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KISALTMALAR
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KATKILI NiFe204 POLIMER TABANLI MiKRODALGA YUTUCULARIN
FREKANS SECiCi MALZEME TASARIMI

OZET

Haberlesme endiistrisindeki olaganiistii biiylime mikrodalga yutucu malzemelere
olan ilginin artmasina neden olmustur. Son zamanlarda modern haberlesme
sistemleri yliksek frekanslara dogru kaydig: icin yiliksek frekanslarda kullanilmaya
uygun yutucu malzemelere olan ilgi ve gereksinimde dogal olarak artis
gostermektedir. Kablosuz iletisimin hizli ilerlemesi neticesinde mikrodalga yutucu
malzemelere olan ilgi radar sistemleri ve askeri uygulamalar gibi 6zel alanlar
disindaki uygulamalarda da oldukg¢a dikkat ¢ekici hale gelmistir.Kullanimi giderek
yayginlagan elektronik aygitlardan yayilan sinyallerin olusturdugu elektromanyetik
kirliligin insan saglig1 ve ¢evre iizerine pek ¢ok olumsuz sonuglar ortaya ¢ikardigi da
giiniimiizde bilinmektedir. Bu sorunlar1 asmak ve elektromanyetik etkileri en aza
indirmek, radar, uzay teknolojisi, telekomiinikasyon, yerel alan aglari, askeri ve
iletisim teknolojilerinde giivenligi saglamak amagli olan yutucu malzemeler ve
ekranlama etkinligine sahip malzemeler iizerinde yapilan ¢aligmalarda ayrica devam
etmektedir.

Yutucu malzemeye gelen sinyalin geldigi yone yansimamasi ve aynit zamanda iletim
saglamamasi gereklidir. Bunun i¢in sinyalin malzeme i¢inde veya ilizerinde emilim
yapmast gerekmektedir. Normalde yansima katsayist minumum seviyeye ulastiginda
wn diisiik yansima kaybi1 elde edilir, yani gelen elektromanyetik dalgalarin higbiri
geri yansimamaktadir. Prensip olarak, bir elektromanyetik yutucu kaplamanin roli,
diisiik yansima saglamasi ve gelen elektromanyetik dalgalar i¢in yiiksek bir yutulma
saglamasidir. Elektromanyetik dalga yutucu malzemelerin degeri ne kadar ince bir
tabaka ile ne kadar genis bir frekans araliginda yutma iglemini yaptig1 ile alakalidir.
Malzemeye gelen elektrik ve manyetik bilesenleri olan birbirlerine dik sekilde
hareket eden elektromanyetik dalganin elektrik bileseni malzemenin dielektrik
ozellikleri tarafindan yutulurken diger bilesen olan manyetik bilesen ise manyetik
0zellik tarafindan yutulur boylece bu iki bilesen kaybolunca malzeme ideal yutucu
malzeme olur. Mikrodalga malzeme igine girdikten sonra malzeme kalinligi boyunca
zayiflatilmali ve 1siya doniistiiriilmelidir, bu durumda malzemeye gelen dalgalar
yutularak geri yansimayacaktir. Manyetik ve dielektrik 6zellikleri nedeniyle NiFe2O4
genel formiilii ile verilen spinel ferrritler sahip olduklar: ilging 6zellikleri nedeniyle
son yillarda yogun bir sekilde bilgi depolama sistemleri ig¢indeki uygulamalar,
manyetik sivilar, manyetik toplu c¢ekirdek, yiiksek frekans araliginda calisan
mikrodalga veya radar yutucu malzemeler (RAM), yiiksek frekansh cihazlar igin
aragtirilmistir, NiFe2Os yapisindaki spinel ferritler manyetik kayiplarinin  ve
direnglerinin yiiksek olmasindan dolay1 elektromanyetik dalga yutucu olarak
kullanilabilmektedir, ayrica spinel ferritler manyetik kayit ortami, manyetik
akigkanlar, katalizorler, manyetik rezonans goriintileme (MRI), mikrodalga
yutucular, sensorler ve pigmentler gibi uygulama alanlarinda da O6ne ¢ikan
malzemelerdir. Ferritlerin 6zellikleri, kimyasal bilesimine, mikroyapisina, sinterleme
parametreleri ile katkilanan iyonun konumuna ve katki oranina bagl olarak degisik
ozellik gostermektedir.
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Yapilan ¢aligmada NiFe2O4 ferrit bilesiminde Ni yerine Mo, Tb, Ta ve Hf, Fe
yerine V, Cu farkli oranlarda yer alan kati eriyigi seklinde ilave edilerek tek fazli
katkili NiFe,O4 ferritleri oksitlerin karigimi yontemiyle iretilmistir. Baslangig
oksitlerinin miktarlar1 Ni1-xMoxFe204, Ni1-xTbxFe204, Ni1-xTaxFe204 , NiixHfxFe204
NiFe2xVxO4, NiFe2xCuy stokiyometrik kompozisyonlar baz alinarak hesaplanmistir.
Her bir katkinin ana yapi (NiFe20a) igerisinde yapiyr bozmadan katkilanabilecegi
miktar olarak tarif edilen ¢6ziiniirliikk limiti X-1s1nlar1 toz difraktometresi kullanilarak
saptanmistir. SEM sonuglart XRD sonuglarmi teyit etmektedir. 1200-1500 °C
araliginda sinterlenen katkili tek fazli NiFe2Os ferrit malzemelerin manyetik
Ozellikleri belirlenmistir. Olusturulan kati eriyiklerde katki tiir ve oranlariin ferrit
seramiginin manyetik ve ekranlama etkinligine (shielding effect) olan etkileri ayrica
belirlenmistir. Ozellikler agisindan belirlenen optimum parametrelere gére katkili
NiFe2O4 ferritleri polianilin tabanli olarak kompozit olarak iiretilip 6zellikleri
karakterize edilmistir. Polianilin-NiFe2O4:V, Polianilin-NiFe.04:Tb, Polianilin-
NiFe204:Cu, Polianilin-NiFe204:Hf, Polianilin-NiFe204:Ta, Polianilin-NiFe204:Mo
farkli katki oranlarinda sicak presleme ile iiretilmistir. Anilin / Ni ferrit agirlik oram
1/1, 3/1 olarak degistirilerek mikrodalga ekranlama etkinligine sahip kompozitler
epoksi regine kullanilarak tretilmistir, tiretilen kompozitler XRD, SEM ve VSM (
titresen 6rnek magnetometresi ), FTIR,Vector Network Analyzer (VNA (Two-Port,R
& S FSH-K42)) kullanilarak karakterize edilmistir. Polianilin-NiFe2O4: 'V,
Polianilin-NiFe204:Th, Polianilin-NiFe204:Cu, Polianilin-NiFe204:Hf, Polianilin-
NiFe204:Ta, Polianilin-NiFe204:Mo kompozitlerinin mikrodalga ekranlama etkinligi
performanslari 0-8 GHz araliginda 6lglilmiis ve mikrodalga ekranlama etkinligine
sahip malzemeler olarak kullanim potansiyelleri incelenmistir.
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FREQUENCY SELECTOR MATERIAL DESIGN BY USING MICROWAVE
ABSORBERS WIiTH DOPED NiFe;Os POLYMMER BASED

SUMMARY

The extraordinary growth in the communication industry has led to an increase in
interest in microwave absorbers. Recently, as modern communication systems are
shifting towards high frequencies, there is an interest and requirement for absorber
materials which are suitable for use at high frequencies.

The interest in microwave absorbers are increased rapidly with increasing wireless
communication technologies and that affects the usage of this technology not only in
millitary / radar technologies but also in daily consumer electronic technologies.
Nowadays it is well known that, electronic devices generates signals and this
electromagnetic pollution has negative effects for human health and environment. To
minimize the electromagnetic effects on millitary applications, radar technologies,
aerospace applications, telecommunication technologies and local wireless networks
there are several new studies on the development of absorbant materials.

The decline in electromagnetic energy by using the microwave theory can be
attributed to the large number of internal reflections caused by the material itself, it is
necessary that the incoming signal to absorbing material should not reflect to the
incoming direction and should not provide transmission at the same time. Thus, the
signal has to provide absorption in or on the material.

A good absorbing material should have broad bandwidth, wide frequency range,
strong absorbtion and should be lightweight and thin as well. Electromagnetic wave
can be characterized based on its absorption properties and coefficient of reflection.
Dielectric loss, magnetic loss and impedance match factors are considered on the
design principle of EM absorbing materials.

For this, the signal must be absorbed by absorbant materials. Researches on NiFe2O4
based spinel ferrites are conducted due to the magnetic and dielectric properties of
those materials since those materials have interesting properties they are used on
magnetic fluids, flash memories, magnetic core technologies, absorbants which
works on high frequency and microwaves. The spinel ferrites in the NiFeO4
structure can be used as EM wave absorbers due to their high magnetic losses and
resistivity. They are used as electromagnetic absorbants since they have high
resistivity and magnetic resistivity. On the other hand, ferritic group materials has
important usage areas on data storage, magnetic fluids, catalyis, magnetic rezonans
imaging, microwave absorbers, censors and pigments. The properties of the ferritic
materials are strictly depending to chemical composition, microstructure, process
parameters like sintering temperature and amount and type of additive ions.
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Although NiFe2Os has microwave absorption properties, it is quite heavy, however
the ferrite polymer composites obtained by mixing pure ferrite powders with non-
magnetic polymers for better absorption properties show better microwave properties
depending on low cost, lightness and good design flexibility . Magnetic materials and
composites containing conductive polymers in order to obtain high efficiency
microwave absorbers with strong absorption and wide band spacing, having thin
layer and light weight , have attracted a great deal of interest from researchers due to
the hybrid nature of each compound.

Polyaniline (PANI), whose microwave absorbing properties are associated with its
structure, is a promising conductive polymer with excellent chemical and physical
properties, low cost, good environmental stability . PANI can be prepared easily by
the chemical oxidative polymerization of aniline under controlled conditions and
exhibits sufficient stability for practical applications.

The mechanical and other properties of PANI may increase depending on the
additives in which a mixture of inorganic nanomaterials and PANI is used. It has
been found that the composites have good magnetic, conductivity and microwave
absorbing properties in the studies conducted regarding composites containing
conductive polymer and magnetic ferrite.

On this research work, Mo, Tb, Ta and Hf was used as an alternative to Nickel (Ni)
and V and Cu was used as a Fe replacement. Materials was prepared as mixture of a
single phase ion dopped mix of NiFe20s. Calculation of the starting oxide materials
was conduct according to stochiometric ratio of following oxides : Nii-xMoxFe2Oa4,
Ni1xThxFe204, Nit-xTaxFe204 , Nir-xHfxFe204 , NiFe2-xVxO4, NiFez-xCuy.

The phases in the doped sintered samples were characterized by using X-ray
diffractometry (D2 Phaser Bruker AXS) with Cu- Ka radiation (A=1.5406° A) in the
range of 20:10-70° and at a scan rate of 1°/min. The fracture surfaces of the
specimens were examined in the SEM (JEOL 5910LV) at 20kV after being coated
with Au/Pd alloy by sputter coater. The chemical analysis was conducted by means
of dispersive spectrometry (EDS, Oxford-Inca-7274) and the SEM was used in order
to identify the phases and study the microstructure.

The absorbing composite materials were prepared by molding and curing the mixture
of PANI/ Ni ferrite compositions powders and epoxy. The mixing ratio of specimen
powders to epoxy was 2:1 by weight. Molding was carried out in a hydraulic press at
5Mpa pressure and 100°C for 1 h. They were pressed into pellets with 20 mm in
diameter and 2 mm in thickness for shielding effect measurements

To determine the maximum dopping amount in the NiFe2O4 main matrix with usage
of XRD measurments. Basic idea was to detect the maximum solubility of dopped
material in main matix. Also Scanning Electron Microscopy analysis was used as
double check of the results. The magnetic properties of sintered single phase dopped
NiFe2O4 at 1200-1500°C was determined. On the produced solid solutions, the
effects of additive types and ratios on the magnetic and shielding effect properties of
ferrite ceramics were also determined.

NiFe>O4 ferrits which are produced on optimised conditions also used to produce
polyaniline based composites and characterization of those materials was done.
Polianiline-NiFe204:V, Polianiline-NiFe204:Tb, Polianiline-NiFe204:Cu, Polianiline-
NiFe>04:Hf, Polianiline-NiFe>04:Ta, Polianiline-NiFe204:Mo was produced with hot
press in different additive ratios.
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The weight ratios of doped nickel ferrite and aniline were 1:1 and 1:3, respectively.
Epoxy resin was used to produce microwave absorbing composites. The fabricated
composites were characterized by using Fourier transform infrared spectroscopy
(FTIR). Furthermore, the magnetic properties of the fabricated composites were
investigated by using a vibrating sample magnetometer (VSM), XRD, SEM, VNA.
The microwave shielding effects performances of the polyaniline- doped NiFe2O4
composites were investigated by reflectivity in 0-8 GHz, using a two—port vector
network analyzer.

Also shielding effect (insertion loss) capacities were measured for Polianilin-
NiFe204: V, Polianilin-NiFe;04:Th, Polianilin-NiFe;O4:Cu, Polianilin-NiFe204:Hf,
Polianilin-NiFe2O4:Ta, Polianilin-NiFe,O4:Mo and usage as potential microwave
were compared and ranked.
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1. GIRIS

Elektronik seramikler fonksiyonel seramik malzemelerin en fazla kullanim
potansiyeli buldugu alan olup, Amerika’da elektronik seramik pazari 9-10 milyar
dolar civarindadir. Elektronik seramikler igerisinde en biiyiik tiiketim alanlarindan
birinide yutucu malzemeler olusturmaktadir. Yutucu malzemelerin kullanildig
Oonemli alanlardan biri de haberlesme endiistrisidir. Askeri radar ve savunmada,
otomasyonda otomotiv radar sistemlerinde, hava-uzay askeri harp ve sinyal iletim ve
alim islemleri i¢in gizli teknoloji alanlarinda radar yutucu malzemelerde,
elektromanyetik karanlik ortamlarda, gizli kaplamalarda, haberlesme ve yiiksek hizli
kablosuz veri aktarimi i¢in direk monteli antenlerin ¢ogalmasiyla anten paterni ve
sistem  performansinda, mobil haberlesme gibi sistemlerde  kullanilan
elektromanyetik dalga yutucu malzemeler mikrodalga yutuculardir. Kimya tekstil ve
saglik alanindaki diger sistemlerde de genis frekans aralifinda etkili mikrodalga
yutucu malzemeler kullanilmaktadir. Diinyada {istlin 6zellikli yutucu malzemelerde
meydana gelen gelismeler kablosuz haberlesme teknolojisinin  diinyada
yayginlasmasinda onemli bir rol oynamaktadir. Bununla birlikte ozellikle son
yillarda haberlesme endiistrisindeki olaganiistii biiyiime mikrodalga yutucu
malzemelere olan talebin inanilmaz bir sekilde artmasina neden olmustur. Bu alanda
kullanilacak mikrodalga yutucu malzemelerin ince kalinliga, hafiflige, genis bant
genisligine ve genis frekans araliginda giiglii emilime sahip olmasi gerekmektedir.
Elektromanyetik dalga yutucu malzemenin tasarim prensibinde dielektrik kayip,
manyetik kayip, empedans uyumu faktorleri g6z Oniinde tutulmaktadir.
Elektromanyetik dalga yutucu ozellikleri yansima katsayist kullanilarak karakterize
edilir. -10 db yansima kaybi degeri % 90 mikrodalga emilimi ile karsilagtirilabilir.
Bu nedenle, -10 dB‘den diisiik yansima kaybi degerine sahip malzemeler uygun
elektromanyetik dalga yutucular olarak kabul edilir. Ekranlama etkinligi (shielding

effect) degeri ise gelen elektromanyetik dalganin karsiya ne kadar gectigi ile alakali-



dir. -10 dB ekranlanma degeri i¢in gelen elektromanyetik dalganin % 90 azaltildig
karsi tarafa ise % 10 gegtigi anlasilmaktadir. -40 dB ekranlanma degeri yada araya
girme kaybi1 degeri icin ise gelen elektromanyetik dalganin % 99.99 azaltildig: karst
tarafa ise % 0.01 gectigi anlasilmaktadir. Haberlesme endiistrisinde mikrodalga
yutucu malzeme olarak bir ¢ok farkli malzeme kullanilmasina ragmen, bu alanda en
onemli manyetik seramiklerden bazilarida spinel yapiya sahip NiFe2O4 ferritlerdir.
Bu spinel ferritlerin tercih edilmesinin nedeni bu malzemelerin istenilen manyetik
ozelliklere, yliksek doygunluk manyetizasyonuna ayrica asit direncine ve termal
stabiliteye sahip olmalaridir. Bu nedenle mikrodalga yutucu uygulamalar i¢in yiiksek
bir potansiyele sahiptir. Tek bir malzemenin mikrodalga emicinin gereksinimlerini
karsilamasi yerine daha iyi emici malzemeler elde etmek i¢in kompozitlere ihtiyag
duyulmustur . Iletken polimerler genelde mikrodalga yutucu kompozitlerin
hazirlanmasinda kullanilirlar. Iletken polimerlerden polianilin mikrodalga emilim
icin benzersiz fiziksel ve kimyasal 6zelliklerinden, diisiik maliyetli olmasindan, iyi
cevresel kararligindan ve hazirlama kolayligindan dolayr diger polimerlerden
olduke¢a farklidir ve mikrodalga emici kompozitlerin hazirlanmasinda kullanilirlar.
lletken polianilin- ferrit kompozitler, ferrit ve polimer arasindaki sinerjik ve
tamamlayic1 davraniglarindan dolayr ¢ok fazla dikkat c¢eker hale gelmis olup
mikrodalga yutucu olarak olduk¢a faydahidirlar. Katkili NiFe2O4 ferritlerin
tiretiminde kimyasal yontemlerin tercih edilmesi bu yontemle iiretilmis tozlarin daha
diisiik sinterlenme sicakligina, daha yiiksek homojeniteye, daha diisiik toz boyutuna

vd. sahip olmasi nedeniyledir.

1.1 Tezin Amaci

Kablosuz iletisim araglarinin ve elektronik cihazlarin giderek yaygin kullanim
sonucunda elektromanyetik girisim (electromagnetic interference), bilgilerin
giivenligi i¢cin onemli bir tehdit haline gelmistir. Elektromanyetik yayimnimindan
kaynaklanan zararlarin azaltilmasi insan saglig1 ve cevre acisindan da ayrica
onemlidir. Bu sorunun {iistesinden gelmenin bir yolu, genis bir yutucu araligina,
ekranlama etkinligine sahip hafif ve ince yiiksek performansh elektromanyetik dalga
yutucu malzemelerinin kullanilmasidir. Bu yutucu malzeme elektromanyetik dalgay1
etkili bir bigimde yutabilir ve elektromanyetik enerjiyi termal enerjiye doniistiirebilir

veya elektromanyetik dalgalar girisim yoluyla dagitabilir.



Katkili NiFe204lin manyetik ve elektriksel dzelliklerinin belirlenmesinde kullanilan
sentez teknigi ,tane biyilikligii, tane yapist ,porozite, kristalografik kafes
bolgelerarasinda katyondagilimi ve kullanilan dopant tiirii ¢ok 6nemli rol oynar .
Metal iyonlariin NiFe2Os ‘e dope edilmesindeki ama¢ NiFe2O4 ‘lin fizikokimyasal
Ozelliklerini 1iyilestirmektir, yapilan onceki calismalar katkilandirmanin yapiyi,

elektriksel , optik, magnetik olarak etkiledigini dogrulamistir.

Polianilin (polyaniline) bazli V-Tbh-Cu-Hf-Ta-Mo  katkili (doped) NiFe2O4
kompozit ile hafif ve ince yapida , genis bir bant genisliginde ve gii¢lii bir ekranlama
etkinligi Ozelligine sahip yliksek performanshi Elektromanyetik dalga yutucu
malzeme iretilmesi planlanmistir, katki elementleri ile sinterleme sicakliginin
diisliriilmesi amaglanmis ayrica V-Tb-Cu-Hf-Ta-Mo  katkilari ~ NiFe2O4 ‘iin
polianilin kompozit i¢indeki mikrodalga ekranlama etkinligi 6zelligini gelistirmek
icin kullamilmistir. Katki ilavesiyle NiFe2O4 ‘iin sinterleme sicakliginin disiiriilmesi
ayni zamanda diisiik maliyete sahip polianilin ile kullanim1 saglanacaktir. Kolay bir
yontem olan oksitlerin karigim1 teknigi iyi bir sekilde kullanilarak tek fazli V-Tb-Cu-
Hf-Ta-Mo katkili yeni NiFe2O4 olusturulmus katkilarin miktarlarinin nasil etki ettigi
incelenmis, bu elementlerin katkisinin NiFe2O4 ‘e 6zel oranlarda eklenmesi ile ayri
ayrt V-Tb—Cu-Hf-Ta-Mo katkili NiFe204: polianilin bazli kompozitler olusturulmus
ve mikrodalga ekranlama etkinligi 6zelliklerine olan etkiler incelenmis, yeni V-Tb-
Cu-Hf-Ta-Mo katkili NiFe2Os ve yeni V-Tb-Cu-Hf-Ta-Mo katkili NiFe;Ox4:

Polianilin kompozitleri iiretilmistir.

Bu sorunlarin iistesinden gelmek, elektromanyetik etkileri en aza indirmek radar,
uzay teknolojisi, telekomiinikasyon, yerel alan aglari, askeri ve iletisim teknolojileri
alanlarinda giivenligi saglamak igin siirekli olarak emici malzemeler {izerinde
caligmalar devam etmektedir [4], [5]. Mikrodalga radyosyonun azaltilmasi igin
mikrodalga radyosyon emici materyallar kullanilmaktadir, insan sagligini da
etkileyen elektromanyetik kirliligi Onleyebilmek i¢in elektromanyetik yutucu

malzemelerin gelistirilmesi gerekli hale gelmistir.

