagina ulasip dengeye ulasmasi beklenir. Bu durum metodun hassasiyetini

artirir.

Basamakli modda C, 6l¢limii i¢in yapilan iki ayr1 metod vardir:
1. Referanssiz - Basamakli Modda C, Olgiim Metodu,
2. Referansl - Basamakli Modda C, Olgiim Metodu.

Bu metodlar1 kisaca inceleyelim.

3.2.3.2.1. Referanssiz - Basamakh Modda Oz Is1 (C,) Ol¢iimii

Bu metodla DSC’lerle 6z 1s1 6l¢iimii yapabilmek i¢in Sekil 3.15°te gosterildigi gibi

deneysel sartlar1 hemen hemen ayni olan iki ayr1 6l¢iim alinir [41]:

1. DSC nin her iki kab1 da BOS olan 6l¢lim
2. DSC nin bir kab1 BOS, digerinde NUMUNE olan 6l¢tiim

Iki sinyal arasindaki fark numunenin 6z 1sis1 ile orantihidir. Bu fark, DSC’nin

kalibrasyon egrisiyle direk olarak termal giice doniistiiriiliir.

Hest FlowimW_ Blank Temperature/C
: 70

60|
50
wd

30

20000 22000 24000 26000 28 II!I!I] Time/s

Sekil 3.15. Referanssiz - Basamakli Modda Is1 Akisi - Sicaklik Verileri [41]
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Bu metod, safir gibi bir referans madde kullanmadan her bir sicaklik degeri i¢in

direk olarak C, degerini belirleme imkani saglar. Bu metodda kullanilan formiil,

Bos T

Co(T,>T)= ' (3.22)
I, +T,
Hassasiyet | - 5 w | Kiitle, (T, —T,)

Tin Tin
[ HF, dT - [HF,
T T

i+l i

ile verilir.
3.2.3.2.2. Referansh - Basamaklh Modda Oz Isi1 (C,) Olgiimii

Bu metot standart numunelerle kalibre edilen cihazlar igin gecerlidir. Olgiim
yapabilmek i¢in kalibrantin &z 1s1s1 bilinmelidir. Olgiim yapilabilmesi amaciyla Sekil
3.16’da gosterildigi gibi deneysel sartlar1 hemen hemen ayni olan {i¢ ayr1 6l¢iim

alinir [41]:

1. DSC nin her iki kab1 da BOS olan dl¢iim,
2. DSC nin bir kab1 BOS, digerinde NUMUNE olan 6l¢lim,
3. DSC nin bir kab1 BOS, digerinde 1s1 kapasitesi bilinen KALIBRANT 1n

oldugu ol¢tim.

Heat Flow/mW Blank ) TemperatureC
70

50 |

L0]

30 |

S——t . ,
20000 22000 24000 26000 28009 Timess

Sekil 3.16. Referansli - Basamakli Modda Is1 Akist - Sicaklik Verileri [41]

Her bir sicaklik artisinda ortalama sicaklik i¢in dlgiilen ortalama 6z 1st,
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Ti+l

.[ HFNum
Cooe T, > T,) = ;il T
[ HF,dT - [HF,, dT
T, T,

Ti+l
dT - [ HF,, dT
Ti

, Kiitley ¢ .C, [Tl +T,
Kiitle,, ™

kullanilarak elde edilir.

Buradaki HFnym numunenin 1s1 akist degeri, HFpos bos haznenin 1s1 akis1 degeri,
HFger referans olarak kullanilan maddenin 1s1 akist degeri olup birimleri mW
cinsindendir. Kiitlerer referans maddenin kiitlesi, Kiitlenum numunenin kiitlesidir.

Corer (T) ise referans maddenin (safir) 6z 1s1 degeridir.

Bu tez calismasinda 30 pum kalinligindaki FesNigB2p metalik caminin DSC
analizleri yapilmugtir. Referansh - Siirekli Modda C, Olgiimii Metodu ile esitlik

(4.3)’ten 0z 1s1 elde edilmistir.
3.3. Elektriksel Ozellikler

Metaller kristal yapili olduklarindan; Schrédinger esitliginin  ¢ozlilmesiyle
elektronlarin  enerji  bantlar1 hesaplanabilir. Bdylece metallerin elektriksel
Ozdirengleri hakkinda bilgi edinilebilir [42]. Ancak bu durum, amorf yapiya sahip
metalik camlar i¢in gegerli degildir. Ciinkii diizenli bir yapiya sahip olmayan

metalik camlar i¢in Schrodinger denkleminin genel bir ¢6ziim ifadesi yoktur.

Metalik camlarin elektriksel 6zdirenglerinin sicakla degisimi, sivi metallerinki ile
benzerlik gostermektedir. Genel olarak metalik camlarin elektriksel iletkenligi,

kristal yapili malzemelere oranla daha diisiiktiir.

3.3.1. Elektriksel iletkenlik

Elektriksel iletkenlik bir iletken malzemeye uygulanan elektriksel alan etkisinde yiik
tagtyicilarinin  uzak mesafeli hareketleri sonucu olusur. Metallerde serbest
elektronlar eksi kutuptan artt kutba dogru hareket eden negatif yiik tasiyicilaridir.
Genelde siv1 eriyiklerde goriilen iyonsal iletkenlikte ise pozitif yiiklii anyonlar ve

negatif katyonlar (bunlar elektron degil molekiil veya atomdur) elektriksel alan
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etkisi altinda ortamda hareket ederek iletkenligi saglarlar. 1 (cm) boyunda 4 (cm?)

kesitli iletken i¢in Ohm kanunu geregi;

V=IxR (3.24)

olarak verilir. Burada gerilim V' (volt) ve akim 4 (amper) birbirlerine bir oranti

katsayist direng R (ohm) ile baglidir. Ve ortamin iletkenligini belirler. Burada;

R=p. /A (3.25)

olur. p ortama gore degisen bir katsayidir. Birimi Q.cm’dir.

3.3.1.1. DC iki Nokta Yontemi

Elektriksel 6l¢iim metodlarindan biri, DC iki nokta dl¢iim yontemidir. Sekil 3.17°de

goriildiigli gibi problar hem akim hem de gerilim probu olarak kullanilmaktadir.

Giic
Kaynag

Ampermetre

Voltineire

L
L

Sekil 3. 17. DC Iki Nokta Ol¢iim Yénteminin Sematik Gosterimi

Burada toplam direng;

R, :? =2R +2R ,+R, (3.26)

seklinde ifade edilebilir. Burada R, metal probun kontak direnci, R, prob altindaki

ylizey direnci, R iletken direncidir.
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3.3.1.2. DC Dort Nokta Yontemi

DC Doért nokta yontemi, 6zdireng 6lgmek i¢in kullanilan en yaygin yontemlerden
biridir. 1916 yilinda Wenner tarafindan gelistirilmistir. 1954 yilinda ise Valdes

yariiletken levhalarin 6zdirenclerini 6l¢mek icin kullanmistir [42].

Klasik diizenlemesi ise su sekilde ifade edilebilir: Dogrusal bir diizlem iizerinde 4
prob esit araliklarla yerlestirilir ve diizlem tlizerinde ayni hizada bulunmak sartiyla;
iki dis prob (1. ve 4.) lizerinden akim verilir ve iki i¢ problar (2. ve 3.) araciligiyla

elektrik potansiyeli dl¢iiliir.

DC Dért nokta yonteminde malzeme geometrisinin bilinmesi de biiyiik 6nem tasir.
Test edilen yapilarin biyiikliigii ve problar arast mesafenin, ol¢iillen akim ve

elektriksel potansiyeli nasil etkiledigini bilmek dnemlidir.
Sekil 3.18’de goriildiigii lizere, dis problardan bir I akim1 gegirildiginde 6zdireng;

p=(V/DWCF (3.27)

Burada CF diizeltme faktorii (sabit), W ise kalinlik olarak verilmistir.

