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OZET

Yiksek Lisans Tezi

Al KATKILI CdMnO SEYRELTIK MANYETIK YARIILETKENIN MANYETIK,
YAPISAL, YUZEYSEL ve OPTIK OZELLIKLERININ INCELENMESI

Mehmet AYDIN

Namik Kemal Universitesi
Fen Bilimleri Enstitlisu
Fizik Anabilim Dali

Danisman: Yrd. Dog. Dr. Kadir ERTURK

Seyreltik manyetik yariiletkenler (DMS) manyetik olmayan atomlarin bir kisminin manyetik
atomlarla yer degistirmesiyle olusur. Bu amagla birgok yariiletkene manyetik atomlar
katkilanmis ve manyetiklik o6zellikleri incelenmistir. Bu calismada sol-gel yontemiyle
hazirlanan Cdggs.xMngosAlIO  (x=0, 0.02, 0.04, 0.06, 0.08, 0.10) seyreltik manyetik
yariiletkeninin manyetik, yapisal, yilizeysel ve optik Ozellikleri incelenmistir. Elde edilen
orneklerin manyetiklik 6zellikleri titresimli 6rnek manyetometresi (VSM) kullanilarak
Ol¢tilmiistiir. Yapisal 0zellikleri X-1s1nim1 toz kirinimi (XRD) kullanilarak 6lgiilmis ve kristal
Orgii yapilart saptanmistir. YUzeysel o6zellikleri taramali elektron mikroskobu (SEM)
kullanilarak 6l¢iilmiis ve 6rneklerin yiizey analizleri yapilmistir. Optik 6zellikleri UV-goruntr

spektrofotometresi (UV) kullanilarak 6l¢iilmiistiir.

Anahtar Kelimeler: Seyreltik manyetik yariiletkenler, Sol-gel, X-1sinim1 toz kirinimi (XRD),
taramal1 elektron mikroskobu (SEM), titresimli 6rnek manyetometresi (VSM)
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ABSTRACT

MSc. Thesis

INVESTIGATION OF THE STRUCTURAL, SURFACE, MAGNETIC AND OPTICAL
PROPERTIES OF AI-DOPED CdMnO DILUTE MAGNETIC SEMICODUCTORS

Namik Kemal University
Graduate School of Natural and Applied Sciences
Department of Physics

Supervisor: Assist. Prof. Dr. Kadir ERTURK

Dilute magnetic semiconductors (DMS) with the nonmagnetic atoms by replacing of part of
the magnetic atoms occurs. For this purpose, magnetic atoms doped many semiconductor and
magnetics properties were investigated. In this thesis, prepared by sol-gel method Cdy gs.
xMng 0sALO (x=0, 0.02, 0.04, 0.06, 0.08, 0.10) of the dilute magnetic semiconductors,
magnetic, structural, surface and optical properties were investigated. Magnetization
properties of the samples obtained was measured by vibrating sample magnetometer (VSM).
Structural properties was measured by X-ray diffraction and crystal lattice parameter was
determined. Surface properties was measured by scanning electron microscope (SEM) and the
surface of the samples was analyzed. The optical properties was measured by UV-visible

spctrophotometer (UV).

Keywords: Dilute magnetic semiconductors, Sol-gel, X-ray diffraction (XRD), Scanning
electron microscope (SEM), UV-visible spctrophotometer (UV)
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1.GIRIS

Yiksek hizda diisiik gii¢ tiiketmeleri nedeniyle spintronik malzemeler Uzerindeki
arastirmalar son yillarda hiz kazanmaktadir. (Syed Ali K S ve ark) Spintronik cihazlar,
mikroelektronikte muazzam gelismeler olusturmustur. Bu gelismelerin baslicalari: daha hizli,
baslangic zamani daha gabuk ve daha biiyiik veri depolama kapasiteleridir. Spintronik, spin-
gecis  elektronigin  kisaltilmis  halidir.  Seyreltilmis manyetik yariiletkenler mevcut
mikroelektronik cihazlarin igine entegre edilmesinden dolay:r spintronik igin ideal bir aday
malzeme haline gelmistir ( Liu H ve ark ). Seyreltilmis manyetik yariiletkenler (DMS)
yariiletken alagiminin i¢indeki manyetik olmayan atomlarin bir kisminin manyetik atomlarla

yer degistirmesiyle olusur ( Jiang Y ve ark ).

Teorik sonuglar genis bant aralifina sahip yariiletkenlerin yiiksek Curie sicakliginda
caligmak i¢in umut veren adaylar oldugunu tahmin etmektedir ( Zhicheng Z ve ark ).
Giiniimiizde bant araligi genis olan ZnO, TiO,, SnO,, In,O3, GaN gibi oksit ve nitrit gibi
yariiletkenlerle seyreltik manyetik yariiletken ¢aligmalari yapilmaktadir ( Liu Y ve ark ). Bu
yariiletkenler gecis metalleri olan Mn, Fe, Co, Ni gibi metallerle katkilanmistir. Simdiye
kadar spintroniklerin potansiyel kullanimlar1 dolayisiyla iki tiir Mn katkili seyreltik manyetik
yariiletken ailesi incelenmistir bunlar 1I-VI (CdTe ve ZnSe) ve -V (GaAs) bilesikleridir,
ayrica bu malzemelerin Curie sicakliklar1 (T¢) 110 K altindadir ( Huang C ve ark ). Oda
sicakliginda ferromanyatizma o6zelligi gosteren filmlerin kesfi spintronik uygulamalarinda

onemli bir basar1 gosterir ( Huang C ve ark ).

Calismamiza konu edilen seyreltik manyetik malzeme tiretiminde sol gel yonteminden
yararlanilmistir. Sol-gel yonteminde baslangic malzemesi olarak bir ¢ozelti (sol) ve bu
cozeltiyi kullanarak jel elde edildigi i¢in “Sol-Gel Yontemi” adi altinda toplanmistir. Bu
yontemle birgok seramik malzeme ve cam Uretmek muimkinddr. Bunlar: oldukga saf ve
kiresel bicimli tozlar, ince film kaplamalar, seramik fiberler, mikro gozenekli inorganik
zarlar, monolitik seramik ve camlar ya da asir1 gozenekli aerojel malzemelerdir ( Hasancebi
2006 ). Teknolojik olarak sol-gel yonteminin en 6nemli noktasi; katilasmadan 6nce sivi sol ve
sollisyonun; daldirma (dipping), dondiirme (spinning) ve piiskiirtme (sprey) metotlari ile ince

filmlerin hazirlanmasinda ideal olmasidir ( Uzun,2012 ).



Bu tez calismasinda sol gel yonteminin dondiirmeli kaplama yontemi ile hazirlanmis
Cdo.g5-x Mng s Al O seyreltilmis manyetik yariiletken sistemine Kadminyumun Aliiminyum
ile kismi yer degistirmesinin ( x=0, 0.02, 0.04, 0.06, 0.08, 0.10 ) manyetik, optik ve yapisal
Ozelliklerine etkisi incelenmistir.  XRD, SEM, VSM, ve UV olclimleri alinarak

yorumlanmustir.