1.2 Literatiir Arastirmasi

Haberlesme endiistrisindeki olaganiistii biiylime mikrodalga yutucu malzemelere

olan ilginin artmasina neden olmustur. Son zamanlarda modern haberlesme sistemle-



r yiiksek frekanslara dogru kaydigi icin yiiksek frekanslarda kullanilmaya uygun
yutucu malzemelere olan talep ve gereksinimde dogal olarak artis gostermistir [1].
Kablosuz iletisimin hizli ilerlemesinin bir sonucu olarak mikrodalga yutucu
malzemelere olan ilgi,radar sistemleri ve askeri uygulamalar gibi ¢esitli 6zel
alanlarin disindaki uygulamalarda da olduk¢a dikkat gekici hale gelmistir [2].
Glinlimiizde kullanimlar1 giderek yayginlasan elektronik aygitlardan  yayilan
sinyallerin olusturdugu elektromanyetik kirliligin insan sagligi ve ¢evre lizerinde pek
¢ok olumsuz sonuglar ortaya ¢ikardigi da bilinmektedir [3]. Elektromanyetik girisim,
elektronik cihazlarin, bilgisayar aglafrinin, cep telefonlarinin ve savunma veya
askeritechizatta kullanilan gizli teknolojinin 6nemli bir kisminin yaygin kullanimi

nedeniyle ciddi bir sorun haline gelmistir.

Mikrodalga teorisini kullanarak elektromanyetik enerjinin zayiflamasini, malzemenin
kendisinden kaynaklanan ¢ok sayida dahili yansimalara ve emilime ayrica malzeme
yiizeyinin yansimasina baglayabiliriz [6], yutucu malzemeye gelen sinyalin geldigi
yone yansimamasi ve ayni zamanda iletim saglamamasi gereklidir. Bunun ig¢in
sinyalin malzeme iginde veya lizerinde emilim yapmasi gerekmektedir. Emici
malzeme genis bant aralifinda elektromanyetik dalgada yiiksek bir yutma oranina
sahiptir, fakat ayn1 zamanda 1s1 direncine, nem direncine, korozyon direncine de

sahip olmalidir.

AFe;0s (A =2 degerli metal iyonu, Mg, Ni, Co, Cu, vb.) genel formiili ile
tanimlanan nano spinel ferritler [7], siiper paramanyetik davranig gosteririler ve
sahip olduklar1 ilging 6zellikleri nedeniyle son yillarda yogun bir sekilde manyetik
akigkanlar, gaz sensor, manyetik bilgi depolama sistemleri i¢indeki uygulamalar ,
katalizorler, manyetik rezonans goriintiileme ve yiiksek frekans aralifinda ¢aligan
mikrodalga cihazlar i¢in arastirilmistir [8-15]. AFe2O4 yapisindaki spinel ferritler
kiibik yapiya sahiptir. Spineller, oksit anyonlar1 siki paketlenmis kiibik oOrgiide
dizilmis ve Orgilide oktahedral (sekiz yiizlii) ve tetrahedral (dortyiizlii) yerlerin
hepsinin veya bir kisminin A ve B katyonlarindan doldurulmasindan olusan, kiibik

kristal sisteme sahip A*2B*3,04 olan yapidir.

NiFe 04 yapisindaki spinel ferritler, manyetik kayiplarinin ve direnglerinin yiiksek
olmasindan dolayr EM dalga yutucular olarak kullanilabilmektedir ayrica yiiksek
magneto Kristalin anizotropisi yani kristal yapi icersinde miknatislanmay1 belirli

Kristal yonlerinde tutmaya calisan kuvveti, yiiksek doygunluk manyetizasyonu ve
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benzersiz manyetik yapis1 nedeniyle arastirmacilar i¢in 6zellikle cazip hale gelmistir

[16].

NiFe204, tetratedral bolgedeki Fe + 3 iyonlar1 ve oktahedral bolgedeki Ni * 2 iyonlari
arasindaki anti-paralelspinlerin manyetik momentinden kaynaklanan
ferrimanyetizmayr ~ gosteren ters spinel yapiya sahiptir [17]. Bu spinel ferrit
malzemelerin Ozellikleri, kimyasal bilesimine, mikro yapilarina, stokiyometriye,
sinterleme parametreleri ile katkili iyonun pozisyonuna ve katki oranina bagl olarak
degisik 6zellik gostermektedir [18]. Ayrica son yillarda, Ni / ZnO [19], Co / ZnO
[20], Fe / ZnO [21], FeNis/(NiosZnos)Fe204[ 22] ve Fe / SiO2 [23] seklindeki yutucu

bazli ferromanyetik malzemeler iizerine de ¢aligmalar yapilmistir .

Mikrodalga yutucu malzeme olarak kullanilan NiFe,O4 lin kiigiik dielektrik kayb1 ve
genis ylizey alan yogunlugu gibi dezavantajlar1 vardir bu NiFe2O4‘lin potansiyelini
genis emme bandi i¢indeki uygulamalarinda kisitlar [24-25]. NiFe20s mikrodalga
yutucu Ozellikler gostermesine ragmen agirdir, daha etkili yutucu ozellikler
gostermesi i¢in saf ferrit tozlarinin manyetik olmayan polimer ile karistirilmasi
sonucu elde edilen ferrit polimer kompozitleri diisik maliyete, hafiflige ve iyi
tasarima bagl olarak daha iyi mikrodalga &zellik gostermektedir [26-28]. Ince
tabakali ve hafif agirlikta genis bant araliginda gii¢lii emilime sahip yiiksek verimli
mikrodalga yutucu malzemeler elde etmek i¢in manyetik malzemeler ve iletken
polimer igeren  kompozitler her bir bilesenin hibrit o6zellikleri nedeniyle

arastirmacilardan biiyiik ilgi gérmiistiir [29].

Kendi yapisi iginde mikrodalga yutucu oOzellikler gosteren polianilin (PANI)
miikemmel kimyasal ve fiziksel 6zelliklere, diisiikk maliyete ve 1yi ¢evresel kararliga
sahip imit verici iletken polimerlerden birisidir [30]. PANI, kontrollii kosullar
altinda anilinin kimyasal oksidatif polimerizasyonu ile kolayca hazirlanabildigi ve
pratik uygulamalar i¢in yeterli stabilite gosterdigi i¢cin 1iyi ¢evresel kararlilik gosterir
ve katki edilebilmesi, diisiik sentetik maliyetli olmasi, kimyasal yollarla kolay
sentezlenmesi 6zellikleri nedeniyle olduk¢a ilgi ¢ekmektedir. PANI sulu asidik
cozeltilerden kimyasal ve elektrokimyasal olarak kolayca hazirlanabilmektedir, bu
yontemlerden kimyasal yontem daha yaygindir. Genelde hazirlama yontemi bir

oksidan olarak amonyumpersiilfat ile oksidatif polimerizasyonudur.



PANI ile birlestirilen inorganik nanomalzemeler kullanilan katki malzemelerine
bagli olarak olusan kompozitin mekanik ve diger ozelliklerini arttirabilmektedir.
Iletken polimer ve manyetik ferrit igeren kompozitler icin yapilan ¢alismalarda
kompozitlerin iyi manyetik 6zellikleri, iletkenlikleri ve mikrodalga yutucu ozellikleri
oldugu saptanmistir. Igsel iletken polimer (ICP) ile yansima kayipli koruyucu
malzemeler ¢ok umut vericidir. I¢sel iletken polimerler ile karsilastirildiginda PANI
sadece belirli yansima kayiplarina degil, ayn1 zamanda elektromanyetik koruyucunun
amacima ulagmak i¢in daha fazla emilim kaybina da sahiptir. Bu nedenle, yiiksek
emilim ve diisiik yansima gereksinimini karsilayabilmektedir [31-32]. Daha onceki
caligmalarda 1.4 mm kaplama kalinlig: ile akrilik recine i¢inde dagilmis PANI-
MnFe2O4 nanokompozit tozlarinin mikrodalga yutucu o6zellikleri vektér network
analiz cihazi kullanilarak 8-12 GHz frekans araliginda 6l¢iilmiis minimum yansima
kayb1 10.4 GHz'de -15.3 dB olarak oOl¢tilmiistiir [33]. Bir baska ¢alismada PANI-
C00.7Cro.1Zno.2Fe204 kompozitinin yansima kayiplari, sirasiyla 14.1 GHz ve 17.9
GHz'de -13.17 dB ve -15.36 dB olarak olgiilmiistiir [34]. Diger taraftan hazirlanan
PANI-BaFe12019 kompozitlerinin yansima kayiplar sirasiyla 7.8 GHz ve 24.2 GHz
frekanslarinda -12.5 dB ve -11.5 dB olarak ol¢iilmiistiir [35]. Bir diger ¢alisma olan
ZnO-PANI kompozitinin 3.5 mm o6rnek kalinligi ile 14.1 Ghz frekansinda
maksimum -41 dB yansima kayb1 degeri oldugu saptanmustir [36]. lyi bir emici
malzeme ince kalinliga, hafiflige, genis bant genisligine ve genis frekans araliginda

gii¢li yutuculuga sahip olmalidir [37].

Elektromanyetik dalga yutucu o6zellikleri yansima katsayis1 ve ekranlama etkinligi
ozellikleri kullanilarak ~ karakterize edilir. EM yutucu malzemenin tasarim
prensibinde dielektrik kayip, manyetik kayip ve empedans uyumu faktorleri gz
oniinde bulundurulmaktadir [38]. -10 dB RL (yansima kaybi) degeri , %90
mikrodalga emilimi ile karsilagtirilabilir. Bu nedenle, -10 dB'den daha diisiik RL
degerine sahip malzemeler, uygun elektromanyetik dalga yutucular olarak kabul
edilir [39].

Bu ¢alismada ilk kez NiFe2O4 ferrit bilesiminde Fe yerine V , Cu ilave edilirken Ni
yerine ise Tb, Hf, Ta, Mo farkli oranlarda yer alan kat1 eriyigi seklinde ilave edilmis
ve tek fazli katkili NiFe,O4 ferritleri oksitlerin karisimi yontemiyle iretilmistir. Bu
calisma V, Tb, Cu, Hf, Ta, Mo katkil1 Nikel ferrit: PANI kompozitinin mikrodalga

ekranlama etkinligi 6zelliklerini 6lgen ilk ¢alismadir. Baslangig¢ oksitlerinin miktarla-



11, NiFe2xVxOs, NiFezxCuxOs, NiixThxFe204, NiixHfxFe204, NiixTaxFe20s, Nii-
xMoxFe>04'lin stokiyometrik kompozisyonlar1 baz alinarak hesaplanmistir. Her bir
katkinin ana yap1 olan NiFe2Os igerisinde yapiyr bozmadan katkilanabilecegi miktar
olarak tarif edilen c¢Oziiniirlik limiti X-i1sinlar1 toz difraktometresi kullanilarak
saptanmistir. SEM sonuglart incelenmistir , farkli sicaklik derecelerinde sinterlenen
V, Th, Cu, Hf, Ta ve Mo katkili NiFe;O4 ferritlerin ve V, Tb, Cu, Hf, Ta ve Mo
katkilt NiFe,O4: PANI kompozitlerin manyetik histeresis 6l¢gtimii (VSM) sonuglari
belirlenmistir. Ozellikler agisindan belirlenen optimum parametrelere gore V, Tb,
Cu, Hf, Ta ile Mo katkili NiFe O ferritleri polianilin tabanli olarak kompozit olarak
tiretilip 6zellikleri karakterize edilmistir. Anilin / katkili Ni ferrit agirlik orant 1/1,
3/1 olarak degistirilerek mikrodalga ekranlama etkinligine sahip kompozitler
tiretildikten sonra epoksi kullanilarak sicak presleme ile pelet haline getirilip
mikrodalga ekranlama etkinligi performanslart 0-8 GHz araliginda iki girigli
Vektorel Network Analizor (Two port VNA, R&S FSH-K42) cihazi ile Slgiilmiistiir.
Uretilen kompozitler XRD, SEM ve FTIR , VSM cihazlar1 kullanilarak karakterize

edilmistir.






2.GENEL BILGILER

2.1 Mikrodalga Yutucu Malzemeler

Mikrodalgalar iletken tlizerinde ivmelendirilen yiikler tarafindan meydana getirilirler.
Mikrodalgalar elektromanyetik dalga olarak yayilirlar, radarlarda cep telefonlarinda
kablosuz internet erisiminde, magaza giivenlik sistemlerinde mikrodalga frekanslar
kullanilir.  Mikrodalgalar uzun mesafeli bigi aktariminda kullanilabilen
elektromanyetik dalgalardir. Elektromanyetik dalgalarin bilesenleri olan elektrik v
manyetik alanlar birbirini dogurarak 151k hiziyla yayilir. Mikrodalgalar kar yagmur
ve sis icinden gecebilirler. Mikrodalgalar cisme geldiginde {i¢ olay ortaya cikar
dalganin elektromanyetik dalganin yansimasi, yutulmasi, gegirilmesi seklindedir.
Mikrodalga yutucu malzemeler, radyo dalgalarini, mikro dalgalar1 ve genis frekans
araligindaki elektromanyetik dalgalari absorbe eder. Bu malzemeler, hava-uzay,
denizcilik ve askeri harp ve sinyal iletim ve alim islemleri i¢in gizli teknolojide
yaygin  olarak  kullanilmaktadir. Mikrodalga emici  malzemeler  savunma,
telekomiinikasyon, otomasyonda otomotiv radar sistemlerinde, radar kesit azaltmada,
elektromanyetik karanlik ortamlarda, gizli kaplamalarda, mobil haberlesme
sistemlerinde, kimya saglik ve tekstil alaninda uygulamalar bulmaktadir. Ornegin
kompozit ve RAM malzemeleri olarak ugaklarda kullanilarak hava girislerine etki
ederek bir testere disi seklinde tasarlanmiglardir. Bu sekilde tasarlanan RAM
malzemeleri ile radar dalgalar1 dagilarak absorbe edilmektedir [40-41]. Ayrica Hibrit

emici olarak ve ferrit doseme olarakta kullanilmaktadir.

Mikrodalgadaki  yutucular, elektromanyetik  dalgadaki  enerjiyi  azaltan
malzemelerdir. Emiciler, bir sistemin galismasi sirasinda istenmeyen radyasyonu
ortadan kaldirmak i¢in ¢ok g¢esitli uygulamalarda kullanilmaktadir. Emiciler,
yansimalari azaltmak veya belirli nesnelere iletmek i¢in harici olarak kullanilabilir ve
ayni zamanda kavite rezonansinin neden oldugu salinimlar1 azaltmak i¢in dahili
olarak da kullanilabilir. Ayrica, karanlik bir odadaki yansimalari ortadan kaldirarak
bos bir alan ortami1 yaratmak i¢in de kullanilabilirler. Mikrodalga emiciler, yansitici

mikrodalga emiciler, manyetik mikrodalga emiciler, dielektrik mikrodalga emiciler
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ve kaliplanabilir mikrodalga emiciler olarak siniflandirilir [42-43]. Ekleme kaybi
mikrodalga emiciler, bir noktadan digerine yolculuk sirasinda mikrodalga sinyallerini
azaltmay1 amaclamaktadir. Diger taraftan, yansitict mikrodalga emiciler mikrodalga
sinyallerini basitge yansitir. Manyetik emiciler, ferromanyetik 6zelliklere sahip bir
dolgudan faydalanir. Bu, absorbe ediciye yiiksek gecirgenlik ve yiiksek manyetik
kayip saglar. Avantajlart arasinda, serbest alan dalga boyunun bir kesiti olan bir
kalinliktaki ¢eyrek dalga boyu rezonant emicilere yardimci olan yiiksek gecirgenlik
sayesinde dalga boyunu biiyiik dlgiide sikistirma yetenegi bulunmaktadir. Ayrica,
manyetik alan, absorbe edicinin yerlestirildigi iletken yiizey iizerinde bir maksimum
alan olusturdugu i¢cin manyetik emiciler, kavite rezonansi soniimlemede oldukca
iyidir.

Manyetik emiciler, silikon, iiretan, nitril ve neopren iceren ¢ok sayida elastomer
formda  bulunur. Matris malzemesi  genellikle fiziksel  6zellikleri  igin
secilir. Manyetik emiciler de sert bir epoksi formunda mevcuttur. Bu emiciler kolay
islenir ve ¢ogunlukla yiik uygulamalarinda kullanilirlar. Dielektrik emiciler ise
manyetik 6zelliklere sahip degildir. Kaylp mekanizmas1 tamamen dielektrik
Ozellikten kaynaklanir yani gelen elektromanyeik dalganin elektrik 6zelligini yutar.
Dielektrik emiciler tipik olarak diisiik maliyetli bir kopiik formunda yapilir, ancak
elastomerlerle de kullanilabilir diisiik maliyete ve agirliga sahiptirler. Dezavantajlar
ise, elektronik cihazlarla temasta kullanimi onleyen yiiksek iletkenlik ve manyetik
yutma  eksikliginden dolayr ¢ogu kavite rezonans uygulamalarindaki
performanslarinin azalmasidir [44-45]. Hem manyetik hem de dielektrik yutucular
kaliplanabilir formlarda mevcuttur. Bu, oda sicakliginda veya daha yiiksek
sicakliklarda sertlesen veya enjeksiyonla kaliplanabilir pelet formunda olabilen iki

pargali bir sivi halinde de olabilir.

2.2 Polianilin

PANI; anilin monomerinin ucuzluu, polimerizasyon veriminin yiiksek,
iletkenliginin yiiksek, dis kosullardan etkilenmemesi, kimyasal kararliliginin
milkemmel olusu ve termal Ozelliklerinin iyi olusu nedeniyle diger iletken
polimerlerden daha yaygin kullanilmaktadir. Kendiliginden iletken olmasi
bakimindan polimerler i¢inden en ¢ok tercih edilen polimer polianilindir, Ayrica

iletken formdaki PANI-tuz (emeraldintuz) yapismin bazik (pH 4 den biiyiik)
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¢ozeltilerde deprotone olarak yalitkan PANI-baz (emeraldin-baz) yapisina doniismesi
ve tersine, yar iletken PANI-baz formunun diisiik pH' daki ¢ozeltilerde protone
olarak tekrar iletken hale gelebilmesi, iletken ve yalitkan formlarin degisik inorganik
ve organik ¢oziiclilerde az da olsa ¢Oziinebilir olmasi gibi 6zelliklerinden dolay1 son
derece ilgi ¢eken bir polimerdir [46]. PANI ile birlestirilen inorganik malzemeler
kullanilan katki malzemelerine bagli olarak olusan kompozitin mekanik ve diger
Ozelliklerini  arttirabilmektedir. Polianilin ile ilgili ¢aligmalar, kimyasal,
elektrokimyasal ve gaz fazinda hazirlama teknikleri, polimerizasyon mekanizmasi,
fiziksel, kimyasal ve elektrokimyasal ozellikleri, redoks mekanizmalari, teorik
calismalar ve uygulamalari, son yillarda ¢ok yogun olarak arastirilmakla birlikte,
yeni bir polimer olmayip, varligi 150 yildir bilinmektedir. ilk olarak 1834 yilinda
Runge tarafindan sentezlenmis, daha sonra Fritzche tarafinda yapilan analizler
sonucunda bu maddeye "anilin karas1" adi verilmistir [47]. Bu calismalari, pamuk
kumaslarmn anilinle boyanmasi deneyleri takip etmistir. Daha sonraki yillarda ise bir
cok arastirmaci, anilinden kimyasal ve elektrokimyasal yollarla degisik {riinler elde
etmeye c¢alismislardir. Fakat bunlarin sonuglar1 ve yorumlar kesin olmadigi gibi
birbirleriyle de ¢eliskili olmustur. Jozefowicz ve arkadaslar1 yaptiklar1 ¢aligmalar ile
kesin olarak polianilinin yapisinin anlasilmasini saglamislardir. 1980 yillara
gelindiginde ise, Volkov Bard ve arkadaglari [48]; elektronik iletkenlige sahip
polimerlerle ilgili bir ¢ok sorunun cevabini arastirmiglardir. Bu ¢aligmalarin
sonuglarmin agiklanmasindan sonra, polianilin ile ilgili arastirmalarin sayisinda
miithis bir artma olmustur. Yeni bilgilerin 1s18inda polianil inin, mevcut elektronik

iletken polimerlerin kullanildig alanlara uygulanabilirligi ortaya ¢ikmustir.

2.3 Ferritler

Esas olarak ferrit oksitten ( a-Fe203) olusturulan , ferromanyetik malzemeler “ferrit”
olarak adlandirilir. Farkli manyetik momente sahip bu malzemeler, atomik
miknatislart birbirlerine paralel olmayip, birbirlerini yok etmeyecek sekildedirler.
Ferritlerin doygunluk manyetizasyonu, ferromanyetik alasimlarin  doygunluk
manyetizasyonun yarisindan daha az olmasina ragmen, daha yiiksek frekansta
uygulanabilirlik, daha diisiik fiyat, daha yiiksek 1s1 direnci ve daha yiiksek korozyon
direnci gibi avantajlara sahiptir. Ferritlerin pratik uygulamalar i¢indeki kullanimlar

bu avantajlardan faydalanilarak genisletilmistir. Dogal bir mineral olan manyetit
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(Fe3O4) gergek bir ferrittir ve Cin'de iki bin yildan fazla bir siire once mariner
pusulasi olarak kullanildigi sdylenilmektedir. Bununla birlikte, cesitli ferrit tiirleri
hazirlamak ve ferritleri sanayilestirmek icin ilk girisim bu yiizyilin basina kadar

yapilmamuistir [49-50].

Ferritlerin ticarilesmesi ferromanyetik Fe-Si alasimimin endistrilesmesinden
yaklagik 30 yil sonra baglamistir. Ticari ferritlerin manyetik o6zellikleri, onlarin
ferromanyetik alasimlarindakinden oldukg¢a diisiik oldugundan ilk zamanlar fazla
dikkat ¢cekmemisti. Ferritler radyo, televizyon, tasiyici telefon, bilgisayar devresi ve
mikrodalga cihazlar1 gibi yeni uygulamalarin hizla yayginlagsmasi ile 1950'lerden
sonra kamuoyunun dikkatini ¢ekmeya basladi, ayni zamanda, diinya g¢apindaki
fizik¢iler ve elektronik miihendisleri, essiz manyetizmaya ve ferritlerin genisletilmis

yiiksek frekansli uygulamalarina biiyiik ilgi duymaya basladi.

Kimya, seramik ve metalurji alaninda arastirmalarda bulunan bilim adamlar1 da
ferritleri incelemeye basladilar ve yeni ferritlerin gelistirilmesinde, mevcut ferrit
Ozelliklerinin gelistirilmesinde ve ferrit {iretim siireglerinin iyilestirilmesinde
calistilar. Ferritin iiretim siireci diger genel seramiklerle neredeyse aynidir. Ancak
sire¢ karmasiktir ve ferromanyetik alasimlarin iiretiminden daha fazla adim
gerektirir.Ferrit {irlinleri, elektronik pargalar olarak yaygin olarak kullanildigindan,
boyutlarmin dogrulugu ve bunlarin diizgiinliigii konusunda gereklilikler vardir.Bu
nedenle, iiretimi i¢in son derece yiiksek kalite kontrol gereklidir. Uretim siirecinin
cesitliligi ve karmasikligi, optimum kosullar1 elde etmek i¢in gelistirilecek bir ¢ok

gerekliligin ortaya konulmasi gerektigini gostermektedir.