Ciie
Kawmas

Ampenneire

Voltmetre

Sekil 3. 18. DC Dért Nokta Olgiim Yonteminin Sematik Gosterimi

b2 V V
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Olgiimler; dis problara akim verilip, i¢ problardan voltajin okunmastyla elde edilir.

R=4534zj (3.29)

p=W.R (3.30)

Esitlik (3.29) ve (3.30) kullanilarak, okunan voltaj degeri ile birlikte gerekli

hesaplamalar yapilir ve 6zdireng tayin edilir.
3.3.1.3. Degmesiz Ozdiren¢ Yontemi

Manyetik indiiksiyon olarak da bilinen Degmezsiz Ozdireng Y®éntemi’nde, dlgiim
cihaz1 bes sarimdan olusur [43]. Olgiim yapilacak olan kristal, on sarimli birincil ve
on sarimli ikincil sarim arasina paralel olacak sekilde yerlestirilir. Kristal uglart
arasinda degisken manyetik alandan kaynaklanan bir elektriksel alan olusur. Olusan

elektriksel alanin biiyiikligii, kullanilan malzemenin 6zdirencine baglidir.

Olgiim sirasinda, birincil sarimdan akim gegirilerek manyetik alan olusturulur;
kristal yerlestirilmeden ikincil sarginin uglarindan, Maxwell yasasina gore olusan
indiiksiyon elektromotor kuvvet ya da siniisel gerilim degeri okunur. Kristalin
yerlestirilmesiyle ikincil sarginin uglar1 arasindaki siniisel gerilim kristalin 6zdirenci

oraninda degisime ugrar. Bu 6l¢limlerden yararlanarak 6zdireng degeri tespit edilir.
3.4. Manyetik Ozellikler

Metalik camlar, yumusak manyetik malzemelerdir. Homojen yapilarindan dolayi,
diistik manyetik koersiviteye, yiiksek kalict miknatislanmaya, diisiik histerisis
kayiplarina ve yiiksek manyetik gecirgenlige (1) sahiptirler. Yapt kusurlarinin

olmamasi, domen yapilarindaki bozukluklarin azalmasini saglar.
3.4.1. Manyetik Duygunluk

Malzeme, B dis manyetik alan igerisine konuldugunda, M miknatislanmas1 meydana

gelir. Malzeme i¢indeki manyetik alan (B[¢ );
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B, =M + u,M (3.31)
olur.

B, asin iletken malzeme igin 0 olacaktir. Birim hacim bagma dipol moment

magnetizasyon (M) olarak isimlendirilir. Manyetik alan ve manyetizasyon

arasindaki bagnti;

1= (3.32)

seklinde olacaktir. Burada y manyetik duygunluktur [44]. Manyetik duygunluk
malzemenin tiirliniin tespiti agisindan Onemli bir degerdir. Pozitif manyetik
duygunluga sahip malzeme paramanyetik, negatif manyetik duygunluga sahip

malzeme diamanyetik olarak adlandirilir.
3.4.2. Manyetik Gegirgenlik (x)

Manyetik gecirgenlik (), herhangi bir malzemeden manyetik kuvvet ¢izgilerinin ne
Olgiide kolaylikla gectigini gosteren biiyiikliikk olarak tanimlanir. Manyetik aki
yogunlugu (B) ve manyetik alan siddeti (H) ile degisir [44].

Manyetik alan siddeti H, manyetik gecirgenlik ile ters orantili olarak degisir. Yani H
kiigtik ise, manyetik gecirgenlik biiylik; A biiylik ise manyetik gegirgenlik kiiciik
olacaktir. Miknatislanma doyum noktasina ulastiginda manyetik gecirgenlik sabit

olarak kabul edilecek, bu noktadan sonra ise kiiciik degerler alacaktir.

3.4.3. Manyetik Alanla Sekil Degisimi

Demir esasli malzemeler; manyetik alana maruz birakildiklarinda birbirine yakin
atomlarin manyetik dipolleri kismen de olsa es yonliilesir ve malzeme gegici ya da
kalict miknatislanma sergilemeye baglar. Bu 6zellige sahip malzeme gurubuna

ferromanyetik malzemeler denir.

Demir (Fe), nikel (Ni) ve kobalt (Co) manyetik olarak oldukca kuvvetli maddeler

olduklarindan bu maddeler ferromanyetik maddelerdir. Bu maddeler zayif bir dis
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manyetik alan i¢inde bile birbirlerine paralel olarak ydnelmeye ¢alisan manyetik
dipol momentlere sahiptirler. Dis manyetik alan kaldirilsa bile madde igerisinde
paralel olarak yonelen dipol momentler ayni yonde siirekli olarak kalmaya devam
ederler. Bu etki manyetik dipol momentlerinin birbirleriyle etkilesimden

kaynaklanir.

Ferromanyetik malzemelerin en énemli 6zelliklerinden biri manyetik alana maruz
birakildiklarinda sekil degisikligine ugramalaridir. Bu malzemeler yapilarinda,
homojen manyetik kutuplanmis bolgeler olarak bilinen ve domen adi verilen
bolgelerden olusur. Malzeme manyetik alana maruz birakildiginda domenlerin bolge
sinirlarinda kayma meydana gelir ve domenler donerler. Bu da malzemede sekil

degisikligine neden olacaktir.
3.4.4. Curie Sicakhg:

Pierre Curie, 1880 yilinda piezoelektrik olayini, 1893’te ise miknatisin sicakliga
bagliligin1 aciklayan ‘Curie Yasasi’m1 ortaya koymustur. Bu yasaya gore;
ferromanyetik malzemelerin manyetik 6zellikleri Curie sicakligi (7.) adi verilen
sicakligin iizerinde degisir. Tablo 3.5’te bazi malzemelerin Curie sicakliklari

verilmistir.

Tablo 3.5. Kompozisyona Bagli Olarak Curie Sicakliklarinin Degisimi [4]

Kompozisyon Curie Sicakhig1
FesoBao 375°C
Feg1B13,5S13,5C 370°C
Fe73B13Sig 415°C
Fe4oNisBao 400°C
Fe3oNizoMo04SisB12 260°C
CosgNijoFes(BSi)z; 270°C
Fe77Cr,SisB1» 365°C
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3.4.5. Histerisis Egrisi

Sekil 3.19°da ferromanyetik bir malzemenin sematik histerisis egrisi goriilmektedir.
Baslangicta manyetik momentler, daginik vaziyettedirler. Manyetik alan siddeti (H)
artirillirsa, manyetik momentler manyetik alan yoniinde yonelmeye baslayacak ve
miknatislanma (magnetizasyon) doyum noktasina ulasacaktir. Bu durumda malzeme
miknatislanacaktir. H azaltildiginda ise miknatislanma azalacak ve manyetik alan
siddeti 0 oldugunda dahi malzeme hala miknatislik 6zelligi gosterecektir. H yonii
degistirilip, negatif yonde H uygulandiginda miknatislanmanin 0 oldugu bir durum
gozlenecektir. Bu yondeki H artirilmaya devam edilirse, ters yonde manyetik
momentler diizenlenecek ve doyum miknatislanmasina yeniden ulasilmis
olunacaktir. (-) yondeki manyetik alan siddeti azaltildiginda ise; hala kalict
miknatislanmanin oldugu gozlenir. Bu durumda olusan bu egriye ‘Histerisis Egrisi’

denir.

Hc

¥

Sekil 3.19. Ferromanyetik Bir Malzemenin Histerisis Egrisi
3.4.6. Hall Olay1

1879 yilinda Amerikan fizik¢isi Edwin Hall, akim tasiyan bir metal levhaya akim
yoniine dik dogrultuda bir manyetik alan uyguladigi zaman, levhanin diger iki
kenar1 arasinda bir potansiyel fark meydana gelir. Bu olaya ‘Hall Olay1’ denir [45].