KURAMSAL TEMELLER

2.1 Seyreltilmis Manyetik Yariiletkenler

Seyreltilmis manyetik yariiletkenler ile olan ¢alismalar 1960’larin sonunda elektriksel
tastma ve manyetiklik Ozellikleri birlestirilerek yeni bir fonksiyonellik kazanmasi
amagclanarak basladi ( Shim ve Ark 2004 ). Manyetik olmayan yariiletkenlerin igerisine
manyetik atomlar katkilanarak olusturulan yeni olusuma seyreltilmis manyetik yariiletken
denir. Yariiletkenden seyreltilmis manyetik yariiletken olusturmak i¢in katkilanan manyetik

atomlar gecis atomlaridir. Bu gegis atomlari; Sc, Ti, V, Cr, Mn, Fe, Co, Ni, Cu’dur.
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Yariiletken Manyetik Seyreltik Manyetik

Yariiletken
Sekil 2.1: Seyreltik Manyetik Yariiletken yapinin beklenen olusumu

Elektron temel bir manyetik moment ile iligskili olan spin denilen igsel agisal
momentuma sahiptir. Elektron bu nedenle: Kuzey-Giiney yoneliminde verilen bir 6lgiim
ekseninde, yukar1 ve asagi yalnizca iki yone kuantize edilmis bir kuantum miknatis gibi
diistiniilebilir. Son yillarda bu spin tiirlerinin oransizliginin yariiletkenlerde polarize elektron
akimlarina neden oldugu goriilmektedir. Spin yonelimleri yariiletkenlerde bilgi kodlama,
polarize edilmis spin elektronlari tasima gerceklestirebilmekte ve bu nedenle giiniimiizde bilgi
isletim sistemlerinin temelinde olmaya alternatiftir ( Appelbaum 2009 ). Bu tip elektronun
spinini ve yiikiinii kullanan malzemeler ise genel olarak, “spin transferinden kaynakli
elektronik™ (spintronik) malzemeler olarak adlandirilmaktadir ( Can 2011 ). Spintronigin en
cok kullanilan oOrnekleri, bilgisayarlarda sabit disk okuyucu kafalarinda ve manyetik

RAM’lerde kullanilan, ¢ok katli nano yapili manyetik ince filmlerdir.
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Seyreltilmis manyetik yariiletken ¢esitleri arasinda A";.x Mny, B" tipi iki nedenden
dolayr dikkat ¢ekmistir. ilk olarak, yiik ve spin konsantrasyonu tasiyicilar ve Mn iyonlari
enjekte takviye elemanlarinin konsantrasyonlarini degistirerek, bagimsiz bir sekilde kontrol
edilebilir. ikincisi ise kalic1 depolama gibi yeni islevler umut etmektedirler ( Kim Y M ve Ark
2004 ).

Seyreltilmis manyetik yariiletkenlerde Mn katkilanmis GaAs ve InAs ile yogun
sekilde calisilmistir ve bu calismalar i¢in yayinlanan en yiiksek Curie sicakligi Mn
katkilanmis GaAs i¢in 170 K, Mn katkilanmis InAs i¢in 35 K’ dir. Bu nedenle oda
sicakliginin iistiinde ya da Curie sicakliginda yeni seyreltilmis manyetik yariiletkenler bulmak
icin oldukg¢a yogun ilgi olusmustur ( Santos D A A ve Ark ). Dietl ve ark (2000) Curie
sicakliginin iizerinde diyamanyetik yariiletkenler olan ZnO ve GaN ile yapilan ¢calismada % 5
oraninda Mn katkilanmasi sonucunda yiiksek sicakliklarda seyreltilmis yariiletken olarak
davrandiklar1 ve oda sicakligimin {izerinde manyetik yariiletken olarak davranis
sergilediklerini gostermistir. Yalnizca ¢ok diisiik sicakliklarda ferromanyetik 6zellik gosteren
I1I-V ya da II-VI yariiletkenlerine bagh etkisi azaltilmis manyetik yari iletkenlerden farkli
olarak, oksit temelli seyreltilmis manyetik yariiletkenler yiliksek sicakliklarda ve oda
sicakligiin tstiinde ferromanyetik 6zellik gostermektedir ( Maensiri S ve ark 2006 ). Ancak
bu seyreltilmis manyetik yariiletkenlerin igindeki bu ferromanyetik 6zelligin nedeninin

tartigmalar1 halen devam etmektedir (Maensiri S ve Ark 2006 ).
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Sekil 2.2 : %5 Mn igeren bazi p-tipi yariiletkenlerin Curie sicaklik degerlerinin

karsilastirilmast

Yariiletkenlerde manyetik 0Ozellikler hangi katki maddesinin kullanildigina ve
kullanilan yariiletkene gore degisiklik gosterebilir. Yariiletken igerisindeki manyetik degisim
kullanilan ge¢is metalinin yardimiyla gergeklesmektedir.
ferromanyetik olmasindan dolayr kullanim miktarina bagli olarak yariiletkenin manyetik
ozelliklerini etkiler. Eger yariiletken i¢ine yapilan gecis metali katkisi maddenin ozelliklerini

etkileyecek kadar ¢ok yapilirsa bu durumda madde kalici miknatis 6zelligi gosterecektir

(Glney 2012).

Gegis metallerinin  dogada
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Sekil 2.3 : Ug gesit yariiletken. (a) Manyetik olmayan yariiletken, manyetik iyonlar icermiyor,
(b) Seyreltilmis manyetik yariiletken (DMS), manyetik olmayan yariiletken ve manyetik gegis
metali (TM) arasinda; paramanyetik durumda, (c) DMS; Tasiyict katkilanmasi (desik
eklenmesi) ile ferromanyetik durumda

Yariiletkene manyetik 6zellik kazandirabilecek gecis metali katkilamasi yapildiginda
malzeme ferromanyetik oOzellik kazanmaktadir. Boylece yiik ve spin o6zelligi kazanan
yariiletken teknolojide ¢ok fazla kullanim alani bulmaktadir ( Guney 2012 ). Spin ve yiuk
tasiyict olarak manyetik kayit ortami alaninda, daha yiiksek veri isleme hizinda, gaz
sensorlerinde, UV dedektorlerinde ve kalici depolama alanlarinda kullanilmaktadir ( Liu H ve

Ark 2011, Liu E ve Ark 2008, Mandal S K ve Ark 2006 ).

2.2 Sol-Gel Yodntemi

Genelde, metal olmayan inorganik maddeler yiiksek sicaklik gerektiren islemlerle
olusturulurlar. Béylece malzemelerin olusturulmasinda birgok kimyasal yontem gelistirilerek
arastirmalara devam edilmektedir. Bu kimyasal yontem, baslangi¢ malzemesi olarak bir sol
(¢Ozelti) icerdigi ve bu solii kullanarak bir jel elde edildigi i¢in bu ad1 almistir (Turhan 2000).

Bu yontemde ilk adim metal organik bilesiklerin alkol bazli ¢dzeltiler iginde
cozllmesi ile 6ncli ¢ozeltinin hidrolize edilmesidir. Daha sonra polimerlesme sonucunda
olusan ¢ozelti dehidrolize edilir. Elde edilen ¢ozelti ince filmlerin iiretiminde kullanilan
altliklar iizerine dondiirme, daldirma ve sprey teknikleri ile kaplanir. Bu tekniklerin herhangi
biri ile elde edilen amorf film genellikle 500 — 800 °C’de tavlanarak kristallesir ve

yogunlastirilir. Béylece homojen film elde edilmis olur (Sener 2006).

6



o Jellegme o "
a =

s Buharlagma
Herogel film

\L i

Yodun fillm

Sekil 2.4 : Sol-gel teknigi ile kaplanan ince film iretimi

Kaynaklarda sol-gel kavramina ilk defa 1846 yilinda rastlamaktayiz. 1939°da SiO; ile
ilgili bir ¢alisma, sol-gel yontemi kullanilarak hazirlanan ikinci yaymdir. 1953’den sonra
otomobil dikiz aynalarinda kullanilarak yaygm hale gelmistir. Sol-gel yonteminden, 1964
yilindan itibaren yansitmayici Yizeylerle ilgili ¢alismalar igin faydalanilmis ve verim
saglanmistir. Bilindigi gibi kat1 maddelerin s1v1 igerisindeki siispansiyonuna sol denir. Sol’de
yercekimi etkisi ithmal edilebilinir. Molekiiller aras1 kisa menzilli kuvvetlerin yani Van der
Waals ve elektriksel itme kuvvetlerinin etkisi yer¢ekimi kuvvetine oranla daha fazladir. Bu
nedenle solii olusturan malzemelerin dibe ¢okmesi olmaz ( Ozbey 2004).

Bu yontemde temel 6zellik, sulu bir ¢oziicli igerisinde metal bilesiklerini, kendi
baslangi¢ birimlerine dagitmaktir. Bu amagla cesitli baslangic maddeleri (prekiirsor)

kullanilmaktadir. Sol-jel sentezlenmesi baslangic maddelerine gore ikiye ayrilir:
* Metal-organik: organik ¢dziiciilerde metal alkoksitlerle yapilir.

» Inorganik: sulu ¢dzeltilerde (kloriir, nitrat,vb) metal tuzlar1 ile yapilir. Bu yol ucuzdur, ama

reaksiyonlariin kontrolii zordur.
Metal Alkoksit
Genel olarak M(OR)y formiliyle gosterebiliriz.