Ferritlerin, tiim bilim, teknoloji ve uygulama alanlarinda tam olarak gelistirilecegine
inanilmaktadir. Ferrit malzemenin elektronik cihazlarin daha da gelistirilmesi i¢in de
onemli oldugu ayrica bilinmektedir ve ferrit liretiminin yillara gore artacagi tahmin
edilmektedir. Ferritlerin gegmisten bugiine tarihinin gézden gegirilmesi ve mevcut
durumunun dogru bir sekilde analiz edilmesi ile gelecekte olan gelismelere biiyiik

oranda katki saglayacagi diistiniilmektedir.
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2.3.1 Bilim ve Teknolojide Tarihsel Gelisim

Yaklasik 1940'dan bu yana meydana gelen ferritlerin bilim ve teknolojisinin tarihsel
gelisimi lizerine pek c¢ok rapor verilmistir, bu zamandan 6nce yapilan ferritlerin
ilerlemesi ve arka planinda nadiren ayrintili agiklamalar bulunmaktaydi, cesitli
ferritlerin manyetik 06zellikleri ve kimyasal kompozisyonu arasindaki iliski
hakkindaki ilk sistematik ¢alisma 1909 yilinda Hilper tarafindan yapilmistir, ayni
zamanda Hilpert bakir, kobalt, manganez, magnezyum ve ¢inko gibi spinel ferritleri
basarili bir sekilde hazirlamistir, ¢alismasinin hayranlik uyandiran yonii , baryum,
kalsiyum ve kursun ferritleri hazirlama girisiminde bulunmus olmasi ve ferrit
cekirdegi hakkinda ileri goriislii diislincesi lizerine patent i¢in bagvurmus olmasidir.
Hilpert’in ¢alismalarindan yaklasik 20 yil sonra, Fransa’daki Forestier doygunluk
manyetizasyonunun olgiimleri ve ¢esitli ferritlerin hazirlanmasi iizerine ve Curie
sicakliginin Ol¢iimleri iizerine kimyasal ¢alismalarina basladi, ancak ferritlerin
manyetik Ozelliklerini ticari seviyeye yiikseltmede basarili olamadi, 1932 yilinda
kimyada arastirmaci olan Japon Kato ve Takei, sans eseri, ferritlerle ilgili iki biiyiik
kesif yaptilar, ilk kesifleri, el yapimi bir manyetik denge kullanarak zayif bir
manyetik alandaki ferritlerin Curie sicakliklarinin 6lgtimiinii gergeklestrimis olmalari
oldu, Onlar magnetit ve kobalt ferritin kat1 ¢6zeltisinin yaklasik 300 ° C'de kuvvetli
bir sekilde manyetize oldugunu ve bu kati ¢ézeltinin pratik uygulamalara sahip
oldugunu kesfettiler. Fe304.3CoFe204 bilesimindeki Ferrit miknatis ‘‘OP miknatist’
ad1 altinda 1935 yilinda sanayilestirilmistir [51-52]. ABD' de miknatis ‘Vectolite’
olarak adlandirildi. Ikinci kesifte, giiclii miknatislanmaya sahip ters spinel tipi
ferritler ile hemen hemen hi¢ manyetizasyona sahip olmayan normal spinel tipteki
ferritlerin biyiik oranlarinin karigtirilmasiyla meydana gelmistir, tabi olarak boyle
bir girisimin karigik ferritlerin manyetizasyonunda kayda deger bir azalmaya neden
olacagi anlasilmistir.  Kato ve Takei karistirilmig ferritlerin  gegirgenliginin
normalden on kez fazla oldugunu buldu bu olay ticari ferrit ¢ekirdegin dogusu olarak
nitelendirilmektedir. Ayn1 zamanda Kato veTakei, Cu-Zn ferrit'i sicakligin daha da
arttirtlmasinin imkansiz oldugu bir firinda yaklasik 1000° C pisirdikleri i¢in en iyi
cekirdek malzeme olarak degerlendirdiler [53]. Cinko ferritin eklenmesiyle
manyetizasyonun arttirtlmast i¢in olan mekanizma  daha basarili bir sekilde

agiklanmustir.
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2.3.2 Mikrodalga Ferritleri

1950l yillarda Amerika Birlesik Devletlerinde mikrodalga ferrit cihazlar
gelistirildiginden, ¢esitli tipteki dolasim cihazlari, izolatérler, manyetostatik
rezonatorler, filtreler, anahtarlar, sinirlayicilar ve ayarlanabilir elektrooptik
modiilatorler gibi bircok mikrodalga cihaz icin ferrit malzemeleri kullanilmistir.
Halen, dokme ve film itriyum demir granat (YIG), spinel tipi Ni — Zn,Mn-Mg — Zn
ve lityum ferritleri, yani sira altigen tip baryum ferrit, mikrodalga ferritleri olarak
kullanilmaktadir [54-55]. Mobil ve uydu haberlesmesi ile mikrodalga iletisiminde
son zamanlardaki artig, ferrit materyalleri kullanan son derece diisiikk kayipli ve
ekonomik mikrodalga cihazlara olan diinya ¢apindaki ihtiyact daha da arttirdi.
Mikrodalga ferrit materyallerinin hazirlanmasinda, hammaddelerin safligina,
stokiyometriye Ozellikle dikkat edilmelidir. Bilesimin ve gozeneklili§in yani sira

nihai tiriiniin tane boyutu 6zelliklerine de dikkat edilmelidir.

2.3.4 Ferrit Dalga Emiciler

Bu ferrit emicinin, Ornegin, televizyonun golgelenmesi, gemilerin radar
sinyallerindeki ekolar ve g¢esitli elektrikli ekipmanlarinda kullanilir . Tipik
elektromanyetik dalga emici, bir ferrit levhadir. Son zamanlarda Cu — Zn, Mn — Zn,
Ni - Zn ve diger yumusak ferritler Ferrit dalga yutucu malzeme olarak kullanilmistir.
Ayrica ana hammaddenin Fe2Ogs'iin (saflik, pargacik sekli, parcacik dagilimi ve
kimyasal aktivite gibi) ¢esitli O6zelliklerinin, ferrit iirlinlerinin 6zelliklerini ciddi
sekilde etkiledigi iyi bilinmektedir. 1960'dan sonra, celik fabrikalarinin atik
asidinden Fe;Os3 'lin seri iiretimi bagladi ve ferrit endiistrilerinin gelisimine ulasmak

icin 6nemli faktorlerden biri oldu [56].

Ticari ferrit miknatis yapiminda ucuz fakat daha az reaktif olan kavrulmus piritten
yapilan Fe2O3 kullanilmigtir. Son zamanlarda yiiksek homojenlige sahip ferritler
iretmek icin demir ve diger metallerden olusan bir nitrat ¢ozeltisi karigiminin
pisirilmesi kullanilmaktadir. Sinterleme siirecinde sinterleme prosesi, ferritlerin

ozelliklerinin ve boyutlarmin tekdiizeligini ciddi bigimde etkiler.
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2.4 Dielektrik Malzemeler

Dielektrik malzemeler veya elektriksel yalitkan malzemeler, elektrostatik alanlara
uzun siire kars1 koyabilen malzemelerdir. Bir malzemeye disaridan bir elektrik alan
uygulandiginda enerji depolama yetenegine sahipse bu etki malzemenin dielektrik
ozellikleri ile agiklanir. Dielektrik sabiti elektrik alanin etkisi altinda dis elektrik
bolgede ne kadar enerji saklandigini ve malzeme igerisinde ne kadar enerji
kayboldugunu gosterir. Materyalin dielektrik sabiti iki elektrik yiik arasindaki
eletrostatik kuvveti indiren bir miktardir. Dielektrik malzemeler elektrigi iletmezler,
ancak uygulanan elektrik alandan etkilenirler. Dielektrikler elektrik akimini tasiyacak
serbest elektronlara sahip degillerdir. Elektrik alan etkisinde, elektron ve atomlar yer
degistirir. Bunun sonucunda elektrik yiik merkezleri kayar ve elektriksel kutuplanma
olusur. Olusan elektriksel dipoller, dielektrik malzeme yiizeyinde elektriksel yiik
birikimi saglar. Dielektrik malzemeler valans ve iletim bandlar1 arasinda genis bir
enerji araligina sahiptir. Bu nedenle, bu malzemeler yiiksek bir 6zdirencine
sahiptirler. Tim malzemelerde dielektrik ozellik vardir, 6rnegin saf yalitkanlarda

diisiik dielektrik kayip faktoriinden 6tiirii enerji absorplama 6zelligine sahip degildir.

2.4.1 Polarizasyon Mekanizmalari

Uygulanan elektrik alandan etkilenen malzemelerde -elektrikalan etkisi altinda

atomlar ve elektronlar yer degistirir ve bunun sonucunda elektrik yiik merkezleri
kayar elektriksel kutuplasma olusur. Bir malzemenin bagil gecirgenligi olan €,

malzemenin polarize edilebilirlik kolayliginin (kutuplanabilirliginin) bir 6lgiistidiir.
Bir seramik malzemenin bagil gecirgenligine katkida bulunabilecek birkag

polarizasyon mekanizmas1 mevcuttur. Bunlar:

Elektronik polarizasyon: Bu durum, elektrik alani, bir atom ya da g¢ekirdeginden
dolay1 olan iyonlarin yiikiiniin statik merkezini ikiye ayirdiginda meydana gelir. Bu
mekanizma, son derece dinamiktir ve goriiniir 151k frekanslarma varincaya kadar

elektrik alan1 osilasyonlarina cevap verir. Sicakliktaki degismelerden etkilenmez .

Iyonik polarizasyon: Iyonik bagli malzemeler elektrik alana tabi kaldiklarinda,
iyonlar arasindaki baglar elastik deformasyona ugrar ve malzeme igerisindeki ytikler
bir anlik olarak yeniden dagilir. Molekiillerde elektron bulutunun yiik merkezleri

kayar ve kuvvetli baglayic1 atoma yonelmek ister. Uygulanan alanin yoniine bagh
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olarak katyon ve anyonlar birbirine yakinlasir veya birbirinden uzaklasir. Malzeme
icerisinde gecici olarak uyarilan dipoller polarizasyona neden olur. Cok dinamik bir
mekanizma olup, kizil-6tesi frekanslara varincaya dek elektrik alan titresimlerine

yanit verir. Sicakliktaki degismelerden ¢ok biiyiik capta etkilenmez .

Molekiiler polarizasyon: Bazi malzemeler yapilarinda kalic1 dipoller igerirler ve
malzemeye elektrik alan uygulandiginda dipoller donerek uygulanan alan
dogrultusunda yonlenirler. Uygulanan elektrik alan kaldirildiginda dipoller
yonlenmis sekilde kalarak polarizasyona neden olurlar. Kalici dipoller su ve
asimetrik birimler iceren organik polimerler gibi asimetrik molekiillerde
bulunmaktadir. Simetri merkezi igermeyen bazi seramik kristal yapilarda dipol
olarak davranir. Bu tiir polarizasyon, yapilarinda dogal dipoller igeren malzemelerin
yaninda, yapilarinda kusurlar iceren kristalli seramik malzemelerde de meydana
gelir. Bosluklarla ilgili iyonlar, bir dipol momentine sahip olabilir. Bu iyonlar
dipoliin yoniinde degismeye neden olacak sekilde bosluga atlamak tizere 1s1 ile
uyarilabilirler. Bir elektrik alaninin yoklugunda, dielektrik bu kaynaktan ileri gelen
herhangi net bir dipol momentine sahip olmaz ve pek c¢ok dipol bir yonii isaret
ederken bircogu da ters yondedir. Malzemeye elektrik alan uygulandiginda,
dipollerin uygulanan elektrik alan yoniinde miimkiin olabildigince yonlenmesi
enerjik olarak desteklenen bir durumdur. Bu siireg, ancak kismen yiiksek frekanslara
kadar tepki verir. Bu mekanizmada iyon sigramasi 1s1 ile aktif hale gecirildiginden,

1stya kars1 hassastir .

Uzay yiikii polarizasyonu: Elektrik alan, yiik tasiyicilarin relatif olarak uzak
mesafelere tasinmasina neden olur. Uygulanan dis elektrik alanla etkilesmeli
kutuplanmalar yiiklerin birbirinden ayrilmasi ile meydana gelir ve dipollerin elektrik
alana paralle iekilde donmesiyle polarizasyon olur. Yiik birikimi, 6zellikle faz
sinirlar1 ve elektrot baglanti kisimlari gibi stireksizlik noktalarinda meydana gelir. Bu
mekanizma, yiikiin bir yerden bagka bir yere tasmabilmesi icin belirli bir siire

gerektirdiginden elektrik alan salinimlarina yavas bir tepki verir .

Polarizasyon mekanizmalarmin herbiri, kendi relaksasyon ya da rezonans frekansina
yakin frekanslarda, dielektrik kaybina (tand) katki yapmaktadir. Ayrica, diisiik
frekanslarda yiikiin dielektrik icerisinde iletimi de dielektrik kaybini artirmaktadir.
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3. EKRANLAMA ETKIiNLiGi OLCUMLERI

3.1 Ekranlama Etkinligi Testleri

Elektromanyetik ekranlama, elektromanyetik alanlarin bir alana yayilmasini, iletken
malzemeden yapilmis bir bariyerle bloke ederek sinirlandirilmast islemidir.
Ekranlama etkinligi yada araya girme kaybi malzemeye gelen elektromanyetik
dalganin karsiya ne kadar gectigi ile alakalidir. Tipik olarak, elektrik cihazlarini dis
diinyadan ayrran muhafazalara ve kablolara uygulanir. Radyo frekansi
elektromanyetik radyasyonu engellemek igin kullanilan elektromanyetik ekranlama,
RF ekranlama olarak da bilinir. Ekran, radyo dalgalarinin, elektromanyetik alanlarin
ve elektrostatik alanlarin birlesmesini azaltabilir. Azaltma miktari, kullanilan
malzemeye, kalinligina, elektromanyetik alanina boyutuna, sekline ve yoniine
baghdir. Ornegin, cogu gii¢ elektronigi ekipmani hem i¢ hem de dis radyasyonlu
sesleri koruyan toprakli dolaplara sahiptir. Yayilan elektromanyetik girisim (EMI)
numunelerdeki elektromanyetik dalgalarinin mevcut arayiizlerinde yansima kaybu,

iletim veya sogurma kaybi1 ve i¢ yansima kaybinin sonucudur.

Cizelge 3.1: Ekranlama etkinligi ve % azaltma degerleri.

Ekranlama %
Etkinligi ~Azaltma

SE (dB)
-20 99
-30 99.9
-40 99.99
50 99.999
60 99.9999

SE gelen elektromanyetik dalganin karsiya ne kadar gegtigini vermektedir, Bir EMI
kalkani i¢in zayiflama seviyesinin belirlenmesi karmasik olabilir ve sonuglar1 almak

icin kullanilan yontemler genellikle 6zel koruma uygulamasmna goére degisir.
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Ekranlama dayaniminin test edilmesine yonelik daha yaygin tekniklerden bazilari

sunlardir [57-58].

3.1.1 Acik alan testi

Acik alan testi, bir elektronik cihazin normal kullaniom kosullarin1 miimkiin
oldugunca yakin simiile etmek igin tasarlanmistir. Antenler, cihazdan metalik
malzemelerin olmadigr ve test ekipmani diginda bir alana degisen mesafelere
yerlestirilir. Bu genellikle yayilan alan kuvveti ve iletken emisyonlarin serbest alan
Olctimlerine izin vermek i¢in agik bir alanda meydana gelir. Sonugclar, iiretilen EMI
seviyesini tespit eden bir giiriiltii seviyesi Olger tarafindan kaydedilir. Agik alan testi

bitmis elektronik {iriinler i¢in en uygun yontemdir.
3.1.2 Koaksiyel iletim hatt1 testi

Bu test yonteminde, diizlemsel bir malzemenin ekranlama etkinligini belirlemek igin
genellikle karsilastirmali testler ig¢in kullanilir. Bir referans test cihazi, 6zel bir tutma
tinitesine yerlestirilir ve ¢oklu frekanslarda aldig1 voltaj kaydedilir. Referans ile yiik
cihazlar1 arasindaki karsilastirma, ekranlama etkinligi ve ekranlama etkinligi

olmayan malzemeler arasindaki gii¢ oranin1 belirler.
3.1.3 Blendajh kutu testi

Blendajli kutu teknigi, kesik kismi1 olan kapali bir kutu kullanir. Tletken kaplamali bir
koruma birimi kutunun agiklifinin lizerine yerlestirilir ve iletilen ve alinan tiim
emisyonlar 6l¢iiliir. Kutunun iginden ve disindan gelen elektromanyetik sinyaller,
koruma etkinligini temsil eden sinyaller arasindaki oran ile kaydedilir ve

karsilastirilir. Bu yontem genellikle 500 MHz’1 asan frekanslar icin etkisizdir.
3.1.4 Korumali oda testi

Bazi durumlarda, bir alandaki ortam giiriiltiisi miktarin1 6nemli 6l¢iide azaltmak
miimkiin olmayabilir ve korumali bir oda teknigine ihtiya¢ duyulabilir. Yontem
genellikle, aralarinda duvar bulunan ve iginde sensorlerin calisabilecegi en az iki
ekranli oda igerir. Test cihazi ve test ekipmani bir odaya yerlestirilir, digerinde ise
sensOr dizileri. Dig kablolarin neden oldugu hatalar1 dlgme potansiyelini azaltmak

i¢in ekran kablolar1 siklikla dahil edilir.
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4. DENEYSEL CALISMALAR

Bu calismada, NiO —Fe;O3 sisteminde olusan NiFe2O4 spinel ferrit bilesiginde Ni ve
Fe katyonlarinin yerine uygun iyonik yarigapa sahip V, Tb, Cu, Hf, Ta, Mo
katyonlar1 farkli oranlarda ilave edilerek oksitlerin karigimi yontemiyle iiretilmis ve
her bir katkinin NiFe2O4 yapisindaki ¢oztiniirliik limiti saptandiktan sonra elde edilen
tek fazli katkili NiFe,Os malzemelerin polianilin tabanli olarak manyetik
Ozelliklerine bakilmig ayrica mikrodalga sogurucu ozellikleri belirlenerek herbir

katkiin yutucu (absorbans) ézelliklere etkileri saptanmustir.

4.1 NiFe204 Bilesigine Yapilan Katkilar

Yapilan ¢alisma kapsaminda, NiFe2O4 bilesiginde Ni yerine Th, Hf, Ta, Mo ; Fe
yerine ise V, Cu yer alan kat1 eriyigi seklinde ilave edilerek yeni ferrit malzemeler ve
mikrodalga polianilin tabanli ferrit malzemeler tretilmistir. NiFe;O4 bilesigine
yapilan katkilar , her bir katkinin koordinasyon sayisina bagli olarak iyonik yarigapi,
katkili NiFe2Og4 bilesiklerinin iiretiminde kullanilan kimyasallar ve bu kimyasallarin

safliklar1 sekil 4.1°de verilmistir.

4.2 Katkih NiFe204 ve Polianilin Tabanh Katkih NiFe2O: Bilesiklerin Uretimi

Katkili nikel ferrit bilesikler, klasik seramik tiretim teknigi olarak bilinen oksitlerin
karisimi yontemiyle iiretilmistir. Uretim prosesinin genel akis semast sekil 4.1°de
sunulmustur. Oncelikle farkli oranlarda katkilarin eklenmesi ile stokiyometrik
oranlarda hazirlanan oksit tozlar, polipropilen bir kap icerisinde 10 mm c¢apinda 25
adet zirkonya bilya kullanilarak etanol ilavesi ile birlikte 20 saat 6giitme-karistirma

islemine tabi tutulmustur

19



(sekil 4.2). Bunun sonucunda elde edilen bulamag 100°C’de 24 saat siireyle etiivde
kurutulmus ve daha sonra 600°C’de 4 saat kalsine edilmistir. Kalsinasyon islemi
buharlasma kayiplarinin 6nlenmesi nedeniyle {istii sikica kapatilmig bir alumina pota
igerisinde gergeklestirilmistir. Kalsinasyon oOncesi ve sonrasi tozlar tartilarak

buharlagsma kayiplarinin belirlenmesi amaglanmistir.

Cizelge 4.1: NiFe2O4 bilesiginde Ni ve Fe yerine katkilandirilan katyonlar,
koordinasyon sayilari ve iyonik yarigaplari.

Element  Koordinasyon  lIyonik Kimyasal Safiyet Kaynak
Sayist Yarigap
A)

\V/+5 4 0.35 V205 % 98.5 Alfa Aesar
Cu+ 4 0.57 CuO % 99.98 Fluka
Th 4 0.76 ThsO7 % 99 Acrosorganic
Ta* 6 0.64 Ta,0s % 99 Alfa Aesar
Hf 4 0.58 HfO, % 98.5 Alfa Aesar
Mo+ 6 0.61 MoQO; % 99.5 Alfa Aesar
Ni+2 6 0.69 NiO % 97 Acrosorganic
Fe*s 6 0.55 Fe20s % 99 Sigma

Bir agat havan igerisinde ogiitiilen kalsine tozlar hidrolik preste (sekil 4.2) metal
kalip araciligiyla 2 MPa basing uygulanarak 10 mm capinda 2-2.5 mm kalinliginda
peletlere doniistiirtilmiis ve bu peletler farkli sicakliklarda sinterlenmistir. Nikel ferrit
yapisinda kayiplarin Onlenebilmesi i¢in peletler kendi kalsine tozlari igerisine
gomildiikten sonra iizeri siki gsekilde kapatilmis alumina pota icerisinde
sinterlenmistir. Kiitle kayiplarinin tespit edilmesi amaciyla peletler sinterleme dncesi

ve sonrasi tartilmisdir.