Sekil 3.19°da Hall olayinin sematik gdsterimi verilmistir.
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Hall olay1 ile manyetik alanin biiyiikliigii, ylik tastyicilarinin igareti ve yogunlugu
hakkinda bilgi edinilebilir. Hall olay1 bir iletkendeki yiik tasiyicilarinin hizlarim
belirlemek amaciyla da kullanilan bir ydntemdir. Uygulanan gerilime karsi

kazanilan ortalama hiza siiriikklenme hiz1 (v,;) denir.

Hall olayin1 gézlemek icin, akim tasiyan bir iletkene bir manyetik alan uygulanir.
Sekil 3.20°de gosterildigi gibi /, x yonilinde ve B, y yoniinde oldugu zaman, hem
pozitif ve hem de negatif yiik tagiyicilart manyetik alan i¢inde yukar1 dogru saparlar.

Hall gerilimi, a ve ¢ noktalar1 arasinda dl¢iiliir.

Sekil 3. 20. Hall Olaymin Sematik Gosterimi [45]

Siiriiklenme hiz1 ile hareket eden elektronlar, F, = gv, x B seklinde bir manyetik

kuvvetin etkisinde kalip, yukar1 dogru saptirilarak iist kenarda, pozitif yiikler ise alt
kenarda toplanirlar. Elektrostatik alan nedeniyle yiik tasiyicilarinin gordiigi kuvvet,
manyetik kuvvet dengeleninceye kadar siirer. Denge durumuna ulasildiginda

elektronlar sapmazlar.

Sekil 3.21°deki gibi iletken kenarlar arasinda voltmetre ya da potansiyometre

yardimiyla, Hall gerilimi 6l¢iilebilir. Yiik tasiyicilar1 pozitifse ve pozitif x yoniinde

hareket ediyorlarsa gv, x B ile verilen yukar1 dogru bir manyetik kuvvetin etkisinde
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kalirlar. Bu kuvvet, iletkenin iist kenarinda pozitif yiiklerin, alt kenarinda da negatif
yiiklerin birikmesine neden olur. Bu sebepledir ki, olusan Hall geriliminin isareti,

elektronlarin sapmasindan kaynaklanan gerilimin ters isaretlisi olacaktir.
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Sekil 3.21. Hall Olayinda Yiik Dagilimlari [45]

Bir Hall olayr aygitinda yiik tasiyicilar1 negatif oldugunda, iist kenar negatif yiikli

hale gelir ve ¢ noktasi a’dan daha diisiik bir potansiyelde olur.

Yiik tastyicilart pozitif oldugunda ise iist kenar pozitif yiiklii hale gelir ve ¢ noktasi
a‘dan daha yiiksek bir potansiyelde olur. Her iki durumda da, kenarlar tam olarak
yiiklendikten sonra, yani; yiikleri birlestirmeye ¢alisan elektrostatik kuvvet gE,, ile

manyetik kuvvet gvsB arasinda bir denge olustugunda yilik tasiyicilart artik

saptirilamazlar.

Denge halinde yiik tastyicilarini etkileyen manyetik kuvvetin biyiikligi gv,B,

elektrostatik kuvvet olan g¢FE, ile dengelenir. Ey, ylik ayrimindan kaynaklanan

elektrik alanin biiyiikliigii olmak iizere;

qv,B=qE, (3.33)
E, =v,B (3.34)

elde edilir. Hall gerilimi ise;
V,=E,d=v,Bd (3.35
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seklinde ifade edilir. Burada d iletkenin genisligidir.

B ve d bilinenleriyle 6l¢iilen hall gerilimi yiik tastyicilarinin siiriiklenme hizini verir.

Malzemenin akimi dlgtilerek de yiik tasiyicilarinin yogunlugu () bulunabilir.
Siiriiklenme hizi;

1

v, =—o
! ngA

(3.36)

A iletkenin kesit alan1 olmakla birlikte, (3.35) ve (3.36) esitlikleri yardimziyla;

_18d

AV, =
" ngA

(3.37)

elde edilir. Sekil 3.19’a gore iletkenin kesit alan1 A=t.d seklinde ifade

edilebileceginden;
IB R,IB
AV, =—=-" (3.38)
nqt t
seklinde ifade edilebilir. Buradan Hall Katsayisi;
1
R, =— (3.39)
nq

seklinde ifade edilir [45].
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4. MATERYAL VE METOD

4.1. Numunenin Hazirlanisi

Bu ¢alismada incelenen Fe4oNisoByo metalik cami; en yaygin metalik cam iiretim
tekniklerinden biri olan ve Kesim 2.1.2°de detaylar1 verilen Diizlem Akighh Dokme

Metodu ile Sheffield Universitesi’nde tiretildi.

1,5 cm genisliginde, 10 cm uzunlugundaki numune yapilacak olan analizlere gore
uygun pargalara ayrildi. Tavlama islemi, Sekil 4.1°de gosterilen ve oOzellikle
elektriksel iletkenlik dl¢timleri i¢in kullanilan, sicakligi 1100 °C’ye kadar ¢ikabilen,
Protherm marka kiil firmninda gerceklestirildi. 500 °C sicakliga ayarlanan firinda
numuneler 5 dk, 10 dk, 30 dk, 60 dk ve 120 dk tavlanarak analizlere hazir hale
getirildi. Numune firin igerisinde ve firindan ¢ikarildiginda, sicaklik kaybinin
onlenmesi amaciyla yalitkan bir malzeme olan yutong tasi iizerine konuldu.
Tavlanan ve tavlanmayan numuneler, XRD ve sertlik analizleri i¢in tavlanmamis
numuneler de ¢ekme, elektriksel ve manyetik Ol¢limler yapilmak iizere analizlere

hazir hale getirildi.

Sekil 4.1. Tavlama Isleminde Kullanilan Protherm Kiil Firin1



4.2. Elementel Analiz

Elementel analiz, numunelerin kimyasal kompozisyonlarini tespit etmek igin
kullanilir. Numunelerin atomik ve agirlik¢a oranlart bu analiz sayesinde tespit
edilebilmektedir. Bu ¢alismada FesoNis9B,o metalik caminin elemental analizi, Sekil
4.2°de TruSpec Micro cihaz1 ile Erciyes Universitesi Teknoloji Arastirma ve
Uygulama Merkezi’nde yapilmigtir. TruSpec Micro elementel analiz cihazi,
homojen organik maddelerdeki C, H, N ve S bagimsiz dedektorler kullanarak,

eszamanli olarak 4 dk’dan daha kisa siirede analiz yapabilen bir cihazdir.

TruSpec Micro

Sekil 4.2. TruSpec Micro Elemental Analiz Cihaz1

Elemental analiz icin FesNigByo metalik cam, oOncelikle alkolle dikkatlice
temizlenerek numune tutturucuya yapistirildi. Calisilacak bdlgeye odaklanilarak,
ylizeyden itibaren belli bir derinlige kadar elementel analiz yapildi ve numune igin

kimyasal kompoziyonlar belirlendi. Elde edilen sonuglar Boliim 5’te verildi.
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4.3. X-Istm1 Kirinimi

Numunenin amorf yapida olup olmadigi elde edilen XRD deseni ile anlagilir. X-Isin1
Kirinim analizinin amaci, numunenin amorf yapisint ve derecesini irdelemektir.
XRD deseni tek ve genis bir pikten olusuyorsa numune amorf; bunun yerine belirgin

ve bagimsiz keskin pikler mevcutsa numunenin kristal yapida oldugu anlagilir.

Bu calismada XRD analizi icin Sekil 4.3’te goriilen Erciyes Universitesi’ndeki
Bruker AXS DS cihazi kullanildi. Cihaz; yiliksek gerilim jeneratorii 20 kV-60 kV ve
6 mA-80 mA araliginda full otomatik ve bilgisayar kontrollii olarak caligma
kapasitesine sahiptir. Sistem X-1s1m1 kacaklarina karsi korumali olan 6zel kabin
icerisindedir. Seramik X-iginlar1 tiipii ile donatilmis olup Cu seramik tiip
kullanilmaktadir. Numuneden difrakte olan X-isinlart Nal (TI) tipi sintilasyon
dedektorii ile toplanmakta ve sisteme bagli bulunan bilgisayar {initesi yardimiyla

degerlendirilmektedir.