M; kaplanacak metal malzemeyi,



R; CH; (metil), C,Hs (etil) gibi alkil grubunu,
X; metalin degerine gore degisen valans durumunu gosterir

Metal Alkoksitlerin, igerdikleri yiksek elektro negatif OR grubu nedeniyle reaksiyona
katilimlar1 yiiksektir. OR’ de ki alkil gruplar degistirmesiyle fiziksel ozelliklerde farkliliklar
saglanir (Ozbey 2004).

Alkoller
Bir alkil ya da bagka bir molekiile OH grubu ekleyerek olusturulan molekiillere denir.
» CH30OH metil alkol (metanol),
* C,HsOH etil alkol (etanol),
* C3H;OH propil alkol (propanol),
» C4HgOH butil alkol (butanol) gibi.

Sol-gel yonteminde genelde baglangic malzemesi olarak kullanilir ve metal oksitler ile

tepkimeye girer ( Ozbey 2004 ).
Katalizorler

Reaksiyona girmeden sadece hizlandirmada gorevli malzemelerdir. Sol-gel
yonteminde kullanilan katalizorler asit ve baz olmak iizere ikiye ayrilirlar. Bu katalizorler

asagidaki semada belirtilmistir ( Ozbey 2004 ).



Katalizbrler

1 1
Asit Katalizorler ] Baz Katalizorler
Organik Asit Inorganik Asit l_
Amonyum Hidroksit
L Asetik Asit —  Nitrik Asit

— Hidroklorik Asit

— Hidroflorik Asit

Sekil 2.5 : Sol-gel yonteminde yayginca kullanilan katalizorler

2.2.1 Sol-Gel Olusumu

Sol-jel sentezlenmesi zamana bagl bir dizi islem adimi ile olusur. Ik adim ¢dzelti
olusturma adimidir. Bu adimda ¢esitli baslangic maddeleri uygun ¢oézlcilerle reaksiyonu
neticesinde homojen ¢ozelti hazirlanir. Tipik olarak ¢ozelti hazirlamadan sonra nihai yogun
urtine kadar ki sol-jel adimlari; hidroliz, polimerizasyon, yogunlagsma, jellesme, yikama ve
yaslandirma seklindedir. Normal olarak alkoksitler alkolde ¢ozunir ve asidik/bazik ya da notr

sartlarda su ilavesiyle hidroliz olur.
Hidroliz Reaksiyonu

Hidroliz reaksiyonunu,
M(OR), + H,0 — HO — M(OR); + ROH

Seklinde yazilabilir. Burada ROH, bir alkol grubudur. Hidroliz tepkimeleri su ve
katalizor (alkol) miktarina bagl olarak tiim OR gruplart OH olana kadar devam edebilir.

Yeterli alkol ve su olursa;
M(OR)4 + 4H,0 — M(OH), + 4ROH

olur (Ozbey, 2004).



Yogunlastirma Reaksiyonu

Bu reaksiyonda, hidrolize ugrayan iki malzeme, oksijen kopriisii ile baglanirlar.
(OR)sM — OH + HO — M(OR); — (OR)3sM — O — M(OR)3 + H,0O

Bilesenlerden biri hidrolize ugramamissa reaksiyon,
(OR)sM — OR + HO — M(OR)3 — (OR)3M — O — M(OR)3; + ROH

seklinde gergeklesir. Reaksiyon sonucu ¢ikan triinleri hidrolize ugramis olurlar. Bu iriinler
tekrar birleserek yogunlastirma reaksiyonu meydana gelir. Yogunlastirma tepkimesi ile blyuk
silikon bazli molekiiller elde etmek miimkiindiir. Bu olaya polimerizasyon denilir. Polimer;

genel olarak biiyiik ¢apl1 bir molekiildiir ve monomerlerden olusur (Ozbey 2004).

Yogunlastirma siiresinde ilk olarak karisim ¢ozeltisi sol’e dontisiir. Sol; siv1 igerisinde
kolloidal kati1 taneciklerinin kararli bir siispansiyonudur. Yogunlagsmanin devam etmesiyle
olusan ilk baglanmalar, diger taneciklere de baglanarak polimerleri olustururlar. Bu olusum
tim c¢ozeltideki biiylik polimerlerin olusmasi ve tim ¢ozeltinin kati polimer aglart ile

kaplanmasina kadar devam eder. Buna da jel denir.

Sol-jel yonteminde polimerizasyon ii¢ adimda olusur;
1. Monomerlerin polimerizasyonu ile taneciklerin olugsmasi
2. Taneciklerin buytmesi

3. Taneciklerin bir zincir igerisinde baglanmasi ve sonra sivi igerisinde ag yapisi olusmasi

yoluyla kalinlasarak jellesmesidir.

Sol-jelde polimerizasyon adimlarinin olusmasinda bir¢ok faktor etkilidir;
1. pH
2. Sicaklik

3. Reaksiyon siresi
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4. Konsantrasyon

5. Katalizor ve miktari

6. H,O/S1i molar orani

7. Yaslandirma sicakligi

8. Yaslandirma stiresi

Sol-jel yontemi, cam, seramik, metal ve plastik altliklarin kaplanarak yiizey
ozelliklerini iyilestirmek, yeni 6zellikler kazandirmak (optik, elektronik, kimyasal ve mekanik

gibi) amaciyla uygulanan bir kaplama teknigidir.

2.2.2 Sol-gel Yontemleri

Sol-gel  yontemiyle yapilan kaplamalar malzeme yiizeyine ¢ sekilde
kaplanabilmektedir. Bunlar daldirma, dondiirme ve sivi piiskiirtme teknikleriyle yapilabilen

yontemlerdir.

2.2.2.1 Daldirma Yontemi

Bu yontem ile kaplanilacak malzeme, once hazirlanan ¢ozeltiye daldirilir ve kontrollii
bir sekilde dikey tiip firin igerisine ¢ekilerek kurutulur. Kaplamanin kalinligimi genelde
daldirmadan sonra ¢ekme esnasindaki a¢i ve hiz belirlemektedir. Tabi ki bunun yaninda
¢ozeltinin derisimi de onemlidir. Kaplama yapmadan 0nce kaplanilacak malzeme temizlenir.
Cozeltinin atmosferde alkoliin buharlagmasiyla derisimi degismektedir. Cozeltinin atmosferle

kars1 agz1 kapali tutulmalidir. Bu, cam ylizeyine yapilan kaplamanin seffafliginda 6nem arz

eder (Tigli 2000).

Bu yontemin avantajlari;

1. Diizgiin bir kaplamanin elde edilebilmesi,

2. Kaplama kalinliginin kolayca kontrol edilebilmesi,

3. Cok katli kaplamanin yapilabilmesi,
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4. Kaplanacak cismin geometrisi ne olursa olsun ayni dzellikle kaplama elde edilmesi,

5. Degisik optik 6zellikleri olan bir yontem olmasidir (Uzun 2012).
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Daldirma Yukani Cekme Kaplama Siiziilme arlagma

Sekil 2.6 : Daldirma islemi ile film olusumunun sematik gosterimi

2.2.2.2 Dondurerek Kaplama

Bu yontemde bir doner disk ortasin da duran kaplanilacak malzemenin yiizeyine
cozeltinin damlatilmasi ile yapilmaktadir. Diskin donmesinden dolayr ¢ézelti kaplanilacak
malzemeye homojen olarak dagilir. Kaplama islemi bittikten sonra malzeme kurutulur ve

daha sonra sinterleme islemine tabi tutulur (Arslan 2011).
Bu yontemin avantajlar1 sunlardir:

1. Diizgiin kalinlik elde edilir.

2. Kalinlik kontrol edilebilir.

3. Katk1 miktarmi minimum diizeyde tutmak daha kolaydir.

4. Cozicii veya ¢ozeltinin 6zelliklerine ¢ok duyarli degildir.
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5. Fazla miktarda numune ayn1 anda ekonomik bir sekilde kaplanabilir.

6. Kolay bir yontem oldugundan maliyeti daha ucuz olabilir.

@_) —— _)_}5

Sekil 2.7 : Déndiirmeli Kaplama Isleminin Sematik Gosterimi

2.2.2.3 Sivi Piiskiirtme Yontemi

Onceden hazirlanmis ince ¢dzelti bir sprey tabancasi yardimiyla énceden 1sitilmis cam
ylizeyine puskirtme yapilarak kaplama yapilmaktadir. Cozelti olarak organik c¢ozictler ve

alkol kullanilmaktadir. Bu yontemde homojen bir kaplama kalinligina ulagmak ¢ok zordur
(Bazu 2013).