Sinterlenmis katkili NiFe2O4 (anilin miktarinin %1004 ve %33'i) tozlart ve 1 ml
anilin (%99.9 safiyet) monomer bir 35 ml hidroklorik (HCL) asit ¢ozeltisine (0.1 mol
L) ilave edildi ve 30 dakika mekanik karistiricida karistirilarak dagitildi. 2.49 gr
amonyum persiilfat (APS), 15 ml hidroklorik asit ¢dzeltisi (1 mol L) igerisinde
manyetik karistirict  lizerinde ¢oOziindiiriildii, ardindan APS c¢ozeltisi, yavasca
karistirillarak yukarida belirtilen karisim soliisyonuna yani 1 ml anilin ve katkili nikel
ferrit soliisyonuna damla damla ilave edildi. Elde edilen karisim buzlu su igerisinde
aynt sekilde tutulmus ve polimerizasyon, 0°C'de 12 saat boyunca bir buzlu su

banyosunda gerceklestirilmistir.
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NiO + Fe,Os + Katkilar  «

l

V20s/ CuO/
Th4O7/ HfO-»
Tazosl MOO3

Etanol igerisinde karistirma

l

Bilyal1 degirmende 20 saat karigtirma ve ¢giitme

Etiivde kurutma
(100°C 24 saat)

Kalsinasyon

(600°C 4 saat)

Presle pelet tliretimi

(1200%3-11000@ 4 saat

(2 MPa)

l

Sinterleme

V,Tb, Cu, Hf , Ta, Mo
Katkili NiFe,Oq4

/

Polimerizasyon
Anilin / katkili NiFe,0O4 :1/1, 3/1

—

Vakumda kurutma
(60°C 24 saat)

—

Sicaklikli presle pelet tiretimi
(5 Mpa 100°C)

Polianilin tabanl katkili NiFe>O4

Sekil 4.1 : Katkili NiFe2O4 iiretimine ait akis semasi.
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Polimerizasyon sonucu elde edilen bulamag filtre kagitlarina dokiilmiis destile su ve
etanol ile filtre edilerek yikandiktan sonra 24 saat boyunca 60 °C' de vakum altinda
kurutulmus ve polianilin tabanli katkili nikel ferrit kompozitler elde edilmistir. Farkli
molar oranlara sahip PANI / Ni ferrit kompozitleri [6rnek olarak Aniline /
NiFe19V0.1041, Aniline / NiFe18V02042 ve Aniline / NiFe17V03043 = (3: 1, 1: 1)]
tiretilmis ayrica PANI igeriginin elektromanyetik absorpsiyon 6zellikleri tizerindeki

etkisini arastirmak icin elde edilmistir.

4.3 Epoksi — Polianilin Tabanh Katkili NiFe2O4 Kompozitlerin Hazirlanmas .

Emici kompozit malzemeler, PANI / Ni ferrit bilesimi tozlar1 ve epoksi karisiminin
kaliplanmasi ve sertlestirilmesiyle hazirlanmigtir. Farkli molar oranlardaki Polianilin
tabanli katkili nikel ferrit 6rnek tozlarinin epoksiye karigma orani, agirlikca 2:1

olmustur.

Sekil 4.2 : Uretim calismalarinda kullamilan bilyeli degirmen.

Kaliplama, 5 MPa basingta ve 1 saat boyunca 100 °C'de sicaklikli hidrolik preste
tizerinde gerceklestirilmistir. Presleme sonucunda tiim peletler 25 kurusluk para
seklinde yansima Ol¢iimleri i¢in 20 mm c¢apinda ve 2 mm kalinliginda iiretilmistir.

Sekil 4.2 “de gosterilen degirmen makinesi ile istenen katkili tozlar1 iiretmek icin saf

22



toz bilesikler kapali kap igerisinde ethanol ve zirkonyum bilyeler ile karistirilip

belirli siire sonunda kalsinasyon islemine tabi tutulmaktadir.

Sekil 4.3 : Tek eksenli hidrolik pres.

Pres mekanik olarak ¢alismakta olup, ii¢ eksenli basing ve tek eksenli basing testleri
yapilabilmektedir (Sekil 4.3) . Peletler sinterlenmeden once hidrolik presle belirli
kaliplar altinda iiretilmektedir. Ayrica sicaklikli pres ile istenilen sicakliklikta ve
belirli basing altinda yine kompozit malzemeler kaliplanarak istenen kalipta

tiretilmektedir ( Sekil 4.4).

Sekil 4.4 : Sicaklikli hidrolik pres.
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4.4 X- Ismlar1 (XRD) Analizi

Katkil1 sinterlenmis peletlerde her bir katkinin ¢dziiniirlilk sinirinin tespiti , olusan
ikincil fazlarin saptanmasi igin sinterlenmis peletler bir agat havan i¢inde 6giitiilerek
toz haline getirilmis ve numune tutucu tizerine yerlestirilmis ve X- 1smlar1 (XRD)
analizine tabi tutulmustur. Katkili sinterlenmis numunelerdeki fazlar, 1°/dak. tarama
hizinda 20: 10-70° araliginda Cu-Ka radyasyonlu (A = 1.5406 © A) D2 Phaser Bruker
AXS cihazinda X-1si1 difraktometrisi ile Kkarakterize edilmistir. Ana yapinin
(NiFe204) yapisini bozmadan katkilanabilen miktar olarak tanimlanan ¢oziinirlik
siir;, X-1gin1 toz difraktometresi kullanilarak belirlenmistir (Sekil 4.5). Cihazin
kullannminda X 1511 kristalin {lizerine gonderildigi zaman kristal ic¢indeki
atomlarindan sacilir x 1511 ¢ok oldugunda siddet ¢cogalir yani pik siddeti arttiginda
kirmim ¢ok olmaktir, gelen x 1smlarinin agisinin siddete karsilik gelen grafigi elde
edilmektedir. Grafikten goriilen bu siddet piki bize atomlar ve bilesikler hakkinda
bilgi verir. X 1ginlarinin gonderilmesiyle numune iizerine sagilan 1sinlar belirli bir
siddet gosterir, gelen 1smin acgis1 degistirilerek bu siddet pikleri gozlemlenir.

Bilesikteki Kristal atomlar1 hakkinda bilgi verir.

Sekil 4.5 : X-1sinlar toz difraktometresi (Bruker AXS).
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4.5 Katkih NiFe20s Bilesiklerin SEM Incelemesi

SEM ornek yiizeydeki topografik 6zellikleri, morfoloji ve faz dagilimmi gostermek
icin yaygin olarak kullanilan ¢ok yonlii cihazlardan biri olup, sinterlenmis katkili
nikel ferrit numunelerin mikroyapilar1 taramali elektron mikroskobu ile incelenmis
ve i¢ yapida olusan fazlarin analizleri enerji dagilim spektrometresi (EDS)
kullanilarak gercgeklestirilmistir. SEM iizerindeki EDS sayesinde malzemenin
kimyasal kompozisyonu hakkinda bilgi alinmaktadir ayrica malzeme igindeki (%)
elementler tespit edilerek malzemenim kimyasal formiili hakkinda bilgi
edinilebilmektir. SEM cihazinda numune iizerine enerjisi ¢ok olan elektron demeti
gonderilir ve gelen elektron demeti yiizeyden sagilir bdylece numunenin hangi
atomlardan olustugu mikroskobik olarak goriiliir ayrica numunenin yiizeyi hakkinda

topografik bilgi elde ederiz.

Sekil 4.6 : SEM kaplama cihazi1 (Polaron Range Sputter Coater-SC7620).

Sinterlenmis katkili nikel ferrit numuneler oncelikle, aliiminyum numune tutucu
tizerine karbon bant ile tutturulduktan sonra SEM analizinde ylizey iletkenligi icin ,
altin / paladyum alasimi ile kaplanmistir. Kaplama iglemi Polaron Range Sputter
SC7620 model kaplama cihaz1 ile 4 mA’lik akim verilerek ortalama 3 dakikada
yapilmustir (Sekil 4.6). Katkili nikel ferrit numunelerin mikroyap1 analizleri, diisiik
vakuma sahip JEOL 5910-LV marka taramali elektron mikroskobu (SEM) ve
iizerindeki oxford-Inca-7274 marka enerji dagilim spektrometresi (EDS) ile
yapilmustir (Sekil 4.7). Kullanilan taramali elektron mikroskobunda geri sagilimli
elektron goriintiisii (BEI), ikincil elektronlar goriintiisii (SEI) teknikleri ile katkili
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nikel ferrit numunelerin yiizeyleri ve kirilma yiizeyleri incelenmistir. Orneklerin
kirilma yiizeyleri, piiskiirtmeli kaplayicisi ile Au / Pd alasimi ile kaplandiktan sonra
20 kV'de taramali elektron mikroskobu SEM'de incelenmistir. Caligmada fazlari
tanimlamak ve mikroyapiy1 incelemek icin SEM kullanilirken kimyasal analiz, enerji

dagilim (dispersif) spektrometri (EDS) kullanilarak yapilmaistir.

Sekil 4.7 : SEM 5lciim cihazi (JEOL 5910-LV), EDS (Oxford-Inca-7274).

4.6 Katkili NiFe204 Bilesiklerin FTIR Spektroskopisi Analizi

Fourier doniisiimli kizil 6tesi spektrumu (FT-IR) NICOLET 6700 marka kizilotesi
spektrometre kullanilarak 4000-500 cm™ dalga boyu arahiginda % gegirgenlige karsi
oda sicakliginda katkili toz halindeki numunlerin  numune tutucu iizerine
yerlestirilmesi  kizil ~ Otesi  1518in numune tarafindan  sogurulmasi ile
gerceklestirilmistir. FTIR (Fourier transform infrared) spektrometresi ile analiz
yapilarak farkli dalga boyu araliklarinda piklerin olustugu anlasilmaktadir, kizil 6tesi
radyasyonun numune iizerine gonderilmesi ve numunedeki kimyasal baglarin farkl
sekillerde titresim hareketleri ve kizil otesi radyasyonun absorbe edilmesi spektral
pikleri olusturmaktadir, kizil Gtesi 1sin gonderildiginde molekiiller sadece kendi

titresim frekanslarinda 1sin1 sogururlar. Katkili nikel ferrit bilesiklerin farkli
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karakteristik pikleri FTIR (Sekil 4.8) ile arastirilmis ve yapidaki kimyasal baglanma
hakkinda baz bilgiler elde edilmistir.

Sekil 4.8 : FT-IR 6l¢tim cihaz1 (NICOLET 6700).

4.7 Katkilh NiFe204 ve Kompozitlerin Manyetik Ozellikleri VSM Ol¢iimii

Katkili ve polimer tabanli NiFe2Os kompozit malzemelerin manyetik 6zelliklerinin
arastirilmasi icin VSM (Titresen Ornek Magnetometresi) 6lgiim analizine ihtiyag

duyulmustur.

Manyetik 6zellikli NiFe>O4 yapilar hem fabrikasyon hem de uygulama alanlarinda
genis bir arastirma alanina sahiptir, bu yapilar siiper paramanyetizasyon, manyetik
dipolar etkilesimler ve emdiilsiyon damlaciklarindaki ara yiizeylerde molekiiler
etkilesimlerin agiklanmasi gibi temel c¢alismalarda ideal sistemlerdir. Bu yapilar
manyetik gecirgenlikleri ve diger degerleri nedeniyle mikrodalga uygulamalarinda
,manyetik data kaydedici olarak elektronik malzemelerde , manyetik sensorlerde

yogun ilgi gormektedir.

Kullanilan cihaz ile VSM o6l¢iimlerinde 2 Kelvin'e kadar diisiik sicakliklara ulasmak
icin kapali devre He sistemi kullanilir, manyetik alan araligi 5 Tesla'ya ¢ikma
ozelligi olan stiper iletken miknatisa sahip sistem ile elektrik ve magnetik
karakterizasyon yapilabilmektedir, titresen Ornek magnetometresi (VSM) ve
elektriksel olgiim problart manyetik histerisis, direng ve hall etkisi Glglimlerine

olanak vermektedir.

ODTU biinyesinde yer alan manyetik laboratuvarinda Cryogenic Limited PPMS
marka cihaz (sekil 4.9) ile manyetik histerisis 6l¢iimii (VSM) yapilmis, VSM o6lglimii
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ile belirli manyetik alan araliginda katkili ve polianilin tabanli nikel ferrit toz
numunelerin  oda  sicakliginda manyetik  6zelliklerinin  karakterizasyonu
gerceklestirilmistir.  Manyetik malzeme karakterizasyonu i¢in VSM ( Vibrating
Sample Magnetometer) ve SQUID (Superconducting Quantum Interference)
manyetometreleri kullanilmaktadir. Malzemelerin manyetik alan duyarliigi (p),
doyum miknatislanma (Ms), koersif alan (Hc), artik miknatislanma (Mr) gibi temel
manyetik parametreleri bu cihazlarla tespit edilmektedir. VSM ve SQUID

manyetometreleri nikel ve paladyum gibi miknatislanma degerleri bilinen sertifikali

referans malzemeler kullanilarak kalibre edilmektedir.

Sekil 4.9 :VVSM ol¢iim cihazi (Cryogenic Limited PPMS).
4.8 Polianilin Tabanh Katkih NiFe2Os Kompozitlerin Mikrodalga Yutucu

Peformanslar1 Olciimii

Polianilin tabanli katkili NiFe2Os kompozitlerin mikrodalga absorbe edici
performanslari, 0-8 GHz araliginda iki portlu vektoér network analizorii (R&S FSH8-
R&S FSH-K42 Two-Port) cihazi ile Slgiilmiistiir. Sicaklikli presleme ile iiretilen
epoksi polianilin tabanli katkili nikel ferrit karigimindan elde edilen peletler 25
kurusluk demir para seklinde 20 mm ¢apinda ve 2 mm kalinliginda 6l¢iime hazir hale

getirilmistir.
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Sekil 4.10 : Vektor network analizor cihazi (VNA (R&S FSH8- R&S FSH-K42
Two-Port)).

Kullanilan VNA cihazi, N-tipi girislerle iki portlu kablo tipi oOl¢iimleri

Olgebilmektedir, testler, giris ve ¢ikis agizlarinda 50 Ohm empedansini koruyan
uygun caplara sahip bir koaksiyel tutucu tarafindan gerceklestirilmistir. Her seyden
once, ornek olmayan bir deger referans olarak oOlgiiliir. Daha sonra, numuneler,
cihaza teker teker yerlestirilir ve numunenin her yerinde diizenli basing saglamak i¢in
her zaman {i¢ farkli noktadan muntazam bir sekilde sikistirilir. Cihaz, c¢ikis
degerlerini bilgisayara transfer eder boylece 6rnek numunelerin yansima kaybi RL
(reflection loss), elektromanyetik  girisim  ekranlama etkinligi EMI-SE
(elektromagnetic interference-shielding effectivenes) degeri Olgiiliir. Ekranlama
etkinligi -20 dB oldugunda gelen elektromanyetik dalganin yuzde 99 azaltildigini
karsiya ylizde 1 olarak gectigini anlamaktayiz, ayni sekilde -10 dB i¢in ise yuzde 90
azalma oldugunu karsiya yuzde 10 gectigini anlamaktayiz , benzer sekilde 30 dB i¢in
ise yuzde 99.9 oraninda azalma oldugu karsiya yuzde 0.01 gectigini anlamaktayiz.
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5.0LCUMLERDEN ELDE EDILEN BULGULAR

5.1 XRD Sonuclar

5.1.1 V katkili nikel ferritin XRD analizi

NiFe;Os (PDF Card No: 44-1485) bilesiginde Fe elementi yerine V elementi yakin
iyonik yarigap degerlerine sahip olduklarindan ilave edilmistir. V elementi NiFe,.
xVxO4 kompozisyonu kullanilarak x=0.1-1 araliginda katkilandirilmistir. V' katkili
nikel ferritler 1100°C'de 4 saat siireyle sinterlendikten sonra peletler toz haline
getirilerek XRD incelemesi yapilmistir. 1100°C'de 4 saat sinterlenen 6rneklerin XRD
analizi, x'in 0.1, 0.2 ve 0.3 degerleri i¢in tek fazli yapinin olustugunu ortaya
koymustur (Sekil 5.1). Tozlarin tek fazli olusumu, oksitlerin karisimi sentezi
kullanilarak muhtemel ara fazlarin ortadan kaldirilmasiyla ve uygun bir kalsinasyon
sicakligr ile elde edilmistir. Tozlarin iyi homojenizasyonu, 1sil islem sirasinda
difiizyon iglemini arttirmistir. XRD sonuglari, X= 0.5 V katki ve iizerindeki x=0.6,
0.7, 1 degerlerindeki katkilarda ikincil fazlar oldugunu NiFe2O4 yapisina ait fazin
XRD piklerinin yaninda bagka fazlar olustugu gdzlenmistir, X=0.5 simir degerinde
yapida ikincil faz yani V20s (PDF Card No: 053-0538) gériinmeye baslamistir.

Bu sonuglar, V ¢oziiniirliigiiniin, Nikel ferritte x =0.3 ve x =0.5 arasinda sinirda
oldugunu gostermistir. V' elementinin iyonik yarigapt Fe elementinin iyonik
yarigapindan boyut olarak farklidir, bu nedenle V elementinin NiFe.O4 bilesiginde
Fe elementinin yerine uygun oranlarda katkilandirilmasi ile pik pozisyonlari degisir.
V elementinin katki miktar1 ¢oziiniirliik sinirlar1 i¢inde arttik¢a, pik pozisyonlar
lineer olarak ¢ok az saga dogru kayar , ancak ana profil yani NiFe:O4'iin pik

pozisyonlar1 ayn1 kalir.

Ayrica, NiFe;O4 olusumu giiglii bir sekilde sicakliga baglhidir ve tek fazli NiFe.O4'ti
olusturmak i¢in yliksek sicakliklara ihtiya¢ duyulmaktadir. Tek fazli NiFe204'lin
olusum sicakliklar1 da giiclii bir sekilde doping tipine baghdir.
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Sekil 5.1 : NiFe>xVxO4 kompozisyonunda x=0.1, 0.2, 0.3, 0.5, 0.6, 0.7 ve 1
oranlarinda V katkili nikel ferritlerin 1100°C’de 4 saat sinterleme sonrasi elde edilen
XRD paternleri.

5.1.2 Cu katkili nikel ferritin XRD analizi

NiFe2O4 (PDF Card No: 44-1485) bilesiginde Cu elementi, Fe ile ¢ok yakin iyonik
yarigaplara sahip olduklarindan Fe iyonunun yerini almak i¢in NiFe2.xCuxO4
kompozisyonu kullanilarak katkilandirilmistir. Bu formiilasyonda x degeri 0.1, 0.3,
0.5,0.6,0.7, 1, 1.2 ve 1.5 olarak alinmis ve tiretilen kompozisyonlar XRD analizleri
icin 1250°C'de 4 saat sinterlenmistir. Kiitle korunumu da goze alinarak orneklerin
XRD analizi x=0.1, 0.3, 0.5 degerlerinde tek fazli yapmin olustugunu ortaya
koymustur (Sekil 5.2). Ancak x=0.6 degerinden itibaren ikincil bir faz olustugu
goriilmistiir % 0.6 mol Cu katkidaki ikinci fazim CuO (PDF Card No: 44-706)
oldugu belirlenmis, X=0.6 ve ilizerindeki degerlerde ikincil (seconder) fazlarin
devam ettigi ve bu CuO fazinin pikinin siddetinin artan katki miktariyla yiikseldigi
goriilmiis ve bagka fazlarinda x=0.7’den itibaren ortaya ¢iktig1 anlasgilmistir. Ayrica
x=1.5 katk1 oraninda yiiksek oranda katkinin yapiy1 distorte ederek NiFe2O4 yapisini
degistirdigi anlasilmistir. Bu sonuglar, Cu ¢oziiniirliigiiniin nikel ferritte x=0.5 ve

X=0.6 arasinda sinirda oldugunu gostermistir.
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Sekil 5.2 : NiFe,.«CuxOs kompozisyonunda x=0.1, 0.3, 0.5, 0.6, 0.7, 1, 1.2 ve 1.5
oranlarinda Cu katkil1 nikel ferritlerin 1250°C’de 4 saat sinterleme sonrasi elde
edilen XRD paternleri.

5.1.3 Tb katkih nikel ferritin XRD analizi

Th elementi , yakin iyonik yarigap degerlerine sahip olduklarindan Ni elementinin
yerine NiFe;Os4 (PDF Card No: 003-0875) bilesiginde katkilandirilmistir. Th'nin
Nikel ferrit bilesigine ilavesi NiixTbxFe2Os kompozisyonu baz alinarak
gergeklestirilmis olup, bu kompozisyonda x=0.025-0.5 araliginda degistirilmistir.
Uretilen Tb katkili nikel ferritler 1250°C'de 4 saat sinterlendikten sonra XRD
analizine tabi tutulmustur. XRD analizi Tb katkili nikel ferritlerin x=0.025, 0.050,
0.070 degerleri tek fazli yap1 vermesine ragmen, X=0.075, 0.1, 0.3, 0.5 degerinde tek
fazli yapinin olusmadigimi gostermistir (Sekil 5.3).

XRD sonuglari, % 0.075 mol ve lizeri Tb katkili 6rnekler hari¢ diger katkilarda
yapida ikincil bir faz olmadigini géstermistir. Ikincil faz, yani Th,Os (PDF Card No:
76-7405) % 0.075 mol Tb katki ile birlikte goriilmeye baglanmistir. Bu sonuglar, Tb
¢cozlinirliginin nikel ferritte x=0.070 ve x=0.075 arasinda sinirda oldugunu
gostermistir. Ayrica x=0.075 katki ile goriilmeye baslayan Tb2Oz3 fazi artan katkilarla
birlikte gériilmeye devam ederken yaninda baska fazlarida vermistir ve ana yapinin

PR

yani NiFe204 fazinin degistigi anlagilmistir.
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Sekil 5.3 : NitxThxFe204 kompozisyonunda x=0.025, 0.050, 0.070, 0.075, 0.1,
0.3, 0.5 oranlarinda Tb katkili nikel ferritlerin 1250°C’de 4 saat sinterleme sonrasi
elde edilen XRD paternleri.