Sekil 4.3. Bruker AXS D8 Model XRD Cihaz1
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Ayrica, tavlanmamis haldeki FesoNigB,o metalik caminin XRD analizi igin
Pakistan’da COMSATS Bilgi Teknolojisi Enstitiisii, Termal Uygulamali Fizik
Laboratuari’nda Panalytical X-Pert Pro XRD sistemi ile de dl¢iim alindi. 1,548 A°
dalga boyunda X-Isini iiretimi i¢in Cu tiip kullanilmistir. Analizde yiiksek gerilim
jeneratorii 40 kV ve 30 mA degerlerinde kullanilmistir. Sekil 4.4’te analiz igin

kullanilan cihaz goriilmektedir.

Sekil 4.4. Panalytical X-Pert Pro XRD Cihazi

4.4. Vickers Sertlik Ol¢iimii

Sertlik; bir metalin kalict sekil degistirmeye kars1 gosterdigi direncinin bir
Olctisidiir. Numune ne kadar sert ise islenebilirlik de o derece zor olacaktir. Bu
caligmada kullanilan metalik cam numunesinin sertligi; en sert malzemelerde dahi

kullanima elverisli olan Vickers sertlik 6l¢gme metodu ile dlgiilmiistiir.

Numuneler ¢ok ince oldugundan (30um) sertlik Ol¢limii yapabilmek i¢in Once
kaliplandi. Sekil 4.5’te goriildiigi lizere numuneler aliiminyum folyo {izerine
yerlestirildi, incelenecek yiizey alta gelecek sekilde ters ¢evrilerek yapiskanli
aliminyum folyoya tutturuldu ve numune kalib1 yerlestirilip, lizerlerine epoksi resin

dokiildii. Kaliptan 8 saat sonra ¢ikarilmak tizere kurumaya birakildi.
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Sekil 4.5. Sertlik Analizleri i¢cin Numunelerin Kaliplanmasi

Mikrosertlik degerleri Sekil 4.6’da goriilen Future-Tech marka FM—700 model
dijital mikrosertlik test cihazi ile 6l¢iilmiistiir. Dogrusal katilastirilan malzemelerin
mikrosertlik Ol¢limlerinde kullanilan bu cihazin sematik yapisi ise Sekil 4.7°de

gorlilmektedir.

Sekil 4.6. Mikrosertlik Test Cihazi

Vickers sertlik dl¢timiinde kullanilan batict ug, yiizeyleri arasinda 136° a¢1 bulunan

bir elmas piramittir. Darbelere kars1 daha hassas oldugundan en sert malzemeler bile
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bu metotla Ol¢iilebilir. Uygulanan yiikk 1 gr ile 1000 gr arasinda degismektedir.
Batict u¢ numuneye 5-30 saniye zarfinda uygulanarak, numunede piramit seklinde
iz olusturulmaktadir. Izin késegen boyutlar (d), cihaz mikroskobundan okunarak
alan belirlenir. Vickers sertligi (Hy)’ de, Brinell sertligine benzer sekilde, esitlik

(3.2)’de verildigi iizere uygulanan kuvvetin iz alanina boliinmesi ile belirlenir.

Okiiler
- @ Yiik uygulama
=0 iinitesi
[J

Objektif

Numuneye batan = (x10 ve x50)

elmas u¢ T

95 mm
480 mm
Numune
0o
Numune tutucu
tabla -—-
Panel dAl';;gnrlr?llegikapama
B
(0 _
Numunenin diigey
dogrultuda hareketini
é & saglayan kisim
‘ 410 mm

Sekil 4.7. Mikrosertlik Test Cihazinin Sematik Goriiniisii
4.5. Cekme Testi

Cekme testi numunelerin mekanik ozelliklerini incelemek ve mukavemetlerini
belirlemek amaciyla yapilir. Cekme testi ile numunenin elastiklik katsayisi,
elastiklik sinir1, uzamasi, ¢ekme dayanimi ve akma gerilmesi gibi 6zellikleri

hakkinda bilgi edinilir.

Numunenin c¢ekme testi Olciimii; Sekil 4.7°de gosterilen Erciyes Universitesi

Teknoloji Uygulama ve Arastirma Merkezi’'nde Shimadzu AG-XD50Kn c¢ekme-
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basma test cihazi ile dl¢lilmiistiir. Maksimum hiz uygulayabilme &zelligine sahip
olan bu cihaz; stroke, force ve stres kontrollii test yapabilme 6zelligine sahiptir. Test

alan1 500 mmx1060 mm, test hiz1 aralig1 0,005-1000 mm/dk’dur.

Sekil 4.8. Shimadzu AG-XD50Kn Cekme-Basma Test Cihazi

4.6. Diferansiyel Taramah Kalorimetri (DSC) Analizi

DSC (Diferansiyel Taramali Kalorimetri), numune ve referansin 1s1 akisi arasindaki
farki, kontrollii sicaklik degisimi uygulayip, sicakligin fonksiyonu olarak inceleyen
termal analiz yontemlerinden biridir. DSC; biri incelenen 6rnege, digeri referans
maddeye ait olmak iizere bir ¢ift kalorimetriden meydana gelir. Kalorimetrilerin
isiticilart ayni sicaklikta sabit tutulur. ki kalorimetreye baglanan giigler arasindaki
fark, numunedeki enerji degisim hizim1 Olgerek, zamanin fonksiyonu olarak
kaydeder. Malzemelere kontrollii sicaklik programi uygulandiginda olusabilecek
muhtemel degisimleri gosteren diferansiyel termogram semas: Sekil 4.9°da

verilmistir [46].
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Sekil 4.9. Malzemelere Kontrollii Sicaklik Programi Uygulandiginda Olusabilecek
Degisimleri Gosteren Diferansiyel Termogram Semasi [46].

Numunenin sicakliga kars1 verdigi tepkiler, numunenin kalitesi, yapisi, saflig1 ve

dayaniklih@: gibi birgok onemli dzellikleri hakkinda bilgi verir. Olgiimler Bozok

Universitesi, Enstriimental Analiz Laboratuari’'ndaki SETARAM DSC

131

kullanilarak yapilmistir. Bu cihazin sematik gosterimi Sekil 4.10°da verilmistir.
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Sekil 4.10. SETARAM DSC 131 sematik gdsterimi [42]
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SETARAM DSC 131’in baz1 6nemli teknik ozellikleri sOyledir: Diferansiyel
taramal1 kalorimetre cihazi 1s1 akis1 (Heat-Flux) tipindedir. Cihazin ¢aligma sicaklik
araligi; -170 °C ile +700 °C arasindadir. Is1 akisg Olglim araligi: -15pV< drift
<15uV’dur. Isitma hizi 0,001 ile 100 °C/dk arasinda programlanabilir. Cihazda
numune atmosferi olarak asal gaz (azot veya helyum), reaktif gazlar veya hava
kullanilabilmektedir. Bu gazlarin akis hizlari, gaz akis kontrol iinitesi vasitasiyla
ayarlanabilir. Cihazin sensor kisminda zamanla olusacak kirliligi diizenli olarak
gidermek icin otomatik temizleme programi bulunmaktadir. Cihazda -170 °C
sicakliga inebilmek icin sivi azot sogutma {nitesi bulunur. Cihaz, sivi azot ile de
400 °C den 0 °C ye yaklasik 3 dakikada, 400 °C den -70 °C ye ise yaklasik 4,5
dakikada sogutmaktadir. Analiz bittikten sonra cihazin sicakligi helyum tasiyici gaz
ve cihazda bulunan sogutma tinitesi kullanilarak 500 °C den 40 °C ye 10 dakikada
gelmektedir. Sogutma {initesi kullanmadan 30 dakikada sogutmaktadir. Bunun i¢in
ekstra fan ve vantilator sistemlerine ihtiya¢ duyulmamaktadir. Cihazin tiim kontroli
ve veri isleme fonksiyonlar: interface iinitesi PC/yazict ve Windows XP altinda
calisan yazilimiyla gerceklestirilir. Cihaz bir analizi gergeklestirirken Onceden
alinmis termograflar hafizadan ¢agrilarak veri manipiilasyon islemleri (multi taking)
yapabilme imkani verir. Sistem yaziliminin rapor formati tamamen kullanicinin
istedigi sekilde ayarlanabilir ve rapora Word, Excell gibi nesneleri eklenebilir.
Yazilimda termogram {lizerinde endotermik/ekzotermik reaksiyon, camsi gegis (T,)
noktasi, erime noktasi (Ty,), kristalizasyon noktasi (T.), termal dekopozisyon gibi
termal reaksiyonlar tespit edilip reaksiyon enerjileri ile reaksiyon sicakliklar:
termogram tizerinde gosterilebilmektedir. Yazilimda 1. ve 2. dereceden tiirev, zemin
diizeltmesi, piiriizsiizlestirme ve farkli termogramlarin tek pencerede gdsterilmesi

gibi veri iglemleri yapabilir.