2.2.3 Sol-Gel Yonteminin Avantaj ve Dezavantajlar
Avantajlar;

* Sol-gel ile Uretilen malzemedeki gozenek g¢api, yilizey alani, malzeme kompozit ise destek

malzemelerinin matristeki homojen dagilimi kontrol edilebilir (Barlay 2006).

* Yiiksek homojenlige sahip kaplamalarin elde edilebilmesi, biiyiik veya egimli malzemelerin
basit kaplama cihazlari ile kaplanabilmesi, diisiik 1s1l islem sicakliklarinin yeterli olmasi ve
diger metotlarla iiretilemeyecek bazi malzemelerin (Orn. organik-anorganik hibrid

malzemeler) elde edilebilmesidir (Taskin 2006).
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« ilk asamadaki kimyasal islemler diisiik sicakliklarda gergeklestirilebilir. Bdylece enerji
tasarrufu saglanir, minimum buharlasma kayiplari olur, minimum ¢evre Kirlenmesi goralur,
reaksiyon kabi ile reaksiyona ugramadigi icin saflik diizeyi artar, faz ayrigmasi ve kristallesme

olusmaz (Okuyucu 2002).

» Cesitli kimyasal reaksiyonlarin kinetigi diisiik sicakliklarla ve sulu kosullarla kolaylikla

kontrol edilebilir (Bazu 2013).

e Farkli tiretim islemlerini uygulamak miimkiindiir (Bazu 2013).

+ Kaplanan filmin mikro yapisinin kolaylikla kontrol edilmesine olanak saglar (Bazu 2013).

+ Kaplanan malzemenin her yerinde ayni kalinlik elde edilebilir (Bazu 2013).

« Sinterleme sicakligi kontrol edilebilir (Bazu 2013).

* Hazirlanan ortamla etkilesimde bulunmaz (Bazu 2013).

* Gerekli alet ve makine ¢ok basittir (Uhlmann ve ark 1997).

Dezavantajlari,

» Ham maddelerin pahali olmasi, uzun iglem siiresi ve yuksek oranda kiigtilmesi (Bazu 2013).

* Organik cozeltilerin saglik lizerindeki olumsuz etkileri (Sener 2006) kalic1 ince gozenekler,

hidroksiller ve karbonlarin meydana gelebilir (Okuyucu 2002).

* Filmlerde karbon ¢o6zeltisi kalir (Bazu 2013).

» Islem sirasinda malzeme kayb1 fazladir (Uhlmann ve ark 1997).
2.3 Histerisis Egrileri ve Ozellikleri

Ferromanyetik malzemelerde manyetik alinganlik dogrusal olarak degismez. Bu
yuzden ferromanyetik malzemelerin manyetik 06zellikleri histeresis egrileri yardimi ile
belirlenmektedir. Histeresis egrisi, ferromanyetik bir malzemeye uygulanan dig manyetik alan
ile malzemede olusan manyetik indiiksiyon (B) ya da miknatislanma (M) degisimini

gostermektedir.
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Ferromanyetik malzemeler gelismis manyetik 6zelliklerinden dolayr teknolojide,
sanayide ve elektronikte énemli uygulama alanlarina sahiptirler. Ferromanyetik maddelerin
uygulama i¢in elverisliligi, temel olarak olusturduklar1 histeresis egrisinin gosterdigi
ozellikten belirlenmektedir. Ornegin, transformatdr cekirdekleri igin yiiksek gecirgenlik ve
diisiik histeresis kaybinin olmasi gerekir. Bu sayede elektrik enerjisinin doniisiimii daha

verimli olmaktadir (Kiigiik 2003).

Daha oOnce miknatislanmamis veya miknatislanmasi sifirlanmis ferromanyetik
malzemeye dig bir manyetik alan uygulandiginda, M miknatislanmasi (ya da B manyetik
indiiksiyonu) dogrusal olmayan bir sekilde yavasga artmaya baglar ve Sekil 2.8 ’de
gosterildigi abc yolunun takip eder. Bu noktadan sonra malzemeye uygulanan manyetik alan
ne kadar arttirilirsa arttirilsin, malzemenin M miknatislanmasi ya da B manyetik indiksiyonu
belirli bir degerde sabit kalacaktir. Bu degere “doyum miknatislanmasi”(M;) ya da “doyum
manyetik indiikksiyonu” (Bs) denir. Malzeme manyetik doyuma ulastiginda, malzeme
icerisindeki biitlin manyetik momentler uygulanan manyetik alanla ayni yonde yonelirler.
Doyum miknatislanmasi atomik manyetik momentlerin (m) biiyiikliigline ve birim hacimdeki

atom sayisina (N) baglidir.
Ms-Nm (2.1)

Malzeme, manyetik olarak doyuma ulagsmasinin ardindan manyetik alan azaltilmaya
basladiginda, miknatislanma cdef yolunu izler ve ters yonde doyuma ulasir. Bu noktadan
sonra manyetik alan tekrar arttirilirsa miknatislanma fghc yolunu takip eder ve histeresis
egrisi tamamlanmis olur. Ferromanyetik malzemelerin histeresis egrileri tamamiyla simetriktir

(Haciismailoglu 2011).
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Sekil 2.8 : Ferromanyetik bir malzemenin miknatislanarak histerisis egrilerinin olusumu

Sekil 2.8’de tipik bir histeresis egrisi ve bu egri tizerindeki 6zel noktalar verilmistir.
Miknatislanan bir ferromanyetik malzeme (zerine uygulanan manyetik alan kaldirilsa bile
manyetik momentler kismen yonelimlerini kaybetmezler, yani (zerlerinde belli bir
miknatislanma ya da manyetik indiiksiyon degeri kalir. Bu degere “kalict miknatislanma”
(M) ya da “kalict manyetik indiiksiyon” (B;) denir. Malzeme Uzerinde kalan kalici
miknatislanma ya da kalici manyetik indiiksiyon degerini sifirlamak igin ters yonde bir
manyetik alan uygulanmasi gerekmektedir. Bu manyetik alan degerine “sifirlayici alan” (Hc)

ad1 verilmektedir (Cullity ve Graham 2009, Torre 1999).

16



Sekil 2.9 : Ferromanyetik malzemenin histerisis egrisi

Ferromanyetik malzemelerin histeresis egrilerinin ¢evreledigi alan, o malzemenin
manyetik giic kayiplarin1 vermektedir. Histeresis alaninin genis olmasi, manyetik gii¢

kayiplarinin biiyiik oldugu anlamina gelmektedir ( Peringek 2011).

17



MATERYAL VE YONTEM

3.1 Giris

Bu c¢alismada sol gel yonteminin dondiirmeli kaplama yontemi ile hazirlanmis Cdg gs-x
Mngos Alyx O seyreltilmis manyetik yariiletken sistemine kadminyumun Aliiminyum ile kismi
yer degistirmesinin ( x=0, 0.02, 0.04, 0.06, 0.08, 0.10 ) manyetik, yizeysel, optik ve yapisal
ozelliklerine etkisi incelenmistir. Elde edilen érneklerin XRD, SEM, VSM, ve UV o0l¢imleri

aliarak yorumlanmastir.

Sol gel soliisyon ve jellesme (solution-gelation) kelimelerinin kisaltilmasindan
olugmaktadir. Sol, siv1 igerisinde bulunan kati taneciklerden olusan kolloidal siispansiyondur.
Jel, bu kat1 parcaciklarin ¢cokmesiyle olusan kati ile sivi arasindaki ¢ozeltidir. Koloidal gozle

goriinmeyen 500 nm’ den kiigiik parcalardir.