5.1.4 Hf katkili nikel ferritin XRD analizi

Hf katyonunun iyonik yarigapinin Ni katyonuna yakin olmasi nedeniyle Hf
katyonu NiixHfxFe20s kompozisyonu baz alinarak NiFe2Os yapisinda Ni yerine
ilave edilmistir. Hf katk1 oran1 x=0.010-0.1 araliginda degistirilmis olup, iiretilen Hf
katkilt nikel ferritler 1200°C’de 4 saat sinterlendikten sonra XRD analizine tabi
tutulmuslardir. XRD analizi Hf katkili nikel ferritlerinin  x=0.01, 0.015, 0.020
degerlerinde tek fazli yap1 vermesine ragmen, X=0.025 degerinde yapida az miktarda
da olsa Fe-O3 (JCPDS Card No: 74-6271) ikincil fazinin oldugunu ve bu faz yaninda
ayni zamanda HfO, (JCPDS Card No: 43-1017) fazinin olustugunu goéstermistir
(Sekil 5.4). Bu ise 1200°C’de sinterlenen Hf katkili nikel ferritlerinde Hf
¢cozlinlirliigiiniin  x=0.020-0.025 arasinda oldugunu gostermektedir. Ayrica Hf katki
orant 0.050’ye ciktiginda Fe2O3 fazinin kayboldugu HfO: fazinin devam etmekte
oldugu ve katki oranlarmin  yiikselmesiyle baska fazlarinda ortaya ¢iktig

gozlenmektedir.
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Sekil 5.4 : Ni1xHfxFe>O4 kompozisyonunda x=0.010, 0.015, 0.020, 0.025, 0.050,
0.075, 0.1 oranlarinda Hf katkili nikel ferritlerin 1200°C’de 4 saat sinterleme sonrasi
elde edilen XRD paternleri.

5.1.5 Ta katkil nikel ferritin XRD analizi

Ta elementinin iyonik yaricapinin (0.64 A) Ni elementine (0.69 A) yakin olmasi
nedeniyle Ta elementi Nil-xTaxFe204 kompozisyonu baz alinarak nikel ferrit
yapisinda Ni yerine ilave edilmistir. Ta katki orant x—=0.010-0.1 araliginda
degistirilmis olup, iiretilen Ta katkili nikel ferritler XRD analizi i¢in 12000C’de 4
saat sinterlenmistir. XRD analizi x—=0.010, 0.012 degerlerinde tek fazli yapimin
olustugunu ancak x—=0.015 degerinde ise yapida FeNiTa4012 (JCPDS Card No: 60-
0552) ikincil fazinin oldugunu (Sekil 5.5), katki oraninin 0.020’ye ¢iktiginda bu

fazin devam ettigini katki oranlariin yiikselmesiyle bu ikincil fazin giderek siddetin-

nin yiiksek oranda arttigini, 0.050 katki oraniyla birlikte bu ikincil fazin yaninda
baska fazinda ortaya ¢iktigin1 gostermistir. Elde edilen sonuglar, Ta katkisinin nikel
ferrit yapisinda Ni yerine yer alan kati eriyigi olarak ilave edildigi durumda
¢Oziiniirliik smirinin X=0.012 ile 0.015 arasinda oldugunu oldukg¢a diisiik oldugunu

gostermektedir.
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Sekil 5.5 : NiixTaxFe204 kompozisyonunda x=0.010, 0.012, 0.015, 0.020, 0.025,
0.050, 0.075, 0.1 oranlarinda Ta katkil1 nikel ferritlerin 1200°C’de 4 saat sinterleme
sonrasi elde edilen XRD paternleri.

5.1.6 Mo katkili nikel ferritin XRD analizi

Mo elementinin iyonik yarigapinin (0.61 A) Ni elementinin iyonik yaricapina
(0.69 A) yakin olmasi nedeniyle nikel ferrit yapisinda Mo elementi Ni yerine yer
alan kat1 eriyigi olusturmak iizere katkilandirilmistir. Mo katkist Nil-xMoxFe204
kompozisyonu baz alinarak yapilmis ve katki oram1 x—=0.010-0.1 araliginda
degistirilmistir. 1100(1C’de 4 saat sinterlendikten sonra Mo katkili nikel ferritler
XRD analizine tabi tutulmuslardir. XRD incelenmesi, Mo katkili nikel feritlerinin
x=0.01, 0.015, 0.020 degerlerinde tek fazli verdigini, x=0.025 degerinde Fe203
(JCPDS Card No: 87-1165) ikincil fazinin oldugunu artan katki oran1 x=0.3 ve x=1
ile bu fazin devam ettigini gostermistir (Sekil 5.6). Elde edilen sonuglar 1100°C’de
sinterlenen Mo katkil1 nikel ferritlerinde Mo ¢6ziiniirligiiniin x=0.020-0.025 arasinda

oldugunu gostermektedir.
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Sekil 5.6 : Nii-xMoxFe.04 kompozisyonunda x=0.010, 0.015, 0.020, 0.3, 1
oranlarinda Mo katkili nikel ferritlerin 1100°C’de 4 saat sinterleme sonrasi elde
edilen XRD paternleri.

5.2 SEM Sonuglari

5.2.1 V katkili nikel ferritin SEM analizi

NiFe.04 yapisinda Fe yerine V katkilandirilan ve 1100°C'de 4 saat sinterlenen nikel
ferritlerinin SEM incelenmesi NiFe2«VxOs kompozisyonunda katki oranm1 x=0.1
oldugunda, XRD analizinde g6zlendigi gibi, tek fazli nikel ferrit yapisini géstermistir
(Sekil 5.7 a, b, ¢). V katkili nikel ferrit yapilarina uygulanan EDS analizi tanelerin
kompozisyonunun V katkili nikel ferrit bilesiginin teorik kompozisyonuna yakin
oldugunu gostermistir( Sekil 5.7 d, h). Bununla birlikte, katki orani1 yani x degeri
0.5'e yiikseltildiginde mikroyapida ikincil faz tespit edilmistir (Sekil 5.7 f, g).
Fazlardan biri V igeren Nikel ferrit, digeri V2Os olarak belirlenmistir.

EDS analizi x=0.1 ve x=0.5 katk1 oranlar1 i¢in yapilmis ve gortintiiler Sekil 5.7 (d, h)
'de gosterilmistir. V (x = 0.1) katkili NiFe2O4 partikiillerine uygulanan EDS analizi,
V katkili NiFe2O4' lin teorik bilesimi ile benzer sonuglar vermistir (% 26.18 Ni, %
55.39 Fe, % 16.51 O, % 1.92 V). Ikincil faz igerigi, V icerigindeki artisla birlikte
artmistir (Sekil 5.7 h). Numunelerin SEM incelemeleri, V katkisinin dopant
konsantrasyonunun, tane biiyiikliigiinii cok az arttirdigini gdstermistir. ikincil faza

uygulanan EDS analizi ile yapidaki V oraninin arttig1 anlasilmaktadir.

SEM ile tane boyutu perspektifinden incelendiginde, ortalama tane biyiikligi 1.5
ila 4 um arasindadir (V katkili Ni ferrit, x = 0.1), V igerigi arttikca tane biiyiikligi
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1.8 um ile 5 um arasindadir (V katkili Ni ferrit, x = 0.5). Ayrica EDS kimyasal
analizinden gozlemlenen ikincil faz olusumu da XRD sonuglari ile iyi uyum
saglamustir. Farkli V katkili NiFe2Os “iin igyap1 (microstructure) incelemesi V' katki
oraninin NiFe2Os tane boyutunu etkiledigini gostermistir. V katkist x=0.5"¢
ciktiginda tane boyutu az artig gdstermistir. Bunun muhtemel nedeni, artan V katki

oraninda olusan ikincil fazin tane kii¢iilmesini engellemesi olabilir.

Element Wt %
(o] 30.61
\ 18.10
Fe 27.16
Ni 2413

Sekil 5.7 : 1100°C'de 4 saat boyunca sinterlenen V katkili NiFe2xVxO4'tiin SEM
goriintiileri 8) X = 0.1'de x 1.000 biiyiitme, b) x = 0.1'de x 2.000 biiyiitme, ¢) x =
0.1'de 5.000 biiyiitme, d) V katkili NiFe2xVxO4 i¢in EDS analizi, x = 0.1 x 1.000
biiyiitmede e) x =0.5 x 1.000, f) x = 0.5 x 2.000, g) x = 0.5 x 5.000, h) x = 0.5 x
5.000'de EDS analizi, x = 0.5 i¢in ikincil faz (V20s).
Muhtemelen gézenekli yapiya sahip malzemeler biiyiik 6zgiil yiizey alanina biiyiik
i¢ smir taneciklerine sahiptir, bunlar elektromanyetik dalganin emilimine katkida

bulunurlar, ayrica gézenekli yapinin hafifligide bu olayda ¢ok 6nemlidir.
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5.2.2 Tb katkili nikel ferritin SEM analizi

Ni1xTbxFe204 kompozisyonunda farkli oranlarda Tb katkili nikel ferritlerin ig
yapilart SEM kullanilarak incelenmistir. SEM incelemesi x = 0.025 Tb katkili
1250°C'de 4 saat sinterlenen nikel ferritlerin tek bir fazli yap1 verdigini gostermistir
(Sekil 5.8 a). Bununla birlikte, x degeri 0.075'e yiikseltildiginde, yapida ikincil faz
tespit edilmistir (Sekil 5.8 b). Tek faz, Tb katkili Nikel ferrit olarak belirlenirken,
ikincil faz TboOz fazidir. EDS analizi x= 0.025 ve x = 0.075 katki oranlar1 i¢in
yapilmistir (Sekil 5.8 ¢, d). Tb (x= 0.025) katkili NiFe,O4 partikiillerine uygulanan
EDS analizi, Tb katkili NiFe>O4'lin teorik bilesimine benzer sonuglar vermistir (%
22.93 Ni, % 49.12 Fe, % 26.38 O, % 1.57 Th). ikincil fazin igerigi, artan Tb icerigi
ile artmistir (Sekil 5.8 b). ikincil faza uygulanan EDS analizi ile yapidaki Tb oranimin
arttig1 anlasilmaktadir. Tane biiytlikliigli perspektifinden incelendiginde, x=0.025 ve
x=0.075 Tb katkili nikel ferritlerinin i¢ yap1 incelemesi Tb katki oraninin tane
boyutlarini 6nemli dlgiide degistirmedigi gostermistir. EDS analizinden gozlemlenen

ikincil faz olusumu da XRD sonuglariyla uyum igerisindedir.
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Sekil 5.8 : 1250°C'de 4 saat boyunca sinterlenen Tb katkili Nit-xThxFe204'tiin SEM
goriintiileri a) x=0.025 x 2.000, b) x =0.075 x 2.000, c) Tb katkili Ni1xTbxFe2O4'tin
EDS analizi, x=0.025 x 2.000, d) x =0.075 x 2.000, x = 0.075 igin ikincil faz
(Th203).
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5.2.3 Cu katkih nikel ferritin SEM analizi

NiFe2xCuxOs kompozisyonunda x=0.1 ve x=0.6 katki oranlarinda Cu katkil1 nikel
ferritlerin i¢ yapilart SEM ile incelenmistir. SEM incelemesi X = 0.1 Cu katkili
1250°C'de 4 saat sinterlenen nikel ferritlerin tek fazli oldugunu gostermistir (Sekil
5.9 a), ancak x degeri 0.6 oldugunda yapida ikincil fazin olustugunu gostermistir
(Sekil 5.9 b). XRD analizinde x degeri 0.6’ ya yiikseldiginde nikel ferrit faz1 yaninda
CuO ikincil fazinin olustugunu gostermistir, yapilan SEM incelemesi XRD
sonuclarini teyit etmektedir, X = 0.1 ve X = 0.6 i¢in EDS analizi yapilmistir (Sekil
5.9 ¢, d). ikincil fazin icerigi Cu igerigindeki artisin artmasiyla artmstir (Sekil 5.9 d).
Tane boyutu agisindan bakildiginda Cu katki oraninin artmasi belirgin bir degisime

neden oldugunu gdstermistir.

(o} 26.16 o 20.55
2 Fe 48.39 P Fe 11.43
S Ni 24.08 : Ni 33.73
Cu 1.37 Cu 34.29
d
. | ! =

12.00 1500 1800 2100
keV kev

Sekil 5.9 : 1250°C'de 4 saat boyunca sinterlenen Cu katkili NiFe2xCuxO4 'tin SEM
goriintiileri a) x=0.1 x 2.000, b) x =0.6 x 2.000, ¢) Cu katkil1 NiFe2-xCuxOas igin
EDS analizi , x=0.1 x 2.000, d) x =0.6 x 2.000, x = 0.6 i¢in ikincil faz (CuO).

5.2.4 Hf katkih nikel ferritin SEM analizi

NiFe.04 yapisinda Ni yerine Hf katkilandirilan ve 1200°C'de 4 saat sinterlenen nikel
ferritlerinin SEM incelenmesi, Ni1xHfxFe204 kompozisyonu baz alinarak katki orani
x=0.01 oldugunda XRD analizinde goézlendigi gibi, tek fazli nikel ferrit yapisini

olustugunu gostermistir (Sekil 5.10 a). Hf katkili nikel ferrit yapilarina uygulanan
EDS analizi tanelerin kompozisyonunun Hf katkili nikel ferrit bilesiginin teorik
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kompozisyonuna yakin oldugunu gostermistir ( Sekil 5.10 c¢). Bununla birlikte,

katki orani yani x degeri 0.025'e yiikseltildiginde mikroyapida ikincil fazlar tespit
edilmistir (Sekil 5.10 b).

XRD analizinde x degeri 0.025° e yiikseldiginde nikel ferrit faz1 yaninda Fe>O3 ve
HfO, ikincil fazinin olustugunu gostermistir, yapilan SEM incelemesi XRD
sonuglarini teyit etmektedir. X = 0.01 ve x = 0.025 igin EDS analizi yapilmigtir
(Sekil 5.10 c, d). Tane boyutu acisindan degerlendirildiginde Hf katki oraninin

artmasi belirgin bir tane biiyiikliigii degisimine neden olmamustir.
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Sekil 5.10 : 1200°C'de 4 saat boyunca sinterlenen Hf katkili Ni1-xHfxFe20O4'tin SEM
goriintiileri a) x=0.01 x 2.000, b) x =0.025 x 2.000, ¢) Hf katkili Ni1xHfxFe>04 igin
EDS analizi , x=0.01 x 2.000, d) x =0.025 x 2.000, x = 0.025 i¢in ikincil fazlar
(Fe203ve HfO»).

5.2.5 Ta katkili nikel ferritin SEM analizi

Nir-xTaxFe:Os kompozisyonunda x=0.01 ve x=0.015 katki oranlarinda Ta katkili
nikel ferritlerin i¢ yapilari SEM ile incelenmistir. 1200 °C’de 4 saat sinterlenen Ta
katkilt nikel ferritlerin SEM incelemesi katki oranm1 X=0.01 oldugunda, XRD
analizinde gozlendigi gibi tek fazl bir nikel ferrit yapisin gostermistir (Sekil 5.11 a),
ancak x degeri 0.015 oldugunda ikincil fazin oldugu gozlenmistir (Sekil 5.11 b).
x=0.01 ve x=0.015 i¢in yapilan EDS analizleri nikel ferrit teorik kompozisyonu ile

benzer sonuglar vermistir (Sekil 5.11 ¢,d).
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Sekil 5.11 : 1200°C'de 4 saat boyunca sinterlenen Ta katkili Ni1xTaxFe204'tin SEM
gorintiileri a) x=0.01 x 2.000, b) x =0.015 x 2.000, ¢) Ta katkili Ni1xTaxFe>04 igin
EDS analizi , x=0.01 x 2.000, d) x =0.015 x 2.000, x = 0.015 i¢in ikincil faz
(FeNiTasO12).

Ikincil fazin icerigi Ta igerigindeki artisin artmasiyla artmistir. Tane boyutlarinda

belirgin bir degisim gézlenmemistir.

5.2.6 Mo katkih nikel ferritin SEM analizi

Ni1xMoxFe204 kompozisyonunda farkli oranlarda Mo katkili nikel ferritlerin ig
yapilart SEM ile incelendiginde x=0.01 ve x=0.02 Mo katkili 1100°C’de 4 saat
sinterlenen nikel ferritlerin tek fazli bir yap1 verdigi (sekil 5.12 a,b,c) ancak katki
oraninin X=0.025’e yiikselmesi ile yapida ikincil fazin ortaya ciktigi gézlenmistir.
Tane boyutlarinda belirgin bir degisim gozlenmistir, bunun nedeni artan Mo katki

oranlarinda olusan ikincil fazin tane biiylimesini engellemesi olabilir.
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Sekil 5.12 : 1100°C'de 4 saat boyu 1l1 Niz-xMoxFe204'
gortintiileri a) x=0.01 x 2.000, b) x =0.02 x 2.000, ¢) x =0.025 x 2.000 ikincil faz

(Fe20:s).

5.2.7 Nikel ferritin SEM analizi

NiFe2O4 yiiksek sicakliklarda sinterlendiginde yapist bozulmaktadir. Tek fazli
NiFe>xO4 ferritleri 1200 °C'de sinterlenmistir. 1200 °C'de sinterlenen nikel ferritin

SEM incelenmesi yapinin tek fazli oldugunu géstermistir (sekil 5.13 a,b).

2oy . -
1219012017, 800245 QRTINS
1000
o 0:% 236s C
500 =
700 — Fe:% S1.76
00 —
< 3 Ni: % 2459
| BT
ol I
100 = -
E g ¢ 2 22 =
200 = * - -]
ot i - : £ 2 7
100
’, | | A
0 v R ST R .
000 10 200 LR 400 L0 60 00 S0 00 1000

Sekil 5.13 : 1200°C'de 4 saat boyunca sinterlenen NiFe2O4'tiin SEM goriintiileri a) X
2.000, b) x 5.000, c) EDS analizi x 5.000'de.

Tek fazli NiFe;O4 ferritleri icin yapilan EDS analizleri nikel ferritin teorik
kompozisyonu ile yakin sonuglar vermistir (Sekil 5.13 c¢). NiFe:Os‘lin katki

miktarlarina gore sinterleme sicakliklari ¢izelge 5.1°de verilmistir.
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Cizelge 5.1 : NiFe2O4'tin katki miktarlarina gore sinterleme sicakliklari.

Katki x  Sinterleme
Sicakligi
(C)
V 0.1 1100
\Y 0.2 1100
\Y 0.3 1100
\Y 0.5 1100

Cu 0.1 1250
Cu 0.3 1250
Cu 0.5 1250
Cu 0.6 1250
Th 0.025 1250
Tb 0.050 1250
Tb 0.070 1250
Tb 0.075 1250
Hf 0.010 1200
Hf 0.015 1200
Hf 0.020 1200
Hf 0.025 1200
Ta 0.010 1200
Ta 0.012 1200
Ta 0.015 1200
Mo 0.010 1100
Mo 0.015 1100
Mo 0.020 1100
Mo 0.025 1100

5.3 FTIR Sonuclar

5.3.1 V katkil nikel ferritin fourier foniisiimlii IR (FTIR) spektroskopisi analizi

V katkili nikel ferrit 6rneklerinin yapisinin olusumu 4000-500 cm™ (spektral aralig)
dalga sayist araliginda FTIR (Fourier-donisimli  kizilotesi  spektroskopi)

spektroskopisi ile karakterize edilmistir.
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Polianilin, nikel ferrit ve V katkili NiFe204 ve Aniline /(x =0.1, 0.3 i¢in V katkil
NiFe>xVx04=1/1, 3/1) kompozitlerin (FTIR) analiz sonuglart sekil 5.15te
gosterilmistir. Sentezlenen polianilin, nikel ferrit, katkili nikel ferrit ve polianilin
tabanl katkili nikel ferrit malzemelerin farkli karakteristik zirveleri FTIR tarafindan
arastirtlmis ve yapidaki kimyasal baglanma hakkinda bazi bilgiler elde edilmistir.
PANI ve farkli miktarlarda V ile hazirlanan NiFe2Os, Vx, NiFe2xVxOs
kompozitlerinin FTIR spektrumlar1 numunelerin kimyasal yapisini belirlemek igin
yapilmuistir, sekil 5.14 ayn1 zamanda, serbest V’un gozlemlenen absorpsiyon bantlari
ile PANI/NiFe;04/V nanokompozitlerinin gdzlemlenen absorpsiyon bantlari
arasindaki karsilastirmay1 da gostermektedir. Ferritlerdeki metal iyonlari genel olarak
en yakin oksijen komsularinin geometrik konfiglirasyonuna goére tetrahedral ve
oktahedral siteler olarak adlandirilan iki farkli alt kafes i¢inde yer almaktadir [59].
Sekil 5.14'te gosterildigi gibi, NiFe2O4'lin karakteristik absorpsiyon zirvelerini ortaya
¢ikaran spektrumlar tiim &rnekler i¢cin 600 cm™'in altinda gézlenmistir ve bunlar Ni-
O bagi veya Fe-O germe titresimlerine atfedilebilmistir. Anilinin polimerizasyonu,
PANI katkili numuneler icin yaklasik 1473 ve 1552 cm™ bolgesindeki spektral
zirvelerin varligi ile dogrulanabilir, bunlar sirasiyla HCI katkilt PANI i¢in PANI'nin
kuinonoid (quinonoid) ve benzenoid birimleri igin C=C ve C=N modlarina atfedilir
[60]. 1236 cm™ ve 1239 cm™ dalga sayilar1 benzenoid halkanin C-N gerilmesine
atanmustir. PANI'nin karakteristik zirveleri olan 1289 cm™' deki bant, PANI igeren
tim Ornekler agisindan benzonoid birimler i¢in C-N gerdirme moduna atfedilir. Bu
gerilme titresimleri, sirasiyla tetrahedral ve oktahedral bolgedeki metal-oksijen
germe titresimlerine karsilik gelir [61-65]. Bununla birlikte, kompozit numunelerin
FTIR spektrumlari, PANI katkili numunelerin doruklarimin daha yiiksek dalga
sayisina (479 cm™ ve 563 cm™) kaydigin1 géstermistir. Bu sonuglar, PANI zincirleri
ve nikel ferrit partikiilleri arasinda bazi etkilesimlerin oldugunu gostermistir [66].
Ayrica, polianilin zincirleri ile ferrit yiizeyi iizerindeki oksijen atomlar1 arasindaki
hidrojen bagi etkilesimi, ferrit partikiillerinin PANI'nin polimer zincirine
gdmiilmesini saglayan kompozitler iginde meydana gelir [67]. 1289 cm™'deki pik
polimerin ana zincirindeki sekonder aminin C-N gerilmesine aittir [64] ve V 0.1
PANI 1/1 igin 1239 cm™ piki benzonoid halkanin C-N gerdirmesine aittir [68]. FTIR'
m fonksiyonel grup bolgesindeki bu spesifik pikler, nikel ferrit parcasi ile
etkilesiminden dolayr gercek degerlerinden ¢ok az yiksek bir frekansta
gdzlemlenmistir [65]. V 0.1 ve V 0.3 igin olusan 1631 cm™ piki, O-H gerilme
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titresimini veya H>O molekiillerinin bitkme modunu ifade eder. V 0.1 i¢in 1126 cm”
L'deki bant, C-H modunun biikiilme titresimini belirtir [64-65]. V 0.3 PANI 1/1 igin
574 cm™ piki Ni-O bagina atfedilmektedir [40].
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Sekil 5.14 : PANI-NiFe204:V kompozitlerin FTIR spektrumu a) Polianilin b)
NiFe204c¢) V katkili NiFe>.xVxOs (x=0.1): Anilin (oran 1:3) d) V katkili NiFe,-
xVxO4 (x=0.1): Anilin (oran 1:1) e) V katkilt NiFe>xVxOs (x=0.1) f) V katkili NiFe,-
xVxOs (x=0.3): Aniline (oran 1:3) g) V katkili NiFe2xVxO4 (x=0.3): Anilin (oran
1:1) h) V katkili NiFe2xVxOas (x=0.3).
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1014 cm™'deki bant ise V = O germe titresimi ile iliskilidir [69]. 524 cm™'deki bant
V-O-V germe titresimini temsil eder [70]. 840 cm™deki bant, V=0 ve V-O-V
arasindaki baglanmus titresime atfedilmistir. 1100 cm™'deki bant, V=0'yu temsil
eder. 995-1050 cm™ civarinda olan bantlar; kisa V=0 baglarmin gerilmesine
atanabilir [71]. Bélgedeki 563 cm™ ve 479 cm™deki bolge igindeki giiclii pikler
simetrik V-O-V gerdirme modu ile iliskilidir [72]. 1022 cm™deki bant V=0
gerdirme titresimine atanmustir, Kristalin V2Os i¢indeki V=0 'nun IR bandi 1020-
1025 cm™ dalga sayis1 araliginda goriilmiistiir [73]. Ayrica 1558 cm™, titresimin C =

N quinonoid germe modudur [68].