DSC analizleri i¢in Oncelikle numune ve referanslarin kiitleleri ayri ayri1 hassas
terazide tartildi. 10 K/dk, 15 K/dk, 20 K/dk ve 25 K/dk 1sitma hizlar1 i¢in sirastyla
numunelerin kiitleleri 5,153 mg, 5,788 mg, 5, 268 mg, 5,545 mg ve 5,135 mg olarak
olgiildii. Referans madde olarak kullanilan safirin kiitlesi ise 17,629 mg olarak

Ol¢iildii. DSC cihazindan bos-bos, numune-bos ve safir-bos olmak iizere her 1sitma
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hiz1 i¢in analizler tekrarland1 ve HF-T verileri kaydedildi. Sonuglar Bolim 5’te

verildi.
4.7. DC Dort Nokta Yontemi Ile Elektriksel iletkenlik Ol¢iimii

Fe4oNigByo metalik cam numunesi i¢in Ozdireng Ol¢iimleri, DC Dort Nokta
Iletkenlik Ol¢iim sistemi ile yapildi. Numune, Sekil 4.11°de gosterilen yiiksek 1s1ya
dayanikli (1200 °C) ve yiiksek sicaklikta iletkenlik gdstermeyen aliiminadan
yapilmis iletkenlik 6l¢iim kitine yerlestirildi.

Sekil 4.11. Elektriksel Iletkenlik Ol¢iim Kiti [47]

Numune iizerine yaklasik 0,6 mm ¢apli 4 platin tel aralarindaki mesafe 1 mm olacak
sekilde temas ettirildi. Kontaklardan ikisi, numune iizerinden gegen akimi 6lgmek
amaciyla, diger ikisi de herhangi iki nokta arasindaki potansiyel farki 6lgmek
amaciyla kullanildi. Gii¢ kaynag1 olarak, Keithley 2400, data eldesi i¢in de Keithley
7700 multimetre, datalarin bilgisayara aktarilmasi ve cihazlarin kontrolii icin de
Keithley 488.2 Interface kart kullanildi. Sekil 4.12°de DC Dért Nokta iletkenlik

Olgiim Teknigi’nin ¢alisma prensibi gdsterilmistir.
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Sekil 4.12. DC Dért Nokta Elektriksel Iletkenlik Olgiim Teknigi Calisma Prensibi
[47].

4.8. Hall Olciim Sistemi

Numunenin 6zdireng ve Hall etkisi Ol¢iimleri van der Pauw teknigi kullanilarak
yapildi [48]. Son zamanlarda van der Pauw tekniginin gecerliligi ve termal yolla
iiretilen potansiyel hatalar1 ve manyetik direng¢ etkileri Look tarafindan tartigildi

[49].

Bu teknik, numune yiizeyinde dort kdsede simetrik dort kontak gerektirir. Sekil
4.13’te goriildiigli gibi akim gerilim degisimini izlemek i¢in sadece dort 6l¢iim; iki
ozdireng ve iki Hall voltaj1 6l¢ctimii yeterlidir. Bununla birlikte 6l¢iilen Hall voltaj

izerindeki diger etkiler Look tarafindan;

Vs =Vy +Vy +Viy +V, 4.1)

olarak verilmistir [49].

Manyetik alan1 varken, harici akima maruz kalmaksizin numunenin uglar1 arasinda
sicaklik farki olusursa elektronlar sicak bolgelerden numunenin sonlarindaki soguk
bolgelere hareket etme egilimi gosterirler ve bu yolla bir akim olustururlar. Olusan
bu akim, manyetik alanla dogru orantilidir. Bu olay (V) Nernst veya Nernst-
Ettingshausen etkisi olarak bilinir. Bu elektronlarin yayilmalar1 sicak ve soguk
bolgeler olusturur, bdylece tekrar bir Seebeck potansiyeli olusur. Bu potansiyel

Righi-Leduc potansiyeli (V%) olarak bilinir. Harici bir sicaklik degisimi olmasa bile
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numune kendisi bu degisimi olusturabilir. Ciinkii yavas (soguk) ve hizli (sicak)
elektronlar bdylece dahili olarak iiretilen Seebeck etkisi olusturur. Bunun aksine
harici olarak Seebeck etkisi bir potansiyel iiretir. Bu potansiyel (V%) Ettingshausen

etkisi olarak bilinir ve hem manyetik alanla hem de akimla orantilidir.

Akim ve manyetik alan degisimine bagli olarak maksimum dogruluk elde etmek ve
Ettingshausen, Nernst ve Righi-Leduc etkileri olarak verilen 1sisal olarak iireyen

potansiyelleri elimine etmek i¢in direng ve Hall etkisi dl¢timii yapildi.

Sekil 4.13. Direng (a ve b) ve Hall Mobilitesi (c ve d) Olgiimleri i¢in Sematik
Gosterimi.

Numune kalinligi, sadece hacimsel 6zdiren¢ ve Hall tasiyict yogunlugu igin
gereklidir. Yiizeysel 6zdireng ve Hall tasiyici yogunlugu icin bilinmesi gerekli
degildir. Olgiimii alinan numunenin sekli ve homojen olmamasi gibi sebepler
manyetik alan etkisindeki 6zdirengte degisime sebep olabilir. Yiiksek elektron
mobilitesine sahip malzemeler igin, bu etkiler ¢ok biiyiiktiir. Hall etkisinin

gozlendigi materyalin manyetik olmasi gerekmemektedir.
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Bu calismada FesoNigB,o metalik cam numunesi ic¢in ylizey o6zdirenci, tasiyici
yogunlugu ve Hall mobilitesinin manyetik alanla degisimi de incelendi. Olgiimler
Gazi Universitesi’nde, bilgisayar kontrollii Lake Shore yiiksek empedans sisteminde

yapildi. Sekil 4.14’te deneysel sistem goriilmektedir.

Sekil 4.14. Lakeshore 7700A Tipi Yiiksek Empedans Hall Etkisi Sistemi (1) He
Tiipii, (2) Kapali Devre He Sogutma Unitesi, (3) Vakum Pompast, (4)
Kryostat, (5) Magnet Sistemi, (6) Magnet Gii¢ Kaynagi, (7) Bilgisayar,
(8) Sicaklik Kontrol Unitesi, Ol¢iim Cihazlari, Anahtarlama Sistemi,
Manyetik Alan Olgiim Sistemi vb... Iceren Enstriiman Dolabi, (9) Su
Sogutma Sistemi

Kare formdaki numuneye giimiis pasta ile kontaklar alindi. Mikroskop altinda,
numunenin lizerindeki kontaklarin simetrisi ve fiziksel durumlart gozlendi.
Kontaklarin her biri i¢in, tel ile numune arasinda tam bir koprii olusturmast ve
numune tstiine diisen kismin dairesel simetri gostermesi planlandi. Ayrica tiim
kontaklar numuneye simetrik olarak diismiis olmasi saglandi ve dolayisiyla da van

der Pauw teknigiyle iyi sonuglar elde edilmesi saglandi.
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Kontaklar kurumaya birakilarak, kontaklarin saglamligindan emin olunduktan sonra

numune, kontaklara zarar vermeden ¢ok dikkatli bir sekilde numune tutucuya

yerlestirildi. Daha sonra bu aparat numune tutucuya lehimlenerek sabitlestirildi. Son

olarak, numune tutucu dikkatli bir sekilde kryostat icine yerlestirildi. Olgiimlerden

sonra ¢ikarilan numune dikkatlice lehimlendigi yerden ¢ikarildu.