3.2 Numune Hazirlama

[k asamada Cd(NO3),, Mn(NOs), ve Al(NO3), cdzeltilerinden 100° er mL hazirland.
Hazirlanan bu ¢ozeltilerle Cdgg5xMngosAlkO seyreltilmis manyetik yariiletken sistemi
hazirlanmak i¢in x=0, 0.02, 0.04, 0.06, 0.08, 0.10 olacak sekilde Cd ve AI’ nin kismi yer
degistirmesiyle 10 mL’lik ¢ozelti hazirland1 ve bu ¢ozeltiye 10 mL sitrik asit eklenerek yarim
saat oda sicakliginda karistirildi. Ardindan elde edilen ¢ozeltiye pH=7 olana kadar amonyak
(NHjy) ilave edildi. Daha sonra manyetik karistirict 150 C sicakliga ayarlandi ve ¢ozeltimiz jel
olusumu go6zlenene kadar tekrar karistirildi. Olusan jel 200°C de yarim saat firmlandi.

Firinlanmanin ardindan olusan toz malzeme 500°C ve 600°C de 1’er saat tavlandi.
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Sekil 3.1 : Cdp g5.xMng 0sAIKO ¢ozeltisi i¢in numune hazirlama a) x=0 b) x=0,02 ¢) x=0,04

d) x=0,06 e) x=0,08 f) x=0,1
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3.3 X-151n1 Toz Kirimim (XRD)

Malzemenin Kkristal yapisi hakkinda bilgi saglamak i¢in X-1is1m1 toz kirmimi
yonteminden faydalanilir. X-1s51m1 toz kirinimi, malzeme iizerine gonderilen elektronlarin,
malzeme icerisindeki atomlar ile etkileserek kirmima ugramasmi esas alir. 1900’lerin
baslarinda Debye ve Scherrer’in LiF tozunun kristal yapisim1 ¢éziimlemeye calismalari toz
kirmimi yonteminin baslangicidir. ilk zamanlarda XRD ydnteminde veriler gesitli kameralar
yardimt ile x-1511 filmlere kaydedilirken bugiinlerde ¢esitli algilayicilar kullanilarak veriler
sayisal olarak bulunmaktadir.

Bu yontemin temeli Bragg Yasasina dayanir. Aralarinda d kadar mesafe bulunan, hkl
indislerine sahip iki kristal diizlemine 6 agis1 yaparak gelen x-isinlar1 dalgalari diizlemlerden
kirinima ugrayarak sacilirlar. Kirinim sonucu iki paralel dalga arasinda olusan yol fark: iki
diizlem arasindaki uzakliga (d) ve isinin diizleme gelis agisina (0) asagidaki bagmnti ile
baglidir;

A=d,,sin(0) (3.1)

Yansima sonrasinda iki dalga arasindaki yol farki 24 olacaktir. Yapici girisim
olugabilmesi i¢in 2A =nA kosulunun saglanmasi gerektigi bilindigine gore buradan, dizlem
sayisina karsilik gelen bir tam sayi, A ise, 1s1nimin dalga boyuna karsilik gelmektedir. Basit bir
matematiksel islem ile Bragg yasasi bu kosullar dahilinde asagidaki gibi elde edilir;

2dsind =nAi (3.2)

Bragg yasasimin gegerli olabilmesi i¢in 2d > 4 kosulunun saglanmasi gerekir.

Sekil 3.2 : Bragg Yasasiin sematik gosterimi
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X-1511 toz kirinimi yonteminde, incelenecek Ornek kirilarak veya ogiitiilerek toz
haline getirilir ve olglim islemi yapilir. X-1s1n1 tiipiinden ¢ikan 1smn ¢esitli yonlendirici
sistemlerden gectikten sonra birbirine paralel demetler seklinde 6rnegin Uzerine gonderilir.
Daha sonra 6rnekten sagilan x-1511 bir saya¢ yardimi ile algilanir. Cesitli a¢1 degerlerinde
detektordeki algilama siddeti kullanilarak bir x-1s51m1 toz kirmim deseni elde edilir (Ener
2008).

Diizenleyici yariklar

Ornek Tutucu

Sekil 3.3 : X-1s1n1 toz kirinim metresi

3.4 Taramal Elektron Mikroskobu (SEM)

Taramal1 Elektron mikroskobu ile yapilan dl¢iimler kullanilan malzemelerde 1s1l islem
boyunca meydana gelen kristal biiyiimesi, atomik oranlar ve kristal yapis1 gibi 6zellikler
hakkinda ayrintili bilgi vermektedir. Taramali elektron mikroskobu yonteminde atomdan
elektron sacilmasi Ol¢limiin temelini olusturmaktadir. Bu yontemde bir elektron tabancasi
tarafindan meydana getirilen elektron bir anot ile hizlandirilarak manyetik lensler tarafindan
birbirlerine paralel hale getirilirler ve O6lgiim i¢in kullanilacak olan elektron demeti
hazirlanmisg olur. Daha sonra bu demet 6rnek iizerine yonlendirilerek istenilen bolgenin

taranmasinda kullanilir. Taranmasi istenen bolgeye odaklanan elektronlarin bir kismi geri
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sacilirlar ya da ikincil elektronlari olustururlar. Ortaya ¢ikan bu iki farkli elektron demeti

farkli algilayicilarla algilanir ve 6l¢iim tamamlanmis olur.

44— FElektron Tabancasi1

-4— Anot

-4— Manyetik
Lens

Tarama
/ . Sarmallan
Yuakselteg
behi Geri Sagilan
Bilgisa e
S 4 Flektron
Algilayicisi
Ornek
Ikincil
Elekiron

Algilayica

Sekil 3.4 : Taramali elektron mikroskobunun calisma semasi

3.5 Titresimli Ornek Manyetometresi (VSM)

Bltln malzemeler disardan uygulanan bir manyetik alana kars1 tepki gosterirler ve
disardan uygulanan bu manyetik alan malzeme igerisinde bir manyetizasyona neden
olmaktadir. Biitiin malzemeler kendilerine uygulanan manyetik alana kars1 bir
manyetizasyona sahiptir. Bu manyetizasyon malzemenin uygulanan manyetik alana karsi
gostermis  oldugu duyarhilikla ilgilidi. Bu da malzemenin doygunlugu olarak
adlandirilmaktadir. Manyetizasyonun uygulanan alana orani, malzemenin doygunlugunun bir

Olciisiidiir. Uygulanan alanin hangi sicaklikta uygulandigi da 6nemli bir konudur. Ciinkii
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diisiik sicaklik fiziginde kritik T¢ sicakliginin altinda ve iistiinde malzeme farkli 6zelliklere
sahiptir ve bu T sicaklig1 faz doniisiimiiniin gergeklestigi sicakliktir.

Bir VSM sistemi stper iletken selenoid, titresen numune ve toplayict (pick-up) bobinler
ile sinyali analiz eden kisimdan olugsmaktadir. VSM sistemi, manyetik alan altinda numunenin
titrestirilmesi ve boylelikle numunenin manyetik 6zelliklerine bagli olarak referans bobinlere gore
toplayict bobinlerde olusan sinyalin analizi prensibine gore ¢alismaktadir. Manyetik indiiksiyon
ilkesine gore toplayict bobinlerde olusan sinyalin (voltajin) biyiikligii, numunenin
manyetizasyonuyla ilgilidir. Toplayict bobinlerdeki bu sinyal ¢ok kiigiik bir degerde oldugundan,
sinyali giiriiltiilerden ayirmak ve analiz etmek olduk¢a karmasik siirecler icerir. Bundan dolay1
cok kiiclik sinyali diger sinyallerden ayirmak ve analiz edebilmek icin, elektronik, fizik ve
mekanik bakis acisina sahip multi-disipliner cihazlarin kullanilmasi zorunludur. Sistemde bu

karmasgik problem, lock-in yikselte¢ kullanilarak ¢oziilmektedir ( Kuscu 2011 ).

VSM ile tipik 6rnek Ol¢limii su sekilde alinir:
e Manyetik alan siddeti sabit olmalidur,
e Ornek titresir,
e Malzeme tutucudan gelen sinyal, numunenin manyetik momentine doniistiirtilir,
e Sabit manyetik alanin siddeti degisir (Bu degisim sirasinda veri alinmaz.),
e Sabit manyetik alanin siddeti yeni degerine ulasir.
e Malzeme tutucudan gelen sinyal tekrar drnegin miknatislanma degerine doniistiiriiliir.
e Sabit manyetik alan degerleri belirli araliklarla degisirken, manyetik alana karsilik

gelen manyetizasyon degerleri elde edilir ( Arslan 2013 ).
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Sekil 3.5 :VSM sisteminin temel ¢alisma mantiginin gematik gosterimi

3.6 UV-Gorunir Spektrofotometresi (UV-Vis)

UV goruniir Spektrofotometresi, bir 151n demetinin bir 6rnekten gectikten ya da bir
numune tlizerinden yansidiktan sonra azalmasinin Ol¢limiidiir. Isigin siddetinin azalmasi
sogurmanin arttigmi gdsterir. Ornegin derisimi belirli bir dalga boyundaki sogurmasi
Olctlerek bulunur. UV gorindr spektrofotometrisi ¢ozeltideki molekiler ya da iyonik iyon ve
komplekslerin 6l¢iimiinde kullanilir.