V'nin kullanilmasi, PANI-NiFe>O4 kompozitlerinde bazi bandlarin kaymasina neden
olmaktadir. Bu farkliliklar, kompozitlerdeki PANI, NiFe;O4 ve kompozitler i¢indeki
iyonik sivi arasindaki giiglii etkilesimleri gostermektedir. PANI ve NiFe2O4
arasindaki etkilesimin bir N-O hidroksil bagi etkilesimi oldugu diisiiniiliir, bu
nedenle PANI ve NiFexO4'tin herbirinin ayrilmas1 zordur. Ek olarak, PANI
icermeyen numunelerdeki piklerin V-PANI iceren Orneklerden daha genis oldugu

goriilmektedir.

5.3.2 Cu katkih nikel ferritin fourier doniisiimlii IR (FTIR) spektroskopisi

analizi

Cu ornekleri ile katkili nikel ferrit yapisinin olusumu da FTIR (Fourier-transform
kiziltesi spektroskopisi) spektrumlari ile karakterize edilmistir. Cu katkili NiFe2O4
ve Aniline/(x =0.1, 0.5 i¢in Cu katkili NiFe2xCuxO4=1/1, 3/1) kompozitlerin (FTIR)
sonuglarin1  sekil 5.15°de gosterilmektedir. Sentezlenen numunelerin  farkli
karakteristik pikleri elde edilmis, kimyasal baglar1 hakkinda bazi bilgiler elde

edilmistir.

Numunelerin kimyasal yapisini belirlemek igin farkli miktarlarda Cu ile hazirlanan
NiFe,xCuxOs ve farkli oranlarda anilin ile hazirlanan Cu katkili nikel ferrit
kompozitlerinin FTIR spektrumlar1 kaydedilmistir (sekil 5.15), ayn1 zamanda sekil
5.15 serbest Cu’un gozlemlenen absorpsiyon bantlar1 ve PANI/NiFe204/Cu
kompozitlerinin gozlemlenen absorpsiyon bantlari arasindaki karsilastirmay:r da

gostermektedir.
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Cu 0.1 PANI 1/3 igin 1080 cm™ piki C-H egilme moduna aittir. 3400 cm™'de Cu 0.1
icin daha genis bandin yogunlugu N-H germe titresimine atanabilir [73-74,55]. Cu
0.1 igin goriilen 1632 cm™ piki O-H gerilme titresimini veya H,O molekiillerinin
bikkme modunu belirtir. Cu 0.1 icin 1122 cm™'deki bant, C-H modunun biikiilme

titresimine atanabilir.
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Sekil 5.15 : PANI-NiFe204:Cu kompozitlerin FTIR spektrumu a) Cu katkili NiFe»-
xCUxO4 (x=0.1) b) Cu katkili NiFe2-xCuxO4 (x=0.1): Anilin (oran 1:1) c) Cu katkili
NiFe2xCuxOs (x=0.1): Anilin ( oran 1:3), d) Cu katkili NiFe2.xCuxOs ( X=0.5) €) Cu

katkili NiFe2xCuxOas (x=0.5): Anilin (oran 1:1) f) Cu katkili NiFe2xCuxO4 (x=0.5):

Anilin (oran 1:3).

Cu 0.1 icin 3145 cm™'deki titresim, N=C gerilme veya halka H-C-C-H asimetrik
gerilmeye atfedilmektedir [74]. Cu kullanimi PANI-NiFe>0s kompozitlerinde bazi
gruplarin kaymasina yol acabilmektedir. Olusan bu farkliliklar, kompozitlerdeki
polianilin, NiFe;O4 ve iyonik sivi arasindaki giiclii etkilesimi gostermektedir. V
katkisinda oldugu gibi PANI icermeyen numunelerdeki piklerin Cu-PANI

kompozitlerinkinden daha genis oldugu goriilebilmektedir.
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5.4. Manyetik Ol¢iim Sonuclar

5.4.1 NiFe204:V ve PANI/NiFe204:V bilesimlerinin manyetik ozellikleri

1100°C'de sinterlenen V20Os katkili NiFe2Os numunelerinin manyetik Ol¢timleri
katkilarin manyetik 6zellikler iizerindeki etkisini arastirmak i¢in oda sicakliginda
(25°C) gergeklestirilmistir.  NiFe2Os 06rnegi  ve V205 katkili  NiFe2O4'tin
manyetizasyonu oda sicakliginda manyetik alan (M-H) fonksiyonu olarak sekil 5.16
a'da verilmistir. Yaklasik 41.1 emu/g doygunluk manyetizasyon (Ms) igeren % 0.1
V205 (x=0.1) katkili NiFe,O4 numunesi i¢in kayda deger bir ferromanyetik davranis
elde edilmistir. Katki elementininin konsantrasyonu x=0.2'ye yiikseldik¢e doygunluk
manyetizasyonu neredeyse 38.7 emu/g'ye dismistir. Katki elementinin

konsantrasyonu x=0.3'e yiikseldik¢e daha fazla bir diisiis gozlenmis Ms yaklasik 27.4

emu/g diizeyine gelmistir. Genel olarak katki elementinin miktari arttikca doygunluk
manyetizasyonu azalmistir. Spinel ferritin manyetizasyonu Neel’in molekiiler alan
modeli ile agiklanabilir. Bu modele gore, A-B bolgeleri (Site) arasindaki karsilikli
etkilesim A-A ve B-B etkilesimlerinden daha giigliidiir. x=0.1 i¢in, oktahedral B
bolgelerindeki Fe*? iyonlarinin konsantrasyonu B- bolgelerindeki V2Os iyonlarinimn
birikmesinden dolay1 azalir. Dolayisiyla manyetik yapidaki degisiklik, doygunluk
manyetizasyonunda bir azalmaya neden olur, x > 0.2'de manyetizasyondaki azalma,

A ve B bolgelerinde manyetik olmayan V20s iyonlarinin dagilimina baglanabilir.

NiFe204 numunesine katki elementinin konsantrasyonu x=0.5 V20s oldugunda Ms
degeri hafif bir artig gostererek 28.4 emu/g olarak kaydedilmistir. PANI
konsantrasyonu 1: 1'den 1: 3'e diistiigiinde, doygunluk manyetizasyonu da beklendigi
gibi azalmistir. Farkli PANI konsantrasyonlar1 (1/3 ve 1/1) ile 1100 ° C'de
sinterlenen V20s katkili NiFeO4 o6rnekleri (x =0.1) i¢in manyetik alan bagimli
manyetizasyon sekil 5.16 b'de gosterilmistir. Her iki 6rnek farkli ferromanyetik
davranig gostermistir. Polianilin konsantrasyonu 1/3 olan numunenin Ms degeri,
yaklastk 10.7 emu/g degeriyle daha az bir deger gosterirken, polianilin
konsantrasyonu 1/1 olan 6rnekte yaklasik 18.9 emu/g olarak daha yiiksek bir Ms
degeri gostermistir. Benzer sekilde, farkli polianilin konsantrasyonu (1/3 ve 1/1) ile
V205 katkili NiFe2Os oOrnekleri (x=0.3), sirasiyla Ms=6.6 emu/g ve 18.8 emu/g

degerleri ile ferromanyetik davranig gostermistir.
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Sekil 5.16 : a) 1100°C'de 4 saat boyunca 1s1l islem gormiis V katkili NiFe2O4 (x=0.1
0.2, 0.3, 0.5) igin manyetik histerisis egrileri b) Polianilin (1/3, 1/1) kullanilan V
katkili NiFe204 (x=0.1, 0.3) kompozit i¢in manyetik histerisis egrileri.

5.4.2 NiFe204:Tb ve PANI/NiFe204:Tb bilesimlerinin manyetik ézellikleri

1250°C'de sinterlenmis TbsO7 katkili NiFe,Os Orneklerinin manyetik olgtimleri,
katkilarin manyetik ozellikler iizerindeki etkisini arastirmak i¢in oda sicakliginda
(25°C) gergeklestirilmistir. TbaO7 katkili NiFe;Os 6rneklerinin manyetizasyonu oda
sicakliginda manyetik alan (M-H) fonksiyonu olarak sekil 5.17 a'da verilmistir.
Yaklasik 45.4 emu/g doygunluk manyetizasyonuna (Ms) sahip olan % 0.025 ThsO~
(x=0.025) katkilt NiixTbxFe,Os numunesi igin dikkate deger bir ferromanyetik

davranig elde edilmistir.
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Katki elementi Tb konsantrasyonu x=0.05'¢c yiikseldiginde, doygunluk
manyetizasyonu neredeyse 46.8 emu/g'ye yiikselmistir. Tb elementinin
konsantrasyonu x=0.07"ye yiikseldiginde ise Ms degeri hemen hemen 51.1 emu/g'ye
kadar artis gostermistir. Boylece, Tb elementinin katki miktariin artmasiyla,
doygunluk manyetizasyonunun da arttig1 sonucuna varilmaktadir. X=0.025 i¢in,
oktahedral B bolgelerindeki Ni*? iyonlarinin konsantrasyonu, B-bélgelerinde TbsO7
iyonlariin isgaline bagli olarak azalir. Dolayisiyla manyetik yapidaki degisiklik,
doygunluk manyetizasyonunda bir artisa neden olur. x > 0.05'de manyetizasyondaki
artt3, A ve B bolgelerinde manyetik olmayan TbsO7 iyonlarinin dagilimina
baglanabilir. Nii.xThxFe204 numunesine x=0.075 Tb4O7 ilave yapildiginda, Ms
degeri 48.3 emu/g 'ye kadar hafif bir diisiis gostermistir.
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Sekil 5.17 : a) 1250°C'de 4 saat 1s1l islem gormiis Tb katkili NiFe2O4 (x=0.025,

0.050, 0.070, 0.075) i¢in manyetik histerisis egrileri b) Polianilin (1/3, 1/1) kullanilan
Tb katkili NiFe204 (x=0.025, 0.070) kompozit i¢in manyetizasyon egrileri.
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PANI konsantrasyonu 1:1'den 1:3'e diistiigiinde, beklenildigi tizere doygunluk
manyetizasyonunda azalma goriilmistiir. Farkli PANI konsantrasyonlar1 (1/3 ve
1/1) ile 1250°'de sinterlenen ThsO7 katkili NizxThxFe204 numuneleri (x=0.025) igin
manyetik alan bagimli manyetizasyon sekil5.17 b'de gosterilmistir. Her iki O6rnek
farkli ferromanyetik davranis gostermistir. 1/3'lik bir PANI konsantrasyonuna sahip
numune i¢in Ms degeri, yaklagik 8.96 emu/g degerindeyken, 1/1’lik bir PANI
konstrasyonuna sahip numune 22.5 emu/g'lik daha yiiksek bir Ms degeri gostermistir.
Benzer sekilde, farkli PANI konsantrasyonlar1 (1/3 ve 1/1) ile TbsO7 katkilt Nis-
x TbxFe204 6rnekleri (x=0.070), sirasiyla Ms=8.85 emu/g ve 22.5 emu/g degerleri ile

ferromanyetik davranig gostermistir.

5.4.3 NiFe204:Cu ve PANI/NiFe204:Cu bilesimlerinin manyetik ozellikleri

1250°C'de sinterlenen CuO katkili NiFe2O4 6rnek tozlarin manyetik 6l¢timleri, oda
sicakliginda(25°C) katkilarin manyetik 6zellikler iizerindeki etkisini aragtirmak igin
gergeklestirilmistir. CuO katkili NiFe2O4 numunelerinin  manyetizasyonu oda
sicakliginda manyetik alan (M-H) fonksiyonu olarak Sekil 5.18 a'da verilmistir.
Yaklasik 41.8 emu/g doygunluk manyetizasyonuna (Ms) sahip olan % 0.1 CuO
(x=0.1) katkili NiFe>xCuxOs numunesi icin ideal ferromanyetik davranis elde
edilmistir. Cu Katki elementinin konsantrasyonu x=0.3'e yiikseldiginde, doygunluk
manyetizasyonu neredeyse 43.2 emu/g degerine gelerek az yiikselis gostermistir. Cu
elementinin konsantrasyonu x=0.5'e ¢iktiginda ise Ms degeri 36.5 emu/g'ye
diismiistir. Cu  elementinin  katki  miktarinin  arttis1  ile,  doygunluk
manyetizasyonunun da arttigi x=0.5 itibari ile geri diislis gosterdigi anlagilmaktadir.
x=0.1 icin, oktahedral B bolgelerindeki Fe™ iyonlarmin konsantrasyonu B-
bolgelerindeki CuO iyonlarmin birikmesi nedeniyle azalir. Bu nedenle manyetik
yapidaki degisiklik, doygunluk manyetizasyonunda bir azalmaya neden olur, X >
0.5'de manyetizasyondaki azalma, A ve B bolgelerinde manyetik olmayan CuO
iyonlarmin dagilimina baglanabilir. NiFe,xCuxOs bilesigine x=0.6 CuO ilave
edildiginde, Ms degeri 32 emu/g 'ye kadar gerilemistir. PANI konsantrasyonu 1:1'den
1:3'e distiigiinde, Manyetik tozlardaki oran azalmasi nedeniyle doygunluk
manyetizasyonunda diisiis goriilmiistiir. Farkli PANI konsantrasyonlar1 (1/3 ve 1/1)
kullanilarak 1250°'de sinterlenen CuO katkili NiFe;xCuxO4 numuneleri (x=0.1) i¢in

manyetik alan bagimli manyetizasyon sekil 5.18 b'de gdsterilmistir.
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Ornekler farkli ferromanyetik davranis vermistir. 1/3'liik bir PANI konsantrasyonuna
sahip numune i¢in Ms degeri, yaklasik 10.3 emu/g degerini verirken, 1/1’lik bir
PANI konstrasyonuna sahip numune 22.7 emu/g'lik daha ileri yiiksek bir Ms degeri
gostermistir. Benzer sekilde, farkli PANI konsantrasyonlar1 (1/3 ve 1/1) ile CuO
katkilt NiFe2xCuxOs 6rnekleri (x=0.5), sirasiyla Ms=8.12 emu/g ve daha yiiksek 15.4

emu/g degerleri ile ferromanyetik davranis gostermistir.

60

NiF6204 a
Cu 0.1 katkil |
40 9——Cu 0.3 katkals
5 Cu 0.5 katkili
E 20 - Cu 0.6 katkili
s
o
o
A | S
o1
|
g
£ -20 1
=
40
'60 I y I U I g I g I J I J I
-1.5 -1.0 -0.5 0.0 0.5 1.0 1.5
Manyetik Alan (Tesla)
30 ‘
Cu 0.1 PANI 1/1 b
Cu 0.1 PANI 1/3 :
204 Cu 0.5 PANI 1/1

Cu 0.5 PANI 1/3

Manyetizasyon (emu/g)
(w}
1

-30 T ) T T L T T T T
-1.5 -1.0 -0.5 0.0 0.5 1.0 1.5
Manyetik Alan (Tesla)

Sekil 5.18 : a) 1250°C'de 4 saat 1s1l iglem gormiis Cu katkili NiFe>O4 (X=0.1, 0.3,
0.5, 0.6) icin manyetik histerisis egrileri b) Polianilin (1/3, 1/1) kullanilan Cu katkil
NiFe204 (x=0.1, 0.5) kompozit i¢in manyetizasyon egrileri.
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5.4.4 NiFe204:Hf ve PANI/NiFe204:Hf bilesimlerinin manyetik ézellikleri

1200°C'de sinterlenmis HfO> katkilt NiFe2Os Orneklerinin manyetik dlgiimleri oda

sicakliginda (25°C) katkilarin manyetik 6zellikler tizerindeki etkisini incelemek igin

gerceklestirilmistir.
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Sekil 5.19 : a) 1200°C'de 4 saat 1s1l islem gérmiis Hf katkili NiFe2O4 (x=0.01, 0.015,
0.02, 0.025) i¢in manyetik histerisis egrileri b) Polianilin (1/3, 1/1) kullanilan Hf
katkil1 NiFe204 (x=0.01, 0.02) kompozit i¢in manyetizasyon egrileri.

HfO, katkili NiFe2O4 6rneklerinin manyetizasyonu manyetik alan (M-H) fonksiyonu
olarak sekil 5.19 a'da verilmistir. Yaklasik 46 emu/g doygunluk manyetizasyonu
(Ms) degeri olgiilen % 0.01 HfO, (x=0.01) katkili NiixHfxFe20s numunesi igin

farkedilir bir ferromanyetik davranis elde edilmistir.
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Katki elementi Hf konsantrasyonu x=0.015'e yiikseldiginde, doygunluk
manyetizasyonu degeri 45.7 emu/g'a diismiistiir. Hf elementinin konsantrasyonu
x=0.02 oldugunda o6l¢iilen Ms degeri hemen hemen 45.2 emu/g 'a kadar gerilemistir.
Boylece, Hf elementinin katki miktarinin artmasiyla, doygunluk manyetizasyonunun
da azaldig1 sonucuna varilmaktadir. x=0.01 icin, oktahedral B bolgelerindeki Ni*?
iyonlarinin konsantrasyonu, B-bolgelerinde HfO: iyonlarinin isgaline bagli olarak
diiser. Bu nedenle manyetik yapidaki degisiklik, doygunluk manyetizasyonunda bir
azalmaya neden olur. x > 0.015'de manyetizasyondaki diisiis, A ve B bolgelerinde
manyetik olmayan HfO. iyonlarmin dagilimina baglanabilir. NiixHfxFe204
numunesine x=0.025 HfO ilave yapildiginda, Ms degeri 46.8 emu/g olarak
olgtilerek hafif bir artis gostermistir.

PANI konsantrasyonu 1:1'den 1:3'e diistiiglinde, manyetik katkili toz miktarida
azaldigindan umuldugu gibi doygunluk manyetizasyonunda diisiis gorilmistiir.
Farkli PANI konsantrasyonlart (1/3 ve 1/1) ile 1200°'de sinterlenen HfO; katkili Niy-
xHfxFe204 numuneleri (x=0.01) i¢in manyetik alan bagimli manyetizasyon sekil 5.19
b'de gosterilmistir. Pani kontrasyonlu Ornekler farkli ferromanyetik davranig
gostermistir. X=0.01 i¢in 1/3'lik bir PANI konsantrasyonuna sahip numune i¢in Ms
degeri, yaklasik 11.4 emu/g degerindeyken, 1/1’lik bir PANI konstrasyonuna sahip
numune 23 emu/g'lik daha yiiksek bir Ms degeri gostermistir. Benzer sekilde, farkli
PANI konsantrasyonlar1 (1/3 ve 1/1) ile HfO, katkili Nii.xHfxFe2Os Ornekleri
(x=0.02), sirastyla Ms=10.7 emu/g ve 22.5 emu/g degerleri ile ferromanyetik

davranig gostermistir.

5.4.5 NiFe204:Ta ve PANI/NiFe204:Ta bilesimlerinin manyetik ozellikleri

1200°C'de sinterlenen Ta,Os katkili NiFe;Os4 Orneklerinin manyetik 6lgtimleri
katkilarin manyetik 6zellikler iizerindeki etkisini incelemek i¢in oda sicakliginda
gergeklestirilmistir. Ta,Os katkili NiFe,O4 Orneklerinin manyetizasyonu manyetik
alan (M-H) fonksiyonu olarak sekil 5.20 a'da gosterilmistir. % 0.01 Ta,Os (x=0.01)
katkili NiixTaxFe204 numunesi i¢in 45.3 emu/g doygunluk manyetizasyonu (Ms)
degeri Olgiilerek dikkate deger bir ferromanyetik davranis elde edilmistir. Katki
elementi Ta konsantrasyonu x=0.012'ye yiikseldiginde, doygunluk manyetizasyonu
degeri 46.3 emu/g'a ¢ikmistir. Boylece, Ta elementinin katki miktarinin artmaszyla,

doygunluk manyetizasyonunun da yiikseldigi sonucuna varilmaktadir.
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x=0.01 igin, oktahedral B bélgelerindeki Ni*? iyonlarinin konsantrasyonu, B-
bolgelerinde Ta,Os iyonlarmin yer kaplamasina bagli olarak azalir. Bu nedenle
manyetik yapidaki degisiklik, doygunluk manyetizasyonunda bir artisa neden olur. x
> 0.012'de manyetizasyondaki yiikselis, A ve B bolgelerinde manyetik olmayan
Ta,0s iyonlarmin dagilimina baglanabilir. NiixTaxFe204 numunesine x=0.015 Ta,0s

ilave yapildiginda, Ms degeri 45 emu/g olarak Sl¢iilmiis ve bir diislis gostermistir.
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Sekil 5.20 : a) 1200°C'de 4 saat 1s1l islem gormiis Ta katkili NiFe204 (x=0.01, 0.012,
0.015) i¢in manyetik histerisis egrileri b) Polianilin (1/3, 1/1) kullanilan Ta katkili
NiFe 04 (x=0.01, 0.012) kompozit i¢in manyetizasyon egrileri.
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PANI konsantrasyonu 1:1'den 1:3'e diistiiglinde, beklenildigi gibi doygunluk
manyetizasyonunda bir diisiis goriilmistiir. Farkli PANI konsantrasyonlart (1/3 ve
1/1) ile 1200°'de sinterlenen Ta,Os katkili NiixTaxFe2Os4 numuneleri (x=0.01) igin
manyetik alan bagimli manyetizasyon sekil 5.20 b'de gosterilmistir. Pani
kontrasyonlu 6rnekler farkli ferromanyetik davranis sergilemistir. Xx=0.01 i¢in 1/3'liik
bir PANI konsantrasyonuna sahip numune i¢in Ms degeri, yaklasik 11.2 emul/g
olarak Olgiiliirken, 1/1°lik bir PANI konstrasyonuna sahip numune 23 emu/(
Olclilmiis daha yiliksek bir Ms degeri gostermistir. Benzer sekilde, farklt PANI
konsantrasyonlar1 (1/3 ve 1/1) ile Ta,Os katkilt NiixTaxFe204 6rnekleri (x=0.012),
sirastyla Ms=11 emu/g ve 19.2 emu/g degerleri ile ferromanyetik davranis

gostermistir.