Deney sisteminin blok diyagrami Sekil 4.15’te verildi. Sekilde goriilen sabit akim

kaynagi, elektrometre, anahtarlama sistemi, sicaklik kontrol iinitesi ve magnet giic

kaynagi1 Lake Shore HMS programu ile kontrol edilmektedir.

Tek yonlii veri iletimi

Cift yonlii veri iletimi

mmm  Vakum baglantist ‘ Vakum pompast
—  Bilgisayar mm He baglantisi
Sicaklik Kapali devre
kontrol iinitesi Kryo I He sogutma
stat unitesi
\ -
Sabit akim ]
kaynagi [ Anahtarlama !
sistemi
J
Gauss
’—‘ Magnet metre
— Ampermetre
Magnet
DC gii(; R Role DC gii(;
kaynagi kaynagi

Sekil 4.15. Hall Etkisi Ol¢iim Sistemi Blok Diyagrami
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5. SONUCLAR
5.1. X-Isim1 Kirinim Sonuclari

X-1s1n1 kirinimi analizleri yapabilmek ve tavlama igslemlerinde de kullanabilmek igin
numune, her biri 0,5 cm? olan kare seklinde 7 esit parcaya ayrildi ve her biri aseton
ile temizlendi. Oncelikle tavlanmamis FesoNigBo metalik caminin X-1smi1 kirinim
analizi Cu K, X-1s1m1 kirnim ile Erciyes Universitesi Teknoloji Gelistirme ve
Uygulama Merkezi’nde (TAUM) Bruker AXS D8 Model XRD analiz sistemi ile
yapildi. Ayrica, karsilastirmak amaciyla XRD analizi Pakistan’da COMSATS Bilgi
Teknolojisi Enstitiisii, Termal Uygulamali Fizik Laboratuari’nda Panalytical X-Pert
Pro XRD sistemi ile de yaptirildi. Sekil 5.1°de yapilan XRD sonuglar1 verilmistir.
Her iki XRD deseninde de kristal yapilarda oldugu gibi keskin bir pik gézlenmedigi

icin yap1 amorf yapidadir ve iki analiz arasinda bir uyum s6z konusudur.
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Sekil 5.1. Tavlanmamis Fe4oNis9B2o Metalik Caminin XRD Desenleri



Fe4oNigBy alasimi ve farkli kompozisyonlardaki FeNi alagimlarinin  kristal
yapisinin ve manyetik Ozelliklerinin incelendigi bir calismada yer alan XRD
desenleri Sekil 5.2°de verilmistir [50]. Fe-Ni faz1 i¢in ana kristallenme piki 43,45°
de gozlenmistir. FesoNisoB2o metalik caminin analizi, daha once yapilan analiz ile

ayn1 degerde pik verdigi i¢in uyum s6z konusudur [50].
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Sekli 5.2. Fe4oNisgByo ve FeNi Alagimlari icin XRD Desenleri [51]

Tavlama igleminin numunelerin amorf yapisi {lizerine etkilerini incelemek amacryla,
diger parcalar 500 °C’de 1sitilmis firinda sirast ile 5 dk, 10 dk, 30 dk, 60 dk ve 120
dk boyunca tavlandi. Tavlanan numuneler i¢in ayr1 ayrt XRD analizleri yapild.
Sekil 5.3’te tavlanmamis haldeki FesoNiyB,o metalik caminin XRD deseni ve
tavlama sonucunda elde edilen XRD desenleri goriilmektedir. Sekil 5.3
incelendiginde, numunenin amorf yapiya sahip oldugu, tavlama sonucunda keskin
piklerin olugmaya basladig1 ve tavlama siiresi arttik¢a kristallenmenin de arttigi

goriilmektedir.
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Sekil 5.3. Tavlanmamis ve 500 °C’de 5 dk, 10 dk, 30 dk, 60 dk ve 120 dk Siirelerle
Tavlanmig Fe4oNigB,o Metalik Cami igin XRD Analiz Verileri

67



5.2. Elementel Analiz Sonuglari

FesoNigoByy metalik caminin kimyasal bilesiminin tespit edilmesi amaciyla
elementel analiz yapilmistir. Numune i¢in elde edilen elementel analiz sonucu Sekil
5.4’te verilmistir. TruSpec Micro Elemental Analiz cihazinda bakir tiip kullanildig:
icin bor elementini ¢ozememistir. FesoNisByo metalik cami i¢in ortalama atomik
dagilimlar Fe: 50,65; Ni: 49,35 seklinde elde edildi. Analizler sonucunda Fe ve Ni
elementlerinin yaklasik olarak ayni orana sahip olduklar1 goriilmiis, analiz Cu tiipi

ile yapildig1 icin B elementi ¢oziilememistir.
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Sekil 5.4. Fe4oNisgB,o Numunesi i¢in EDX Analizi

5.3. Vickers Sertlik Ol¢iim Sonuclar

Fe4oNigByo metalik caminin Vickers sertlik (HV) 6l¢iimii Future-Tech marka FM-
700 model dijital mikrosertlik test cihazi ile yapildi. Numuneler sirasiyla test
cihazina baglanarak, Vickers yontemiyle ¢ok sayida Ol¢iim alindi. Vickers sertlik
6lgme yontemi ile yapilan analizlerde, uygulanan yiik 100 g’dir. Batici u¢ numuneye
7 sn zarfinda uygulanarak, numunede piramit seklinde iz olusturuldu. Izin kdsegen
boyutlart (d), cihaz mikroskobundan okunarak alan belirlendi. Kesim 3.1.1.2°de

aciklandig1 gibi uygulanan kuvvetin iz alanina béliinmesi ile Vickers sertlik degeri
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Olgiildii. Tablo 5.1’de FesoNigB2o numunesi i¢in tavlama siiresine bagli olarak

ortalama mikrosertlik 6l¢iim degerleri verildi.

Tablo 5.1. FesNigBy Numunesi i¢in Tavlama Siiresine Gore Ortalama
Mikrosertlik Olgiim Degerleri

Tavlama Siiresi (dk) Ortalama HV (GPa)
Tavlanmamig 5,18
5 9,29
10 10,63
30 10,13
60 9,58
120 8,21

Sekil 5.5°te FesoNis B2 metalik caminin Vickers sertlik degerlerinin tavlama siiresi
ile degisimi goriilmektedir. Sekil 5.5’te goriildiigl gibi, numune 10 dk tavlandiktan

sonra rahatlama (stress relaxation) basladigindan dolay:1 sertlik degerlerinde diisiis

gozlenmistir.
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Sekil 5.5. Fe4oNisoBoo Metalik Caminin Vickers Sertlik Degerlerinin Tavlama Siiresi
ile Degisimi.

Tablo 5.2°de saf Fe, Ni ve B elementlerinin ve bu elemetleri iceren bazi alasim ve
metalik camlarin sertlik degerleri verilmistir. Sertlik degerleri genel olarak
literatiirdeki degerlerle uyum igerisindedir. Sekil 5.5’te goriildiigii gibi numune 10
dk tavlama sonucunda maksimum sertlik degerine ulagsmistir. Uygulamalarda sert
malzemeye ihtiya¢g duyuldugunda, numune 10 dk tavlama sonucunda kullanima
daha elverigli hale gelmektedir. Bor igeren alagimlarin sertliklerinin yiiksek
olmasinin B elementinden kaynaklandig: agiktir. B elementinin periyodik tablodaki
metallerle kiyaslandiginda en yiiksek sertlik degerine sahip bir yar1 metal oldugu
goriilir. Sekil 5.6’da  metallerin Vickers sertliklerinin atom numaralariyla
degisimleri karsilagtirllmistir. Bu sekilden de anlasilacagi gibi B elementi ¢ok sert

bir elementtir.