Spektrofotometre UV ve goriiniir bolgede calistigindan iki farkli 151k kaynagi kullanir.
Bu 151k demetleri bir prizmadan gegirilerek igerdigi dalga boylarma ayrilir. Her bir
monokromatik 151n ayna yardimu ile iki esit parcaya ayrilir. Bu 151n demetlerinden biri sadece
¢oziicii iceren UV gecirgen bir kiivetten gecirilir. Diger 151n demeti ayn1 sekildeki kiivette,
aynt ¢Oziliciide Ornek malzeme ile olusturulmus cozeltiden gegirilir. Burada kiivet ve
¢oziiciiden gelecek olan etkilesmeler ortadan kaldirilarak sadece numunenin etkilesmeleri
ortaya c¢ikarilmaktadir. Sadece ¢oziicii iceren kiivetten gecen 151k siddeti Ip, numunenin oldugu

kiivetten gecen 151k siddeti de I olarak adlandirilir. Herhangi bir sogurulma gézlenmeyen
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dalga boylarinda I=Ig olur ve bu durumda fark sifir oldugundan cihazda herhangi bir tepki
gbzlenmez. Eger numune herhangi bir dalga boyunda 151n sogurma baslarsa Iy ve I arasinda

bir farklilik ortaya ¢ikar ve bu fark dalga boyuna kars1 grafigi elde edilir.

UV is1k kavnag@m

Kirilma
IZgarasl ; | \H Avna 1

|
Yankl
Yark2 == Giriiniir stk kaynag
Filtre
Referans
Avnad kiivet Dedektir 2
Referans ﬂ
= WI 0
demet IUI
Mercek 1
Yariavna
Numune
kiiveti Dedektir 1
Ayna? Numune ﬂ
T WI
Ax‘n:ﬂ% demeti U
¥ Mercek 2

Sekil 3.6 : UV-Goriiniir spektrometresi diizenegi

UV goriiniir spektrofotometrisi 6l¢tim diizeneginin bilesenleri 151k kaynagi, dalga boyu
secici, numune kuveti ve detektorddr. Bunlara ek olarak 15181 toplamak, odaklamak, yansitmak, iki
demete bolmek ve numune iizerine belirli bir siddette gondermek i¢in mercekler, aynalar, 151k

boliictileri ve yariklar da bulunmaktadir.
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ARASTIRMA BULGULARI

4.1 Yapisal Ozellikler

Sol-gel yonteminde dondiirmeli kaplama metodu kullanilarak hazirlanan Al katkili
CdMnO orneklerinin yapisal 6zelikleri XRD teknigi kullanilarak incelenmistir. Al katkili
CdMnO orneklerinden alinan ilk XRD sonuglarinda bu yapilarin amorf yapida bliytidiigi
belirlenmistir. Daha sonrasinda numuneler iizerinde yapilan tavlama islemleri sonucunda
yapilarin kristallenerek iyilesme gosterdigi gozlemlenmistir. Isil isleme tabi tutulmus
orneklerin XRD grafiklerinde olusan pikler CdO yapisina ait (111), (200), (220) ve (311)
diizlemlerine karsilik geldigi literatiirde agikga goriilmektedir. Isil islem uygulanmis
orneklerin hekzagonal kristal yapida oldugu belirlenmistir ve bu orneklere yapilan Al

katkilamas1 hekzagonal kristal yapi {izerinde belirgin bir etkiye neden olmamustir.

Cdg,9:Mng g5Alj 04,0

— 600 derecede tavlanmis

=500 derecede tavlanmis

(111)
(200)
(220)

(311)

Siddet

30 35 40 45 50 55 60 65 70
Aci(20)

Sekil 4.1 : 500°C ve 600°C de tavlanmis Cdpg1Mng 0sAlp 040 6rneginin XRD goruntusi

$ek11 4.1 de 500°C ve 600°C de tavlanmls Cdoyganoyo5A|o’o4O émeginin XRD

gorintusu gorilmektedir. Ornegin farkli 1s1l islem sicakliklarinda alinmis XRD desenleri
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incelendiginde tavlama sicakligi arttikga CdygiMngosAlposO Ornegin pik siddetlerinde
belirgin bir artig goriilmiistiir. Sonu¢ olarak CdMnO yapisina 0,04 Al katkilanarak

hazirlanmis 6rneklerde tavlama sicakliginin artmasinin bu 6rneklerin kristal yapisinda bir

tyilesme sagladig1 gézlenmistir.

Cdg,85MNg,05Al,060
— 600 derecede tavlanmis
— — . =—=500derecede tavlanmis
— o 5 —
— o ~ —
- o N P

Siddet

30 35 40 45 50 55 60 65 70
Aci(20)
Sekil 4.2 : 500°C ve 600°C de tavlanmis Cdo ggMng 0sAlp 060 Orneginin XRD goriintiisii

Sekil 4.2 de 500°C ve 600°C de tavlanmis CdoggMngsAlposO Orneginin XRD
goruntist gorilmektedir. Bu orneklerin herhangi bir 1s1l islem uygulanmadan alinmig XRD
sonuglar1 da incelendiginde CdggiMngosAlgpsO 6rnegin ki ile ayni sekilde amorf yapida
oldugu goriilmistiir. Sekil 4.2 de goriildiigl gibi bu orneklere yapilan 1s1l islem neticesinde
yapinn kristallendigi ve hegzagonal formda oldugu belirlenmistir. Fakat CdMnO yapisina
0,04 katkisindaki gibi tavlama sicakligi artmasi ile bu yapida kristalitede bir iyilesme
goriilmemistir aksine pik siddetlerinde bir diisme gozlenmistir. Ayn1 sekilde CdO yapisina ait
olan piklerin konumlarinda da belirgin kaymalar gozlenmistir. XRD desenindeki bu
degisimlere yapidaki Al katkisinin artmasiyla birlikte CdO kristal Orgusiine katki ve

kusurlarin neden oldugu stres ve zorlanmalarin neden oldugu seklinde agiklayabiliriz
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500 derecede tavlama

= (d0,89Mn0,05A10,060
= (d0,91Mn0,05A10,040
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i
!
(311)

50 55 60 65 70

Aci(20)
Sekil 4.3 : 500°C de tavlanmls CdoiggMn0|05A|o,oao ve Cdo’gano’05A|olo4O orneklerinin XRD

30 35 40 45
gorantusu

Sekil 4.3 de 500°C de tavlanmis CdggoMngesAloesO Ve CdggeiMngesAlgsO
orneklerinin XRD desenleri goriillmektedir. Al katkilanmasinin artmasiyla 500°C de (111),
(200), (220) ve (311) noktalarindaki piklerin artmis oldugu goriilmektedir. Al katkilanmasinin
artmastyla 500°C de kristal yapinin da artti1 grafikten goriilmektedir.
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600 derecede tavlama
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Sekll 4.4 : 600°C de tavlanmls CdolggMno,o5A|o’oeo ve Cdo’gano’05A|0,04O orneklerinin XRD

gorantusu

Sekil 4.4 de 600°C de tavlanmis CdggoMngesAloesO Ve CdggeiMngesAlgosO
orneklerinin XRD desenleri gorilmektedir. Farkli Al katkilanmis iki 6rnegin XRD desenleri
incelendiginde 600°C de yapilan tavlama isleminin CdO ait kristal érgide (111) ve (200)
diizlemlerine karsilik gelen piklerin kenarlarinda yeni iki pik olusumuna sebep oldugu
gorilmektedir. Bu olusan iki yeni pikin yap1 igerisine girememis Al katkilarmin sicakligin
etkisiyle beraber okside olarak yeni bir yap1 olusturdugu veya mevcut yapida farkli bir faz
meydana getirdigini sOyleyebiliriz.