5.4.6 NiFe204:Mo ve PANI/NiFe204:Mo bilesimlerinin manyetik ézellikleri

MoOs katkili NiFe2O4 6rnekleri 1100°C'de sinterlenmis ve manyetik Slgiimleri, oda
sicakliginda (25°C) katkilarin manyetik 6zellikler iizerindeki etkisini belirlemek i¢in
gerceklestirilmistir. MoOs katkili NiFe2O4 orneklerinin manyetizasyonu manyetik

alan (M-H) fonksiyonu olarak sekil 5.21 a'da verilmistir. 42.4 emu/g doygunluk

manyetizasyonu (Ms) degeri olgiilen % 0.01 MoOs (x=0.01) katkilt Niz-xMoxFe204
numunesi i¢in ferromanyetik davranis elde edilmistir. Katki elementi olan Mo
konsantrasyonu x=0.015'e yiikseldiginde, doygunluk manyetizasyonu degeri 46.3
emu/g'a ¢ikmistir. Mo elementinin konsantrasyonu x=0.02 oldugunda olgiilen Ms
degeri ¢ok az bir farkla 46.2 emu/g 'a diismiistiir. Mo elementinin katki miktarinin
artmasiyla, doygunluk manyetizasyonunun da arttig1 sonucuna varilabilmektedir. x
> 0.02'de manyetizasyondaki diisiis, A ve B bolgelerinde manyetik olmayan MoOs
iyonlarinin dagilimina baglanabilir. Nii.xMoxFe204 numunesine x=0.025 MoOz ilave
yapildiginda, faz bozulmasina da bagli olarak Ms degeri 29.3 emu/g deger
gostererek bir diisiis gostermistir. PANI konsantrasyonu 1:1'den 1:3'e diistiigiinde,
doygunluk manyetizasyonunda dikkate deger bir diisiis goriilmiistiir. Farkli PANI
konsantrasyonlari (1/3 ve 1/1) ile 1100°'de sinterlenen MoO3z katkili Ni1xMoxFe2O4
numuneleri (x=0.01) i¢in manyetik alan bagimli manyetizasyon sekil 5.21 b'de

gosterilmistir.
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Pani kontrasyonlu 6rnekler farkli ferromanyetik davranis gostermistir. x=0.01 i¢in
1/3'lik bir PANI konsantrasyonuna sahip numune i¢in Ms degeri, yaklasik 8.76
emu/g degerindeyken, 1/1°lik bir PANI konstrasyonuna sahip numune 20.7 emu/g'lik
daha vyiikksek bir Ms degeri goOstermistir. Benzer sekilde, farkli PANI
konsantrasyonlart (1/3 ve 1/1) ile MoOz katkili Ni1.xMoxFe2O4 6rnekleri (x=0.02),
sirastyla Ms=11.7 emu/g ve 21.7 emu/g degerleri ile farkli ferromanyetik davranis

gostermistir. Ayrica ¢izelge 5.2 ‘de tiim manyetik doyum degerleri verilmistir.
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Sekil 5.21 : a) 1100°C'de 4 saat 1s1l islem gormiis Mo katkili NiFe;O4 (X=0.01,

0.015, 0.020, 0.025) i¢in manyetik histerisis egrileri b) Polianilin (1/3, 1/1) kullanilan
Mo katkili NiFe204 (x=0.01, 0.020) kompozit i¢in manyetizasyon egrileri.
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Cizelge 5.2 : Katkili nikel ferritlerin ve panili kompozitlerinin 1.5 T ‘ya ¢ikabilen
sistemde manyetik doyum degerleri.

Numune Manyetik Numune Manyetik doyum
doyum (emu/g)
(emu/g) 15T
157

V 0.1 katkili 41.1 v O'i /EAN' 18.9
V 0.2 katkili 387 V 0.1 PANI 1/3 10.7
V 0.3 katkili 27.4 V 0.3 PANI 1/1 18.8

V 0.5 katkili 28.4 V 0.3 PANI 1/3 6.6
Cu 0.1 katkils 418 Cu 0.1 PANI 1/1 227
Cu 0.3 katkils 432 Cu 0.1 PANI 1/3 103
Cu 0.5 katkals 365 Cu 0.5 PANI 1/1 15.4
Cu 0.6 katkals 32 Cu 0.5 PANI 1/3 8.12
Tb 0.025 katkals 454 yo 0'012/51 S4I 225
Tb 0.05 katkil: 46.8 Tb 0'012/53 PANI 8.96
Tb 0.07 katkil 511 Tb 0'017 /01 PANI 225
Tb 0.075 katkil 483 Tb 0'017 /03 i 8.85

Ta 0.01 katkils 453 e 0'2}1PAN' 23
Ta 0.012 katkili 46.3 Ta 0'2}3PAN' 112

Ta0.012
Ta 0.015 katkili 45 PANI 1/1 19.2
] ] Ta 0.012 PANI "
13

HF0.01 katkili 46 Hf 0'01}1PAN' 23
HF 0.015 katkals 457 Hf 0'01}3PAN' 11.4
HF 0.02 katkili 45.2 Hf 0'0131PAN' 225
HF 0.025 katkil: 46.8 Hf 0'(53'3'“'\” 10.7
Mo 0.01 katkili 42.4 Mo 0'2/11PAN' 20.7
Mo 0.015 katkils 46.3 Mo 0'2/13PAN' 8.76
Mo 0.02 katkils 46.2 Mo O'g’/zlpAN' 21.7
Mo 0.025 katkils 29.3 Mo 0.2/23PAN| 11.7

PANI 0.018 - ;
NiFe204 45.3 - -
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5.4.7 NiFe204 ve PANI’nin manyetik ézellikleri

NiO+Fe>0O3 bilesiminden oksitlerin karisimi yontemiyle elde edilen 1200°C'de
sinterlenen katkisiz NiFe2Os Orneklerinin manyetik 6l¢iimii oda sicakliginda

gergeklestirilmistir.
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Sekil 5.22 :. 1200°C'de 4 saat 1s1l islem gormiis katksiz NiFe2O4 i¢in manyetik
histerisis egrisi, Polianilin i¢in manyetizasyon.
Katkisiz NiFe>Os orneklerinin manyetizasyonu manyetik alan (M-H) fonksiyonu
olarak sekil 5.22 'de gosterilmistir. Katkisiz NiFe;Os numunesinin doygunluk
manyetizasyonu 45.3 emu/g (Ms) degeri Olgiilerek ferromanyetik davranig elde
edilmistir. PANI 6rnegi i¢in beklenildigi gibi manyetik 6zellik gdstermediginden

doygunluk manyetizasyonu 0 degeri ol¢tilmiistiir.

5.5 Ekranlama Etkinligi (SE) Olciimleri

5.5.1 Cu katkih nikel ferritin ekranlama etkinligi (SE) ol¢iimii

Epoksi-Polianilin/NiFe204:Cu kompozitlerinin ekranlama etkinligi (SE) degerinin
0-8 GHz araligindaki frekans bagimliligi sekil 5.23’te gdsterilmistir. Polianilin-
NiFe204:Cu kompozitleri arasinda, epoksi-Cu katkili NiFe204/aniline:1/1'in,
epoksi-Cu katkili NiFe204/anilin:1/3'ten mikrodalga ekranlama etkinligi 6zellikleri
acisindan daha belirgin bir etkiye sahip oldugu goriilmektedir. Epoksi-PANI/Cu
katkili Ni ferrit bilesimleri (NiFel.9Cu0.103.95/Aniline:1/1) 5.8 GHz bandinda -21
dB'lik deger gosterirken oran degistiginde yani epoksi-PANI/Cu katkili Ni ferrit
bilesimleri (NiFe1.9Cuo10395/Aniline:1/3) 7.6 GHz frekansinda -19.4 dB degerine
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diismistiir (Sekil 5.23 a), ayrica 3.36 GHz ve 6.70 GHz frekans araligi bolgesinde -

10 dB’in altinda deger vermistir.
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Sekil 5.23 : Epoksi-Polianilin-NiFe204:Cu kompozitlerinin mikrodalga ekranlama
etkinligi (SE) 6zellikleri a) x=0.1, Cu katkili Nikel ferrit (NiFe1.9Cuo.103.95)/Anilin:
1/1, 1/3 b) x=0.3, Cu katkil1 Nikel ferrit (NiFe17Cuo30s3gs)/Anilin : 1/1, 1/3 c) x=0.5,

Cu katkili Nikel ferrit (NiFe1.5Cuo503.75)/Anilin : 1/1, 1/3.
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Diger taraftan, epoksi-PANI/Cu katkilt Ni ferrit bilesimleri
(NiFe1.7Cu0.30385/Aniline:1/3) en yiiksek maksimum deger olan - 29 dB'e 6.82 GHz
frekansinda ulasirken oran degistiginde epoksi-PANI/Cu katkil1 Ni ferrit bilesiminde
(NiFe17Cu0.303gs5/Aniline:1/1) 5.2 GHz'de -26.9 dB degerine diigsmiistiir (Sekil 5.23
b), ayrica bu iki bilesim i¢in 2.12 GHz ile 6.68 GHz arasindaki frekans bant
araliginda -10 dB’in altinda deger saglanmistir. Katki orani en yiiksek degere
geldiginde Epoksi-Pani/Cu katkili Ni ferrit bilesimleri icin
(NiFe15Cu0503.75/Aniline:1/1) 6.6 GHz ferakansinda -26.02 dB'lik bir deger elde
edilmistir, katkili ferrit oran1 degistiginde ise (NiFe1sCuos0375 /Aniline:1/3) 7.8
GHz'de -21.9 dB'ye ulasilmigtir, bu iki bilesim i¢in 3.44 GHz ile 6.68 GHz
arasindaki genis frekans aralifinda -10 dB’in alti gortlmistiir (Sekil 5.23 c). Cu
katkili Ni ferrit epoksi kompozitleri arasindan en iyi ekranlama etkinligi yada araya
girme kaybi performans: NiFe17Cuo30sss/Aniline:1/3 bilesimi ile elde edilmistir
(Sekil 5.23 b), bu kompozit genis frekans aralig1 olarak 6.78 GHz frekans1 ile 8 GHz
frekans bant araliginda -20 dB'in altinda ekranlama etkinligi (shielding effect)

ozelligi géstermistir.

5.5.2 V Katkih nikel ferritin ekranlama etkinligi (SE) ol¢iimii

0-8 GHz frekans araliginda Epoksi-Pani/NiFe204:V kompozitinin ekranlama
etkinligi degerinin frekans bagimliligr sekil 5.24’te gosterilmistir. PANI-NiFe204:V
kompozitleri arasinda, epoksi- V katkili NiFe2Oas/aniline:1/1 kompozitleri epoksi-V
katkilt NiFe2O4/aniline:1/3 kompozitlerinden mikrodalga ekranlama etkinligi olarak
daha fazla gozlemlenebilir bir etkiye sahiptir. Epoksi-V katkili Ni ferrit PANI
bilesimleri (NiFe19V0.1041/Aniline:1/1) swrasiyla 5.68 GHz ve 1.82 GHz
feranslarinda en diistik -36.32 dB ve -26.14 dB degerlerinde 6l¢iilmiistiir. Epoksi-V
katkili Ni ferrit PANI bilesimleri (NiFe19V0.104.1/Aniline:1/3) i¢in yani katkil1 ferrit
toz bilesimi azaldiginda, ekranlama etkinligi deger olarak 7.31 GHz'de -23.48 dB'ye
ulagir (Sekil 5.24 a). Kompozisyonlardan epoksi-V katkili Ni ferrit PANI bilesimleri
icin ise 6.22 GHz frekansinda —28.39 dB'lik bir ekranlama etkinligi degerine ulasir
(NiFe1.7V03043/Aniline:1/1) (Sekil 5.24 b). Kompozit i¢inde nikel ferrit tozu igerigi
azaldiginda, epoksi-V katkili Ni ferrit PANI bilesimleri (NiFe1.7V0.304.3/Aniline:1/3),
en diisiik deger olarak 7.02 GHz frekansinda -42.17 dB ve 5.63 GHz'de ise -35.61 dB
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degerlerine ulagilmistir. Buna ek olarak, bu kompozit malzeme 3.94 GHz ve 8 GHz
genis frekans araligi bandinda -10 dB'in altinda deger vermistir. En iyi ekranlama
etkinligi performansi, 5.28 GHz ve 8 GHz arasindaki frekans bandinda -20 dB'den
daha distik bir deger gosteren NiFe19V0.1041/Aniline:1/1 kompoziti bilesimi (Sekil
5.24 a) ile elde edilmistir. Ayrica bu kompozit bilesim, 3.63 GHz ve 8§ GHz
arasindaki frekans bandinda da -10 dB'den daha az bir deger gostermistir. Buna ek
olarak PANI’nin kompozitlerin bilesenleri arasindaki aktarimin uyum empedansini
gelistirdigini sOyleyebiliriz. EM ekranlama etkinligi 6zelliginin daha ¢ok manyetik
spinel ferrit Ni'den kaynaklandig1 diislintilmiistiir, Bu arada, sekillerde olusan keskin
ekranlama etkinligi pikleri iletken polimer PANI'min etkisine bagli olarak ortaya
cikmustir. Iletken polimer matrisi (PANI) 6zellikle mevcut eddy akimlarinin etkisini
azaltmak i¢in kullanilmistir, ¢ilinkii yiiksek frekanslarda manyetik malzemelerin
gecirgenligi EM dalgalar tarafindan iiretilen Eddy akimlarini azaltacaktir. Boylece
PANI elektrik kaybi yaratirken, Ni gibi spinel manyetik malzemeler ile karistirilarak
yada kompozisyon olusturarak manyetik yutuculuk 6zelligi de birlestirmis ve EM
yutuculuk  6zellik  kontrol altina alinmistir. Aslinda, malzemenin doygunluk
manyetizasyonunda, manyetokristalin anizotropisinde, dielektrik 6zelliklerinde ve
rezonans frekansinda kayma gibi degisiklikler saglanmigtir. Nitekim incelenen
malzemede bunun etkisi acik¢a goriilmiis, ekranlama etkinligi piki yiiksek frekans
bolgesine dogru kaymustir. Ekranlama etkinligi egrileri kii¢lik kaymalara sahiptir.
Sekil 5.24 a'da, PANI'nin etkisi manyetik toz etkisinden daha azdir, V 0.1 PANI 1/1
daha 1yi ekranlama etkinligi gostermistir, sekil 5.24 b’de ise toz miktar1 V (x = 0.3)
oldugunda, V elementi NiFe,O4'e yerlestiginde yani katki miktar1 artarak ana yapi
icinde ¢Oziliniirliik yiikselmis ¢evresini kendisine gore yapilandirarak ylizey
alanindaki artigla dalga etkilesimini girisimini g¢ogaltmistir, bdylece ekranlama
etkinligi artmistir ve PANI ile daha iyi empedansi uyumu saglanmistir. PANI
ekranlama etkinliginde daha fazla etki gostermistir. Yeni V katkili NiFe2O4 ve yeni
V katkili NiFe204:PANI iiretilmistir. V katkili NiFe204:PANI tabanli kompozitler,
genis bir aralikta elektromanyetik dalgalar i¢in yiiksek bir ekranlama etkinligi
gosterdi, bu yontemde yeni kompozitlerin manyetik ve ekranlama etkinligi 6zellikleri
,V katkili ferritin ve PANI igeriginin kontrol edilmesi ile ayarlanmistir. Calismalar
element katkisinin ve PANI'nin elektrik ve manyetik yapiya etki ettigini
gostermektedir. V malzemenin gegirgenligini etkilemis ve ekranlama etkinligine

katkida bulunmustur.
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Sekil 5.24 : Epoksi-Polianilin-NiFe204:V kompozitlerinin mikrodalga ekranlama
etkinligi 6zellikleri a) x=0.1, Cu katkil1 Nikel ferrit/Anilin: 1/1, 1/3 b) x=0.3, V
katkil: Nikel ferrit/Anilin : 1/1, 1/3

5.5.3 Tb katkil nikel ferritin ekranlama etkinligi (SE) ol¢iimii

Sekil 5.25, Epoksi-Pani/NiFe;O4:Th kompozitlerinin 0-8 GHz frekans araliginda
ekranlama etkinligi yada kars1 tarafa ne kadar elektromanyetik dalga gectiginin
frekans bagimliligini gostermektedir. PANI-NiFe;04:Tb kompozitleri arasinda,
epoksi-NiFe204:Th/Aniline:1/3 kompozitleri epoksi-NiFe,O4: Tb/Aniline:1/1'e gore
mikrodalga ekranlama etkinligi 6zellikleri yoniinden daha fazla etki gOstermistir.
Epoksi-PANI/Tb katkili Ni ferrit bilesimi (Nio.g75Tbo.025F€204.018/Aniline:1/1) 7.55
GHz frekansinda -23.06 dB'lik bir deger vermistir, bu kompozit malzeme 5.66 GHz
ve 6.70 GHz arasindaki frekans bandinda -10 dB'den daha az bir ekranlama etkinligi

degeri gostermistir.
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Sekil 5.25 : Epoksi-Polianilin-NiFe204:Th kompozitlerinin mikrodalga ekranlama

etkinligi ozellikleri a) x=0.025, Tb katkili Nikel ferrit/Anilin: 1/1, 1/3 b) x=0.050,

Tb katkili Nikel ferrit/Anilin : 1/1, 1/3 ¢) x=0.070, Tb katkil1 Nikel ferrit/Anilin :
1/1, 1/3.
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Kompozit igerisinde nikel ferrit tozu icerigi azaldiginda, epoksi-PANI/Tb katkili Ni
ferrit kompozisyonu (Nio.975 Tho.025F€204.018/Aniline:1/3) yansima kaybi degeri 7.187
GHz'de - 29.2 dB'ye ulagsmustir (Sekil 5.25 a) ve bu kompozit malzeme, 5.37 GHz ile
6.55 GHz arasindaki frekans bandinda -20 dB'den daha diisiik bir ekranlama etkinligi
degeri saglamistir, ayrica 3.30 ve 6.72 GHz arasindaki frekans bantlarinda ve 6.85
GHz ile 8 GHz arasindaki frekans bantlarinda -10 dB'den daha diisiik bir SE degeri

Olciilmiistiir.

Epoksi-PANI/Tb katkili Ni ferrit bilesimleri (Nio.9s0Tho.0s0Fe204.037/Aniline:1/3) 7.56
GHz freakansinda -37.205 dB degerine ulagmistir (Sekil 5.25 b). Ayrica, 5.12 GHz
ve 6.68 GHz, 6.90 GHz ve 8 GHz arasindaki frekans bantlarinda - 20 dB'den daha
diisiik bir deger gosteren bu kompozisyon ile en iyi genel ekranlama etkinligi
performansi elde edilmistir. Ayrica, 1.24 GHz ve 6.71 GHz arasindaki frekans
bantlarinda -10 dB'den daha az bir SE degeri elde edilmistir (Sekil 5.25b). Epoksi-
PANI/Tb katkili Ni ferrit bilesimi (Nio.g50TBo.0s0F€204.037/Aniline:1/1) 7.83 GHz
frekansinda sadece -22.25 dB'lik bir deger gostermistir, bu kompozit malzeme, 1.246
GHz ve 6.71 GHz arasindaki frekans bandinda -10 dB'den daha az bir deger
gostermistir. Epoksi-PANI/Tb katkili Ni ferrit bilesiminin
(Nio.93Tho.070F€204.0525/Aniline:1/1) en dusiik pikleri 7.95 Ghz frekansinda sadece -
39.51 dB’lik bir deger verirken daha diisiik frekans olan 5.44 Ghz frekansinda -29.21
dB’lik bir deger gostermistir, ayrica bu kompozit malzeme 7.48 GHz ve 8 GHz
arasindaki kisa frekans bandi araliginda - 20 dB'den daha az ekranlama etkinligi
degeri gostermistir,bu kompozit malzemede farkl frekans araliklar1 olarak 3.42 GHz
ve 6.72 GHz arasindaki frekans bant aralig1 ile , 1.47 GHz ve 3.389 GHz arasindaki
frekans bant araliginda -10 dB'den daha diislik bir deger gostermistir. Diger ikinci en
iyl ekranlama etkinligi performans: iki farkli frekans bant araliklarinda yani ,
sirastyla 5.31 GHz ve 6.53 arasindaki frekans bantlarinda ve 6.91 Ghz ve 8 Ghz
arasindaki frekans bantlarinda -20 dB'den daha diisiik bir deger gosteren
Nio.93Tho.070F€204.0525/Aniline: 1/3 bilesimi (Sekil 5.25 ¢) ile elde edilmistir. Bu
kompozit malzeme 2.42 Ghz ve 6.69 Ghz arasindaki frekans bandinda -10 dB'den
daha diisiik bir degeri vermistir. Ayrica, bu bilesim
Nio.03Tho.070F€204.0525/Aniline:1/3) 7.18 GHz'de -37.98 dB'lik bir degeri gostermistir
(Sekil 5.25 ¢).
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Sekil 5.25 ¢’te Tb (x=0.070) oldugunda, Tb elementi katki olarak yiikseldiginde
NiFe:O4'e yerleserek ¢Oziiniirlik artmistir, ¢evresini kendisine gore yeniden
yapilandirarak, artan ylizey alan ile dalga etkilesimini ylikseltmistir ve dolayisi ile

ekranlama etkinligini yada yutuculugu arttirmistir.