70



Tablo 5.2. Baz1 Metalik Camlarin ve Fe, Ni ve B Elementlerinin Vickers Sertlik

Degerleri
Numune HV (GPa)
Fe [52] 0,608
Ni[52] 0,608
B [52] 49
Ni36Fe32Cr14P12B6 [5 1] 6,1
Ni49F€29P14B6SQ [5 1] 5,5
F680P16C2B1 [51] 5,8
Pd77,5Cu6Si36,5 [51] 3,4
FegoBzo [5 1] 7,6
Fe4oNigB2o [Bu caligma] 5,18
60000 Y
5000 =F -
4500
4000
g 3500 Aw
; 3000 -
=
& 2500 ARe
<
% 2000 - ay
= A Hf I
1500 AMo
“Rh Alu
1000 GdTAb ATa
n Er
500 sPd LA BOSHC ]‘El‘yo‘Tm e n
LAg  Ce' Ndap, 4 AAu
0 T T T T T 1IVd E T Yb T T
0 10 20 30 40 50 60 70 80 90

Atom Numarasi

Sekil 5.6. Metallerin Vickers Sertliklerinin Atom Numarasiyla Degisimi

71



5.4. Cekme Testi Sonuclar:

(Cekme testi malzemelerin mukavemet 6zelliklerini belirlemek i¢in uygulanan ¢ok
onemli bir testtir. Cekme testi Ol¢iimii ile malzemelerin elastisite modiili,
maksimum yiizde uzamasi, ¢ekme dayanimi ve toklugu gibi bir¢ok o&zelligi

hakkinda bilgi edinilir.

Cekme testi Erciyes Universitesi’ndeki Shimadzu AG-XD50Kn cihaz ile yapild.
Oncelikle FeqoNigB,o metalik cam numunenin boyutlar1 6l¢iildii ve ebatlar1 yazilima
kaydedildi. Numune iki ucundan ¢ekme cihazinin g¢enelerine baglandi. Numuneler
gittikce artan bir yiikle kopuncaya kadar ¢ekildi ve numunenin gerilme-uzama
degisimi belirlendi. Tavlanmis numuneler ¢ekme testine tabi tutulduklarinda veri
alinamadan kopmustur. Tavlanmamis numunenin gerilme-uzama grafigi yardimiyla,

gerilme-birim uzama degisimi Sekil 5.7 deki gibi elde edildi.
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Sekil 5.7. Fe4oNiyB,o Metalik Caminin Gerilme (o)-Birim Uzama (g) Grafigi

Elastisite katsayisi, ¢ekme testinden elde edilen en 6nemli parametrelerden biridir.

Numuneye, zamanla artarak uygulanan ¢ekme kuvveti ile birlikte, numune uzamaya
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baslar ve bu sekil degistirme kalic1 olmaz. Sekil 5.7°de de goriilecegi iizere, elastik
sekil degistirme denilen bu bolgede elde edilen lineer dogrunun egiminden, esitlik

(3.4) yardimiyla Elastisite katsayis1 58,120 GPa olarak hesaplandi.

Numune artan kuvvetle ¢ekilmeye devam edildiginde, uzama da zamanla
artmaktadir. Esitlik (3.6) kullanilarak, ¢ekme testi boyunca numunenin en fazla
uzama gosterdigi degerin, numunenin ilk boyuna oraninin yiizdesi (maksimum
yiizde uzama) %2,4 olarak hesaplandi. Numuneye, kopma noktasina kadar kuvvet
uygulanmaya devam edildi ve en fazla gerilme degeri olan ¢ekme dayanimi 1,631
GPa olarak belirlendi. Fe4NisByo metalik caminda plastik sekil degistirme bolgesi
bulunmamaktadir. Tablo 5.3’te FesoNisB2o metalik cami icin ¢ekme testinden elde
edilen veriler yer almaktadir. Numunenin c¢ekme dayanimi literatiirle uyum

icerisindedir.

Tablo 5.3. Bazi Metalik Camlarin ve FeqNis By Metalik Caminin Cekme
Mukavemeti

Numune o (GPa)
NiggFer9P14B6S2 [51] 1,7
FegoP16CoBy [51] 1,7
FegoBao [51] 2,55
Fe4oNisByo [Bu ¢alisma] 1,631

5.5. DSC Sonuglan

FesoNigB2o metalik caminin 6z 1sisinin  incelenmesi amaciyla farkli 1sitma
hizlarinda DSC analizleri yapildi. Kesim 3.2.3’te detaylar verilen referansl siirekli
modda C, Olglim metodu ile numunenin 06z 1sisi1  hesaplayip analizlerini
yapabilmek amaciyla 1s1 akist (HF)-sicaklik (T) egrileri elde edildi. Analizler
SETERAM DSC 131 cihazi ile 25 °C-490 °C arasinda 6l¢iildii. Referans olarak safir
kullanildi. Safirin kalibrasyon verileri bu sicaklik aralifi icin standart olarak

verildigi i¢in 25 °C-490 °C aralig1 tercih edildi. Isitma hizini sabit tutarak, DSC’nin;
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e Her iki kab1 bos olan 6l¢timler,
e Biri bos, digeri numune olan dl¢limler,

e Biri bos, digeri safir olan dl¢timler icin HF-T verileri elde edildi.

Olgiimler 10 K/dk, 15 K/dk, 20 K/dk ve 25 K/dk 1sitma hizlari igin yapilds.
Fe4oNigBy metalik caminin fakli 1sitma hizlart icin elde edilen HF-T verileri Sekil
5.8’de verilmistir. Artan 1sitma hizi ile 1s1 akis hizlar1 da arttigindan pik degerlerinde

artis meydana gelmistir.
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Sekil 5.8. Fe4oNisgByo icin a) 10 K/dk, b) 15 K/dk, ¢) 20K/dk ve d) 25K/dk Isitma
Hizlarn Sonucunda Elde Edilen HF-T Verileri
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FesoNigByo metalik cammin 6z 1s1 degerleri, elde edilen HF-T verilerinden de
faydalanarak, Kesim 3.2.3.1.2°de detaylar1 verilen Referanshi-Siirekli Modda C,
Olgiim Metodu kullanilarak belirlendi. Bu metod icin 6z 1s1 hesaplama ifadesi olan
esitlik (4.3) yardimiyla FesNis By metalik camimin C, degerleri hesaplanarak,
sicaklikla degisimleri incelendi. Sekil 5.9’da FesoNiyByo i¢in 10 K/dk, 15 K/dk,
20K/dk, 25K/dk 1sitma hizlar1 sonucunda elde edilen C,-T grafigi goriilmektedir.
Fe4oNigByo metalik caminin 1sitma hizi arttikca 6z 1sinin ve faz degisim hizinin

arttig1 gozlenmistir.
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Sekil 5.9. FeqoNigBy i¢in 10 K/dk, 15 K/dk, 20K/dk, 25K/dk Isitma Hizlar1
Sonucunda Elde Edilen Cp-T Verileri

Fe4oNiyBso metalik cammim 10 K/dk 1sitma hizi i¢in elde edilen C,-T verileri,
literatlirde yer alan B, Fe, Ni ve NiFe verileri ile Sekil 5.10’da karsilastirilmistir.
Ozellikle B ve Ni elementlerinin 6z 1silarinin yiiksek oldugu goz éniine alindiginda,

Fe4oNigBoo metalik caminin C,-T verilerinin literatiirle uyum igerisinde oldugu

aciktir [53].
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Sekil 5.10. FesNisB2o Metalik Caminin 10 K/dk Isitma Hiz1 I¢in Elde Edilen C,-T
Verilerinin B, Fe ve NiFe C,-T Verileri Ile Kargilastiriimasi

5.6. Elektriksel iletkenlik Sonuclar

Detaylar1 Kesim 3.3.1.2°de agiklanan DC Dort nokta elektriksel iletkenlik metodu
ile FesoNigB,o metalik cam numunesi i¢in 6zdireng Ol¢iimii yapildi. Numune
iizerinden 4 kontak alindi. Kontaklardan ikisi numune iizerinden gegen akimi
Olemek i¢in, diger ikisi de iki nokta iizerindeki potansiyel farkini 6lgmek igin
kullanildi. Numunenin 6zdireng Ol¢timleri sicakliga bagl olarak incelendi. Sekil

5.11°de Fe4oNisB,o metalik caminin 6zdirencinin sicaklikla degisimi goriilmektedir.