Elde edilen 6rneklerin XRD grafiklerini genel bir sekilde degerlendirdigimizde Al
katkilanmasinin artmasiyla 500°C de yapilan tavlamayla birlikte kristal yapiyr arttirmistir
fakat 600°C de yapilan tavlamada Al katkisinin artmasiyla beraber kristal yapida belirgin bir

stres ve zor getirmistir.
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4.2 Yiizeysel Ozellikler

Sol-gel yonteminde dondiirmeli kaplama metodu kullanilarak hazirlanan Al katkili
CdMnO orneklerinin yiizeysel 6zellikleri SEM kullanilarak incelenmistir. Elde ettigimiz Al
katkilt CdMnO o&rneklerinin 500°C ve 600°C de tavladiktan sonra SEM goriintiileri alinmistir.
Sekil 4.5 de 500°C de tavlanmis CdggsMnppsO 6rneginin SEM fotograflar1 40um, 20um,
10um, Sum ve 2um olarak, Sekil 4.6 de 500°C de tavlanmis Cdge1MnggsAlg 04O Orneginin
SEM fotograflart 40pm, 20pum, 10um, Spm ve 2pm olarak, Sekil 4.7 de 600°C de tavlanmis
Cdp.01Mng 0sAlp 04O rneginin SEM fotograflart 40pum, 20pum, 10pum, Sum ve 2um olarak,
Sekil 4.8 de 500°C de tavlanmig Cdo ggMng osAlg 060 6rneginin SEM fotograflart 40pum, 20um,
10um, 5um ve 2um olarak, Sekil 4.9 de 600°C de tavlanmis CdoggMngosAlpsO Orneginin
SEM fotograflart 40um, 20um, 10pum, Sum ve 2um olarak farkli boyutlarda biiyiitiilmiis
sekilleriyle goriilmektedir. Bu SEM fotograflarindan olusan Al katkili CdMnO 6rneklerinin
yiiksek kristallik gosterdigi ortaya c¢ikmaktadir. 600°C de tavlanan Al katkili CdMnO
orneklerinin homojen bir yap1 gosterdigi SEM fotograflarindan anlasilmaktadir. Yaptigimiz
calismada sol-gel yonteminde dondiirme metodu kullanilarak hazirlanan Al katkilit CdMnO
orneklerinin yilizeysel Ozellikleri SEM kullanilarak incelenmis ve bulunan sonuglarin Al
katkili CdO (R. Maity ve ark, A A Ziabari ve ark ) gibi daha dnceden yapilmis ¢alismalarla

benzerlikler gosterdigi goriilmektedir.
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Sekil 4.5 : 500°C de tavlanmig Cdg 95sMng ¢5sO 6rneginin SEM goriintiileri a)40pum b)20pum
¢)10um d)Sum e)2pum
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Sekil 4.6 : 500°C de tavlanmig CdggiMngosAlgpsO 6rneginin SEM goriintiileri a)40um
b)20um ¢)10um d)5Spum e)2um
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Sekil 4.7 : 600°C de tavlanmis Cdpg1MngsAlgpsO Orneginin SEM  goriintiileri a)40um
b)20pm c)10um d)Sum e)2um
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4.3 Manyetik Ozellikler

Sol-gel yonteminde dondirmeli kaplama metodu kullanilarak hazirlanan Al katkili
CdMnO o6rneklerinin manyetik 6zellikleri VSM kullanilarak oda sicakliginda +20 KOe
manyetik alan altinda 6l¢iilmiistiir. VSM o6l¢iimleri hem Al katkilanmis CdMnO i¢in hem de
katkilanmamis CdMnO i¢in alinmistir. CdMnO oOrnegine yapilan Al katkilamasinin
doygunluk miknatislanmasina (Ms) ve sifirlayict alana (Hg) olan etkisi Cizelge 4.1 de
gosterilmistir.

Miknatislanmast ~ sifir  olan bir ferromanyetik malzemeye manyetik alan
uygulandiginda manyetik momentler alanla ayni yone yonelirler, uygulanan dis manyetik
alan1 arttirdigimizda momentlerin hepsi manyetik alanla ayni yonde dizilirler ve
miknatislanma doyuma ulasir. Bu noktadan sonra manyetik alan daha fazla artirilsa da
miknatislanma degeri degismeyecek ve sabit kalacaktir bu degere de doygunluk
miknatislanmasi (Ms) denir.

Ferromanyetik malzemelerin sahip oldugu miknatislik degerini sifira indirmek i¢in
malzemeye uygulanan ters manyetik alana sifirlayict alan (koersivite Hg) denir.
Miknatislanmaya kars1 koydugu i¢in zorlayici alan olarakta bilinir.

Doygunluk miknatislanmasi (Ms) ve zorlayict manyetik alan (Hc) i¢in tavlanmamus alti
ornekteki M-H degerleri sirasiyla 1,36x10™* ve 6,85x10™* emu, 30,225 ve 62,722 Oe
arasindadir. Al katkili CdAMnO o6rneklerinde Ms ve H. degerleri 6nemli 6l¢iide artmistir. Sekil
4.10 da Al katkilanan CdMnO 6rneklerinin histeresis egrileri gosterilmistir.

Cizelge 4.1: CdMnO ornegine yapilan Al katkilamasinin doygunluk miknatislanmasina (Ms)
ve koersiviteye (H) olan etkisi

Ornekler Ms(emu)x10™  Hc(Oe)
Cdo 65Mno 050 6,85 51,494
CdogsMnoosAlosO 3,79 41,149
CdootMNoosAll® 1,36 30,225
CdogoMnoosAloosO 1,78 62,722
Cdlog7Mno 05Al0 050 223 58,207
CdogsMNoosAlo100 4,15 46,264
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Sekil 4.10 : Al katkilanmasi yapilan CdMnO 6rneklerinin Histerisis egrileri

4.4 Optik Ozellikler

Sol-gel yonteminde dondiirmeli kaplama metodu kullanilarak hazirlanan Al katkili
CdMnO  orneklerinin  optik  Ozelikleri UV-Vis teknigi kullanilarak incelenmistir.
Calismamizda 500°C ve 600°C de tavlanmig Cdggo1MnopsAlp0sO ve CdggsMnggsAlgosO
orneklerinin yasak-bant araligin1 hesaplamak i¢in optik yontem kullanilmistir. Bunun i¢in
(ahv)z-hv degisim grafikleri ¢izilmistir. Bu grafiklerde lineer kisminin dogrultusunda hv
eksenini kestigi noktanin enerji degeri seyreltik manyetik yariiletkenin yasak-bant araligi
olarak belirlenmistir. Sekil 4.11 de 500°C de tavlanmis Cdg g1 Mng g5Alp 040 Grneginin (ahv)z-
hv degisim grafigi goriilmektedir. Grafigin verileri Cizelge 4.2 de verilmistir. Bu grafik
incelendiginde; lincer sogurma katsayisinin 4-4,6 eV enerji araliginda arttigi gériilmektedir.
Burada hv eksenini kesen iki dogrunun oldugu goriilmektedir. Bu dogrularin hv eksenini

kesen noktalarin enerji degerleri 4 eV ve 4,6 eV olarak bulunmustur. Bu iki enerjiden 4,6 eV’
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luk enerji Cdog1MngosAlp0sO Orneginin yasak-bant araligini ve diger enerji ise bant

sarkmalarindan kaynaklan enerji araligini temsil etmektedir.
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—
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I

0.0
0 1 2 4 5 6

3
hv(eV)
Sekil 4.11 : 500°C de tavlanmis Cdg.91Mng 0sAlo 04O Orneginin (ahv)z-hv degisim grafigi

Cizelge 4.2 : 500°C de tavlanmis Cdg 91Mng 05Alp.040 Orneginin (ahv)z-hv degerleri

hv (eV) (ahv)*[eV/cm]*x10°
1,7 0,18
2,0 0,29
2,5 0,56
3,0 0,88
3,5 1,25
40 1,54
4,5 2,17
4,8 21,52
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Sekil 4.12 600°C de tavlanmis Cdo.91MngsAlp.040 Orneginin ((xhv)z-hv degisim grafigi
goriilmektedir. Grafigin verileri Cizelge 4.3 de verilmistir. Bu grafik incelendiginde; lineer
sogurma katsayisinin 3,5-4,6 eV enerji araliginda arttig1r goriilmektedir. Burada hv eksenini
kesen iki dogrunun oldugu goriilmektedir. Bu dogrularin hv eksenini kesen noktalarin enerji
degerleri 4 eV ve 4,6 eV olarak bulunmustur. Bu iki enerjiden 4,6 eV’ luk enerji

Cdp.91Mng osAlp 04O Orneginin yasak-bant araligimi ve diger enerji ise bant sarkmalarindan

kaynaklan enerji araligin1 temsil etmektedir.