Metallerin Ozdirengleri sicaklikla artar. FesoNisB,9 metalik caminda diisiik
sicakliklarda ozdireng sabit kalmaktadir. Bu durum, yari kararli olan amorf
alasimlarin kararli hale ge¢mek i¢in gerekli olan enerji engelini asamamalarindan

kaynaklanmaktadir. Numunenin kristallenmeye bagladig1 sicakliklarda, 6zdirencin
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degismeden sabit kaldig1 gozlenmektedir. Sicaklik arttik¢a, 720 K’e kadar 6zdireng
degeri sabit kalmakta, 720 K’den sonra ise 6zdireng degerlerinde biiyiik degisimler
gozlenmektedir. Bu sicaklik degerinden sonra camsi yapidan kristallenmeye gecis
oldugu i¢in 6zdiren¢ degerinde degisim gdzlenmistir. Ayn1 zamanda belirli bir siire
sonunda 6zdireng degerlerindeki keskin inisler faz gecis baslangicin1 ve yeni faz

gecis evrelerine isaret eder.
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Sekil 5.11. Fe4NisBay Metalik Caminin Ozdirencinin Sicaklikla Degisimi

5.7. Hall Ol¢iim Sistemi Sonuclari

Fe4oNisB2o metalik caminin manyetik 6zelliklerinin incelenmesi amaciyla Gazi
Universitesi Fen Edebiyat Fakiiltesi Arge Laboratuari’ndaki Bilgisayar kontrollii
Lake Shore yiiksek empedans sistemi kullanildi. 30 um kalinligindaki metalik cam
numune iizerinde dort kdseden glimiis pasta ile kontaklar alindi. Fe4oNis0Byo metalik
cami i¢in yiizey Ozdirencinin, hall katsayisinin, tasiyict yogunlugunun ve hall

mobilitesinin manyetik alanla degisimi incelendi.
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Manyetik direng, dis bir manyetik alan uygulandiginda numunenin elektrik
direncinde meydana gelen degisimdir. Sekil 5.12°de FesNis9B2 metalik caminin
ylizey Ozdirencinin manyetik alanla degisimi goriilmektedir. Manyetik alanin
artmasiyla yiizey 6zdirencinin sabit kaldig1 gozlenmekte olup 6zdirencin manyetik

alanla degismemesi beklenen bir durumdur.

Yiizey Ozdirenci (Ohm/sqr)

0,00 T T T T
0 3000 6000 9000 12000 15000

Manyetik Alan (G)

Sekil 5.12. FeqoNisgByy Metalik Caminin Yiizey Ozdirencinin Manyetik Alanla
Degisimi.

Sekil 5.13 ve Sekil 5.14’te FesoNigByo metalik camin Hall katsayisinin ve ylizey
tagtyict yogunlugunun manyetik alanla degisimi verilmistir. Hall katsayisi
R, =1/nq ile verilir. Hall katsayisinin dl¢iilmesi, tastyict yogunlugunun tayininde
onemli bir yontemdir. Dolayisiyla yiik tasiyici yogunlugu ne kadar kiigiikse, Hall
katsayismin mutlak degeri o kadar biiyiik olur. Olgiimler sonucunda, numunenin
Hall katsayisinin agikga tastyicit yogunlugu degisimine bagh oldugu goriilmiistiir.
Manyetik alanla Hall katsayis1 azaldigindan, tasiyic1 yogunluklar: artar. Elde edilen

tastyict yogunlugu malzemenin iletkenligi hakkinda bilgi verir.
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Sekil 5.15’te FesoNisoBzo metalik caminin Hall mobilitesinin manyetik alanla
degisimi goriilmektedir. Hall mobilitesi x4, =R, /p ile verilir. Numunenin
Ozdirenci manyetik alanla degismediginden, Hall katsayisinin artmasi ile Hall

Mobilitesinin de arttig1 gdzlenmistir.
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Sekil 5.13. FesNigyByo Metalik Cammimn Hall Katsayisinin Manyetik Alanla
Degisimi
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Sekil 5.14. Fe4oNiyBo Metalik Caminin Yiizey Tastyict Yogunlugunun Manyetik
Alanla Degisimi
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Sekil 5.15. FesNiyB2y Metalik Cammin Hall Mobilitesinin Manyetik Alanla
Degisimi



TARTISMA

Teknolojideki hizli gelismelerle birlikte, kristal yapilara gore daha iistiin 6zelliklere
sahip malzemelere ihtiya¢ duyulmustur. Daha iyi 6zelliklere sahip malzeme tiretmek
icin farkli yoOntemler gelistirilmistir. Bu yontemlerden biri hizli katilagtirma
yontemidir. Sivi metalin yeterince biiylik hizlarda sogutulmasi sonucunda elde
edilen metalik camlar, {istiin mekanik, termal, elektriksel ve manyetik 6zellikleri
sayesinde sanayinin biitiin dallarinda (savunma, elektronik, tip, otomotiv, havacilik
vb.) ihtiya¢ duyulan bir malzeme gurubu haline gelmistir. Kompozit zirh
uygulamalari, mikroelektronik cihazlar i¢in kilif, elektronik cihazlar icin ince ve
dolayisiyla hafif kilif, gece goriis vs. gibi cihazlar i¢in kilif, flize parcast (dis
muhafaza, ug), ucak, gemi parcalari, protez malzemesi ve ameliyat bicagi gibi
bircok kullanim alanlarma sahip olan metalik camlarla ilgili ¢aligmalar artarak
devam etmektedir. Ozellikle demir, nikel tabanli metalik camlar en ¢ok aranan

metalik cam tiirlerindendir.

Bu calismada, Fe4oNis0Byo metalik caminin mekanik, termal, elektriksel ve manyetik
ozellikleri incelenmistir. Aynmi sicaklikta farkli tavlama siireleri ile kristal yapi
analizi ve Vickers sertlik Ol¢iimleri yapilmistir. Farkli 1sitma hizlart igin
numunelerin  DSC analizleri yapilmis ve bu verilerden 06z 1s1 degerleri
hesaplanmistir. DC elektriksel 6zdireng Ol¢timleri yapilarak, Hall 6l¢tim sistemi ile

numunenin manyetik 6zellikleri incelenmistir.

Gelecek calismalarda; B igermeyen alasimlar veya daha farkli oranlarda B igeren
alasimlar igin testler tekrarlanabilir. Tavlanmamis FesoNigByo metalik cami igin
yapilan ¢ekme testi, tavlama igleminin numunenin dayanimi {izerindeki etkilerini
incelemek amaciyla tavlanmig numunelerle tekrarlanabilir. Ayrica bu sonuclar
kullanilarak sertlik degerleri ile cekme mukavemetleri arasindaki iliski incelenebilir.
Farkli sicakliklarda, ayni tavlama siireleriyle analizler tekrarlanabilir. Ayni alagimin
farkli bilesenleri i¢in elektriksel 6zdirencleri, farkli 1sitma hizlarinda da 6z 1silart
Olgiilebilir. Numunenin ylizeysel 6zdireng, Hall tasiyict1 yogunlugu ve Hall
mobilitelerinin belirlendigi bu ¢alismada, numunenin hacimsel 6zdireng, Hall

tastyict yogunlugu ve Hall mobiliteleri belirlenebilir.
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