Cdp.91Mng 5Aly 0,0 (600°C)

—
o
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(ahv)’(eV/em)’x10°
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o
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3 4 5
hv(eV)

o
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Sekil 4.12: 600°C de tavlanmis Cdg.g1Mng 0sAlg040 6rneginin (ahv)z-hv degisim grafigi
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Cizelge 4.3 : 600°C de tavlanmis Cdg 91 Mng 05Alp.040 Orneginin (ahv)z-hv degerleri

hv (eV) (ahv)*[eV/cm]*x10’
1,7 0,67
2,0 0,89
2,5 1,56
3,0 2,34
3,5 3,30
4.0 4,59
45 6,45
48 24,99

Sekil 4.13 500°C de tavlanmig Cdo ggMng 05Alp 060 Grneginin ((xhv)z-hv degisim grafigi
goriilmektedir. Grafigin verileri Cizelge 4.4 de verilmistir. Bu grafik incelendiginde; lineer
sogurma katsayisinin 4,5 eV enerjiden sonra arttig1 goriilmektedir. Burada hv eksenini kesen
iki dogrunun oldugu goriilmektedir. Bu dogrularin hv eksenini kesen noktalarin enerji
degerleri 4,2 eV ve 4,6 eV olarak bulunmustur. Bu iki enerjiden 4,6 eV’ luk enerji
Cdo.91Mng 0sAlp 040 Orneginin yasak-bant araligin1 ve diger enerji ise bant sarkmalarindan

kaynaklan enerji araligin1 temsil etmektedir.
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Sekil 4.13: 500°C de tavlanmig Cdg goMng gsAlp 060 6rneginin (ahv)z-hv degisim grafigi

Cizelge 4.4 : 500°C de tavlanmis CdgggMng osAlg 060 Orneginin (ahv)z-hv degerleri

hv (eV) (ahv)?[eV/cm]*x10’
1,7 0,12
2,0 0,17
2,5 0,27
3,0 0,39
3,5 0,51
4,0 0,59
4,5 0,93
4,7 9,63
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Sekil 4.14 600°C de tavlanmis CdoggMnggsAlg 0O Orneginin ((xhv)z-hv degisim grafigi
gorilmektedir. Grafigin verileri Cizelge 4.5 de verilmistir. Bu grafik incelendiginde; lineer
sogurma katsayisinin 4,5 eV enerjiden sonra arttig1r goriilmektedir. Burada hv eksenini kesen
iki dogrunun oldugu goriilmektedir. Bu dogrularin hv eksenini kesen noktalarin enerji
degerleri 3,9 eV ve 4,6 eV olarak bulunmustur. Bu iki enerjiden 4,6 eV’ luk enerji
Cdp.91Mng osAlp 04O Orneginin yasak-bant araligimi ve diger enerji ise bant sarkmalarindan

kaynaklan enerji araligini temsil etmektedir.

Cdo,5sMng,05Alo 060 (600°C)

()]
1

N
——
h 4

w
|

(ahv) [eV/emx10’

N
|

Eq=4,6 eV

o+ - .+ s K

3
hv(eV)
Sekil 4.14 : 600°C de tavlanmis Cdg ggMng osAlo 060 6rneginin (ahv)z-hv degisim grafigi
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Cizelge 4.5 : 600°C de tavlanmis Cdg ggMng 05Alp 060 Orneginin (ochv)z-hv degerleri

hv (eV) (ahv)*[eV/cm]?x10’
1,7 0,12
2,0 0,17
2,5 0,27
3,0 0,40
3,5 0,54
4,0 0,67
4,5 1,16
4,7 6,28
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TARTISMA ve SONUC

Yaptigimiz ¢alismada Cdggs5.xMngosAlO (x=0, 0.02, 0.04, 0.06, 0.08, 0.10) seyreltik
manyetik yariiletken tozlar sol-gel yontemi kullanilarak sentezlendi. Olusturulan tozlarin X-
1511 kirmim difraksiyon analizi dl¢limleri alinarak yapisal 6zellikleri incelendi. Yapilan XRD
analizleri sonucunda hazirlanan CdpgsxMngosAlIkO seyreltik manyetik yariiletken tozlarin
amorf yapida oldugu belirlenmis ve bu tozlara uygulanan 1s1l islem neticesinde 6rneklerin
hegzagonal kristal yapida kristallendigi gortlmistiir. Isil islem uygulanmasiyla birlikte bu
tozlarin XRD desenleri incelendiginde elde edilen piklerin CdO kristal 6rgiisiine ait oldugu ve
onun (111), (200), (220) ve (311) diizlemlerine karsilik geldigi belirlenmistir. Tavlama
sicakligin1 500°C den 600°C ye arttirdigimizda Cdg91Mng 0sAlp 04O 6rneginin kristal yapisinda
bir iyilesme gozlemlenmistir. CdoggMngosAlgosO Ornegi igin alinan XRD sonuglarinda
tavlama sicakliginin 500°C den 600°C e ¢ikartilmasiyla XRD desenin de ekstra pikler ve
ayrica CdO ait olan piklerin pozisyonlarinda belirgin kaymalar goriilmektedir. Al
katkilanmasinin ve tavlama sicakliginin birlikte artmasi kristal yapida katki ve kusurlarin
neden oldugu stres ve zorlar1 ortaya ¢ikarmaistir.

SEM olgtimleri yapildi. SEM fotograflart incelendiginde filmlerin yiizeyi iizerinde
gelisiglizel dagilim gosteren ve homojenligi bozan beyaz bolgeler oldugu goriildii. Bu beyaz
bolgeleri ¢ozelti olusumu esnasinda tam ¢oziinme saglayamamig parcaciklarin olusturdugunu
diistinmekteyiz. Farkli atom yarigaplarina sahip elementlerin atomlarinin birbiri arasina
sikisarak homojenligi bozmus olabilecegi de ayrica diisiiniilmektedir. Ayn1 zamanda tiretim
esnasinda olusan ve homojenligi bozan kusurlar bu goriinlise neden olabilmektedir. Tavlama
sicakligi artirilldiginda daha homojen bir yapiya gecildigi ve safsizliklarin azalmasi etkisi ile
de daha duzgun bir yap1 elde edildigi de gozlendi. Tavlama sicakligini 500°C den 600°C ye
arttirdigimizda  6rneklerimizin SEM fotograflarinda da kristal yapmnin iyilestigini
gozlemledik.

Doygunluk miknatislanmasi (Ms) ve zorlayict manyetik alan (Hc) i¢in tavlanmamig
altt 6rnekteki M-H degerleri sirasiyla 1,36X10'4 ve 6,85X10'4 emu, 30,225 ve 62,722 Oe
arasinda bulundu. Al katkilanan 6rneklerdeki Ms ve H. degerlerinin 6nemli 6lgiide arttigt
gorildi. Ozellikle CdpeiMngosAloosO  6rneginde  manyetik  6zelliklerin  olustugunu
gozlemledik. Bu 6rnegimizin doygunluk miknatislanmasinin (Ms) 1,36x10™ emu, zorlayici
manyetik alanin (Hc) 30,225 Oe oldugunu gordiik.

Orneklerin optik Ozellikleri incelendi ve yasak-bant araliklari 4.6 eV civarinda

bulundu. Bu sonucun 6rneklerdeki kusurlardan kaynaklandig diistiniilmektedir. Elde edilen
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grafiklerden 6rneklerin enerji degerleri, yasak bant araliklari, bant sarkmalarindan kaynakl
enerji araliklar1 ve deformasyon ve katki malzemelerinden dolay1 olusan safsizlik bandinin

enerjisi bulundu.
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