Bu katk tiirti ile PANI igerigi ve katkili toz miktar1 ayarlanarak ekranlama etkinligi
degisimi ayarlanmistir. Empedansin uyumu PANI kullanilarak saglanmistir. PANI,
katkil1 nikel ferrite gore ekranlama etkinliginde daha fazla etki gostermistir. Ayrica,
PANI ve Tb katkili NiFe2O4 arasindaki arayiizey polarizasyonu, elektromanyetik
yutucu malzemede Snemli bir rol oynamaktadir. Mikrodalga yutucunun performansi
ayrica, 1s1ma empedansinin malzemenin yilizeyindeki uyumuna da baghdir. PANI,
kompozitlerin bilesenleri arasindaki aktarimlardaki eslesen empedansi gelistirir. EM
yutucu Ozelliginin  aslinda manyetik spinel ferrit Ni'den kaynaklandigi
anlasilmaktadir. Bu arada, sekilllerdeki keskin ekranlama etkinligi tepe noktalar
iletken polimer PANI'nin etkisiyle ortaya cikmaktadir. iletken Polimer PANI,
mevcut girdap akimlarinin etkisini azaltmak i¢in 6zel olarak kullanilmistir, ¢linkii
manyetik malzemelerin yiiksek frekanslarda gecirgenligi, EM dalgalar1 tarafindan
tiretilen Eddy akimlarini azaltacaktir. PANI elektrik kaybi yaratir ve Ni gibi spinel
manyetik malzemeler ile karistirilarak olusturdugu kompozitin birlesmis ekranlama

etkinligi 6zelligi sayesinde EM ekranlama etkinligini kontrol eder.

5.5.4 Hf katkih nikel ferritin ekranlama etkinligi (SE) 6l¢iimii

Epoksi-Polianilin/NiFe;O4:Hf kompozitlerinin ekranlama etkinligi degerinin frekans
bagimlilig sekil 5.26’te gosterilmistir. Polianilin-NiFe2O4:Hf kompozitleri arasinda,
epoksi-Hf katkili NiFe204/Aniline:1/3"in, epoksi-Cu katkili NiFe204/anilin:1/1'ten
mikrodalga ekranlama etkinligi 6zellikleri acisindan daha belirgin bir etkiye sahip
oldugu  goriilmektedir.  Epoksi-PANI/Hf  katkili  Ni  ferrit  bilesimleri
(Nig.ggHf0.01F€204.01/Aniline:1/1) 4.58 GHz frekansinda -20.174 dB'lik deger
vermistir ayrica bu kompozit malzeme 4.42 GHz ve 5.18 GHz arasindaki frekans
bandinda -10 dB'den daha az bir degeri gdstermistir, oran degistiginde yani epoksi-
PANI/Hf katkili Ni ferrit bilesimleri (NiogoHfo.01Fe204.01/Aniline:1/3) 4.29 GHz

frekansinda -24.874 dB degerini vererek daha 1yi ekranlama etkinligi degeri vermistir

(Sekil 5.26 a).
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Sekil 5.26 : Epoksi-Polianilin-NiFe204:Hf kompozitlerinin mikrodalga ekranlama
etkinligi ozellikleri a) x=0.01, Hf katkil1 Nikel ferrit /Anilin: 1/1, 1/3 b) x=0.015,
Hf katkili Nikel ferrit / Anilin : 1/1, 1/3 ¢) x=0.020, Hf katkil1 Nikel ferrit / Anilin
:1/1, 1/3.
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Bu kompozit malzeme daha yiiksek frekans olan 7.327 GHz frekansinda -19.730
dB'lik deger vermistir, ayrica 5.58 ve 6.52 GHz arasindaki frekans bandinda ve 7.25
GHz ile 8 GHz arasindaki frekans bandinda -10 dB'den daha diisiik bir ekranlama
etkinligi  degeri Olgiilmistiir, 4.24 ve 4.43 GHZz'lik dar frekans araliginda bu
kompozit -20 dB'in altinda ekranlama etkinligi degeri vermistir. Diger taraftan , Hf
katki orant yiikseldiginde epoksi-Pani/Hf katkili Ni ferrit bilesimleri igin
(Nio.9ssHfo.015F€204.015/Aniline: 1/1) 5.905 GHz ferakansinda -20.929 dB, 7.63 Ghz
frekansta -20.22 dB, 4.81 Ghz frekansta ise -19.407 dB’lik degeri vermistir. Bu
kompozit malzeme ayrica 2.465 ve 6.669 GHz arasindaki frekans bandi ile 6.99 GHz
ve 8 GHz arasindaki frekans bandinda -10 dB’nin altinda bir ekranlama etkinligi
veya ayni anlama gelen araya girme kayb1 degeri gostermistir (Sekil 5.26 b). Katki
orani en yiksek duruma geldiginde epoksi-Pani/Hf katkili Ni ferrit bilesimleri i¢in
(Nio.ggHfo.02Fe204.02/Aniline:1/1) 4.83 GHz frekansta -14.135 dB’lik deger elde
edilmis, ayrica 4.71 ve 4.99 GHz arasindaki frekans bandi ile 5.86 ve 6.23 GHz aras1
frekans bandinda -10 dB’in altinda deger elde edilmistir. Oran degistiginde
(Nio.9gHfo.02F€204.02/Aniline:1/3) en diigiik ekranlama etkinligi degeri 4.7597 GHz
frekansta -33.415 dB olarak elde edilmis, 7.63 GHz frekansta ise -19.98 dB’lik deger
gostermistir. Ayrica bu kompozit malzeme 4.603 ve 5.033 frekans bant araliginda -
20 dB’in altinda deger verirken, {i¢ ayr1 frekans bant araligi olan 4.35 ve 6.55 GHz,
7.26 ve 8 GHz ile 2.33 ve 4.13 GHz frekans bandi arasinda -10 dB’in altinda
ekranlama etkinligi degeri vermistir (Sekil 5.26 c). Hf katkili Ni ferrit epoksi
kompozitleri arasindan en 1yl ekranlama etkinligi performans

(Nio.gsHfo.02Fe204.02/Aniline:1/3) bilesimi ile elde edilmistir.

5.5.4 Ta katkih nikel ferritin ekranlama etkinligi (SE) 6l¢iimii

Epoksi-Polianilin/NiFe204:Ta kompozitlerinin ekranlama etkinligi degerinin frekans
bagimlilig sekil 5.27°te gosterilmistir. Polianilin-NiFe2O4:Hf kompozitleri arasinda,
epoksi-Hf katkili NiFe2Oas/Aniline:1/3'in, epoksi-Ta katkili NiFe,Os/anilin:1/1'ten
mikrodalga ekranlama etkinligi Ozellikleri agisindan daha etkili oldugu
goriilmektedir. Epoksi-PANI/Ta katkili Ni ferrit bilesimleri en diisiik deger olarak
(Nio.g9 Tao.01Fe204.015/Aniline:1/1) 3.302 GHz frekansinda -22.655 dB'lik bir deger
verirken daha yiiksek frekans olan 7.1602 frekansinda -21.338 dB'lik deger vermistir.
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Sekil 5.27: Epoksi-Polianilin-NiFe204:Ta kompozitlerinin mikrodalga ekranlama
etkinligi 6zellikleri a) x=0.01, Ta katkili Nikel ferrit /Anilin: 1/1, 1/3 b) x=0.012, Ta
katkili Nikel ferrit / Anilin : 1/1, 1/3 ¢) x=0.015, Ta katkil1 Nikel ferrit / Anilin :
1/1, 1/3.
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Ayrica bu kompozit malzeme farkli frekans aralik bolgesi olarak 2.6207 ve 3.493
GHz ,4.663 GHz ve 5.332 GHz , 5.726 GHz ve 6.657 GHz ,7.029 GHz ve 8 GHz
araligindaki frekans bantlarinda -10 dB'den daha az bir ekranlama etkinligi degeri
gostermistir ,oran degistiginde yani epoksi-PANI/Ta katkili Ni ferrit bilesimleri
(Nio.g9Tao.01F€204.015/Aniline:1/3) en diisiik deger olarak 4.72 GHz frekansinda -
27.031 dB degerinde daha iyi ekranlama etkinligi verirken 7.63 GHz frekansinda da
-18.50 dB’lik deger gostermistir (Sekil 5.27 a). Ta katk1 oranmi yiikseldiginde epoksi-
Pani/Ta katkili Ni ferrit bilesimleri i¢in (Nio.gsgTao.012F€204.018/Aniline:1/1) 7.65 GHz
ferakansinda -14.037 dB degeri veririken, 5.881 GHz ve 6.408 GHz arasindaki
frekans bandinda -10 dB’nin altinda bir ekranlama etkinligi degeri gostermistir
(Sekil 5.27 b), anilin oran1 degistiginde ise yani epoksi-PANI/Ta katkilt Ni ferrit
bilesimleri i¢in (Nio.gggTa0.012F€204.018/Aniline:1/3) en diisiik deger olarak 7.2204
GHz frekansta -25.714 dB’lik deger elde edilmis, ayrica 7.638 GHz frekansinda -
23.372 dB’lik ekranlama etkinligi elde edilmistir. Ta katkili Ni ferritte katki orani
0.015 oldugunda yani ikincil fazin olustugu bu durumda ekranlama etkinligi
degerinin nasil oldugu denenenerek Olcililmiis ve epoksi-Pani/Ta katkili Ni ferrit
bilesimleri i¢in (Nio.ggs5 Ta0.015F€204.0225/Aniline:1/1) 7.626 GHz frekansinda -17.183
dB’lik deger elde edilirken, ayrica 5.714 GHz ve 6.539 GHz arasindaki frekans bandi
ile 7.435 GHz ve 8 GHz arasindaki frekans bandinda -10 dB’in altinda absorbans
elde edilmistir, oran bu yapida degistiginde yani epoksi-Pani/Ta katkili Ni ferrit
bilesimleri igin (Nio.ggs5Ta0.015F€204.0225/Aniline:1/3) en diisiik deger olarak 5.917
GHz frekansinda -21.543 dB’lik deger elde edilmis, ayrica ii¢ ayr1 bolge olarak 4.34
GHz ve 6.69 GHz , 2.262 GHz ve 4.305 GHz, 7.256 GHz ve 8 GHz arasindaki
frekans bantlarinda -10 dB’in altinda ekranlama etkinligi degeri elde edilmistir (Sekil
5.27 ¢). Ta katkili Ni ferrit epoksi kompozitleri arasindan en iyi ekranlama etkinligi

performansi (Nio.ogsTao.012Fe204.018/Aniline:1/3) bilesimi ile elde edilmistir.

5.5.5 Mo katkih nikel ferritin ekranlama etkinligi (SE) él¢iimii

Epoksi-Polianilin/NiFe204:Mo kompozitlerinin ekranlama etkinligi degerinin 0 ile 8
GHz arasindaki frekanstaki degisimi sekil 5.28’te gdsterilmistir. Polianilin-
NiFe,0O42:Mo  kompozitleri  arasinda  genel olarak  epoksi-Mo  katkili
NiFe;Os/aniline:1/3in, epoksi-Mo katkili  NiFe>O4/Anilin:1/1'ten mikrodalga

ekranlama etkinligi olarak daha {istiin oldugu goriilmektedir.
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Epoksi-PANI/Mo  katkili  Ni  ferrit bilesimleri en disik deger olarak
(Nio.9oM0g.01Fe204.02/Aniline:1/1) 7.435 GHz frekansinda -22.906 dB'lik bir deger
verirken 4.8182 frekansta -17.888 dB'lik deger vermistir, ayrica bu kompozit
malzeme lic farkli frekans araligir bolgesinde yani 2.1785 GHz ile 5.3568 GHz
,5.726 GHz ve 6.551 GHz, 7.266 GHz ile 8 GHz araligindaki frekans bantlarinda -10
dB'den daha az bir ekranlama etkinligi degeri gostermistir, Mo katkili nikel ferrit
orant degistiginde yani epoksi-PANI/Mo  katkili  Ni  ferrit  bilesimleri
(Nio.99Mo0o 01Fe204.02/Aniline:1/3) en diisiik deger olarak 7.63 GHz frekansinda -
20.443 dB degerinde ekranlama etkinligi degeri verirken 7.79 GHz frekansinda da -
19.165 dB’lik deger gostermistir (Sekil 5.28 a), ayrica bu kompozit malzeme iki
farkli frekans aralik bolgesi olan 5.547 GHz ile 6.587 GHz ,7.411 GHz ile 8 GHz
arasindaki frekans bandinda -10 dB’in altinda ekranlama etkinligi degeri vermistir.
Mo katki orani yiikseldiginde epoksi-Pani/Mo katkili Ni ferrit bilesimleri igin
(Nio.ogsM0o.015F€204 03/Aniline:1/1) 4.83 GHz ferakansinda -21.72 dB degeri
veririken, 7.49 GHz frekansta -15.873 dB’lik ekranlama etkinligi degeri gostermistir
(Sekil 5.28 b), ayrica bu kompozit malzeme 4.508 GHz ile 5.224 GHz araligindaki
frekans bandinda -10 dB’in altinda bir deger vermistir. Oran degistiginde ise yani
epoksi-PANI/Mo katkili Ni ferrit bilesimleri icin
(Nio.9085M00.015F€204.03/Aniline:1/3) en diisiik deger olarak 7.244 GHz frekansinda -
28.674 dB’lik deger veririken, 3.445 GHz frekansinda -26.843 dB’lik ekranlama
etkinligi degeri gostermistir, ayrica bu bilesim iki ayr frekans aralig1 bolgesinde yani
1.509 GHz ile 6.681 GHz, 7.063 GHz ile 8 GHz arasindaki frekans bantlarinda -10
dB’in altinda ekranlama etkinligi degeri gostermistir. Mo katki orami en yliksek
seviyeye geldiginde yani epoksi-PANI/Mo katkili Ni ferrit bilesimleri igin
(Nio.9sM00.02F€204.04/Aniline:1/1) 7.184 GHz freakansinda -19.165 dB degeri
veririken, 2.6328 GHz ile 4.1505 GHz arasindaki frekans bandinda -10 dB’in altinda
ekranlama etkinligi degeri gostermistir (Sekil 5.28 c¢). Mo katkili nikel ferritin oram
degistiginde yani epoksi-PANI/Mo katkili Ni ferrit bilesimleri
(Nio.9sM00.02Fe204.04/Aniline:1/3) 3.7203 GHz frekansta -23.0904 dB degeri
gosterirken , daha yiiksek olan 4.783 GHz frekansinda -17.611 dB degeri vermistir,
ayrica iki farkli frekans aralik bolgesinde yani 1.987 GHz ile 5.344 GHz, 5.738
GHz ile 6.526 GHz arasindaki frekans bantlarinda -10 dB’in altinda ekranlama

etkinligi degeri vermistir. Mo katkili Ni ferrit epoksi kompozitleri arasindan en iyi
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ekranlama etkinligi performans (Nio.os5M00.015F€204,03/Aniline:1/3) bilesimi ile elde

edilmistir.
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Sekil 5.28 : Epoksi-Polianilin-NiFe204:Mo kompozitlerinin mikrodalga ekranlama
etkinligi 6zellikleri a) x=0.01, Mo katkili Nikel ferrit /Anilin: 1/1, 1/3 b) x=0.015,
Mo katkili Nikel ferrit / Anilin : 1/1, 1/3 ¢) x=0.020, Mo katkili Nikel ferrit /
Anilin : 1/1, 1/3.
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6. SONUC VE ONERILER

Bu ¢alismada, NiFe2O4 bilesigine Ni ve Fe elementleri yerine yakin iyonik yaricapta
olan uygun elementler belirli oranlarda ilave edildikten sonra anilinin
polimerizasyonu ile (katkili NiFe:O4/Anilin: 1/1, 1/3) polianilin tabanli katkili
NiFe2Os4 mikrodalga ekranlama etkinligine sahip yeni kompozit malzemeler
tiretilmistir. NiFe2O4 bilesiginde Ni yerine Tb, Hf, Ta ve Mo, Fe yerine ise V, Cu
farkli oranlarda ilave edilerek katkili Nikel ferrit bilesikleri oksitlerin karigimi
yontemiyle Uretilmistir. Herbir katki ilavesinin nikel ferrit yapisindaki ¢oziniirliik
siirt XRD kullanilarak saptanmustir. Nikel ferrit yapisinda Cu katkisinin ¢oziintirlitk
sinirinin Xx=0.6"1n altinda iken, V elementinin ¢oziiniirliik sinirinin X=0.5"in altinda
oldugu anlasilmistir. Nikel ferrit kompozisyonuna Xx=0.025-0.075 aralifinda
katkilandirilan Tb katkili nikel ferritin analizi Tb katkili nikel ferritlerin x=0.025 ve
x=0.050 degerlerinde tek fazli yap1 vermesine ragmen, 1250°C’de 4 saat sinterlenen
x=0.075 Tb katkili nikel ferritte az miktarda da olsa ikincil faz olustugu goriilmiistiir.
Bu sonug, nikel ferrit yapisindaki Tb ¢oziiniirliigiiniin x=0.070 ile 0.075 arasinda
oldugunu gostermektedir. Nikel ferrit bilesigine Xx=0.010-020 katk:1 oranlarinda Hf
ve Mo ilavesinde tek fazli nikel ferrit yapisi elde edilirken x=0.025 degerinde tek
fazli nikel ferrit yapisi elde edilememistir, Hf ve Mo ¢oziiniirliigiiniin Xx=0.025’in
altinda oldugu anlasilmistir. Nikel ferrit yapisina X=0.010 ve X=0.012 oraanlarinda
Ta ilavesinde tek fazli nikel ferrit yapist elde edilirken x=0.015 degerinde tek fazl
nikel ferrit yapist elde edilememis, Ta ¢oziiniirliigiiniin X=0.015’in altinda oldugu
anlasilmistir. Katkili nikel ferritlerde sinterleme sicakliginin artmasi farkli ikincil
fazlarin olusumuna neden olmakta ve olusan ikincil fazlarin miktarmi da

etkilemektedir. SEM incelemesi yapida ikincil fazlarmn olustugunu gostermektedir.

Artan V katki oraninin nikel ferrit tane boyutunu ¢ok az arttirdig1 saptanmistir. SEM
incelemesi V katkili nikel ferrit yapisinda x=0.1 oraninda XRD analizinde gozlendigi
gibi tek fazli yapmin olustugunu ancak x=0.5 katki oraninda ise ikincil fazin

olustugunu gostermistir. Tb katkili nikel ferritin SEM incelenmesinde Tb katki
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oraninin tane boyutunda onemli bir degisime neden olmadigi anlagilmistir, XRD
analizinde gozlenen sonuglarla uyum igerisindedir. Cu katkili nikel ferrit igin SEM
incelemesi x=0.1 oraninda XRD analizinde go6zlendigi gibi tek fazli yapiy1
gostermesine ragmen x=0.6 katki oraninda ikincil fazin olustugunu gostermistir,
artan Cu katki orani tane boyutunda degisime neden olmustur. SEM incelemesi Hf
ve Ta katkili nikel ferritlerde tane boyutunda belirgin bir degisim olmadigini, ancak
Mo katkili nikel ferritte tane boyutunda degisim oldugunu goéstermistir. Polianilin
tabanl V-Cu-Tb-Hf-Ta-Mo katkili nikel ferrit kompozitler Aniline/katkili nikel ferrit
= 3: 1, 1: 1 oranlarinda alinarak ilk defa PANI-NiFe204:V, PANI-NiFe204:Cu,
PANI-NiFe204:Th, PANI-NiFe,04:Hf, PANI-NiFe204:Ta, PANI-NiFe204:Mo
kompozitleri tiretilmistir. 'V katkili nikel ferrit ve Cu katkili nikel ferritler FTIR
spektroskopisi ile karakterize edilmis, Polianilin, nikel ferrit ve polianilin tabanli V
ile Cu katkili nikel ferrit malzemelerin yapidaki kimyasal baglanmalari
aragtirtlmistir. V-Cu-Th-Hf-Ta-Mo katkili NiFe2O4 numuneleri ile polianilin tabanl
V-Cu-Th-Hf-Ta-Mo katkili nikel ferritlerin manyetik 6lgtimleri gergeklestirilmistir.
Polianilin tabanli katkili nikel ferritlerin manyetik doyum degerleri kiiciik deger
verirken polianilin tabanli olmayan katkili nikel ferritlerin manyetik doyum degerleri
yiikksek deger vermistir, en yiikksek manyetik doyum degeri Tb katkisinda elde
edilmigtir. Hf, Ta , Mo katkili nikel ferritlerde yakin manyetik doyum degerleri
alimirken , polianilin miktarinin katkili nikel ferrit miktarina gore daha az oldugu
durumlarda manyetik doyum degerinin diisiik oldugu teyit edilmistir. Epoksi-PANI/
NiFe204:V  kompozitleri iginden NiFe19V0.1041/Aniline:1/1 ve NiFe17Vo3043/
Aniline:1/3, 3.94 GHz ve 8.GHz arasindaki frekans bandinda en iyi ekranlama
etkinligi ~ performansin1  gostermistir,  ekranlama  etkinligi  degerlerinin
belirlenmesinde polianilin miktar1 énemli bir rol oynamistir. 7.02 GHz frekansinda 2
mm kalinhigindaki NiFe17Vo3043/Aniline:1/3 kompoziti minimum -42.17 dB
ekranlama etkinligi degeri vermistir. V katkisi i¢in en iyi ekranlama etkinligi deger
performans1 5.28 GHz ile 8 GHz arasindaki frekans bandinda -20 dB' in altinda
NiFe19V01041/Aniline:1/1  bilesimi ile elde edilmistir. Ayrica Epoksi-
PANI/NiFe;04:Tb bilesimleri i¢inden , Nio.gsoThoosoFe204037/Aniline:1/3  ve
Nio.03Tho.070Fe204.0525/Aniline:1/3 kompozitleri fekans araligi bolgesinde en iyi genel
ekranlama etkinligi performansini vermistir. 7.95 GHz ve 2.0 mm kalinlikta,
minimum ekranlama etkinligi degeri - 39.51 dB ile Nio.93Tho.070F€204.0525/Aniline:1/1
kompoziti ile elde edilmistir. PANI tabanli Tb katkili NiFe2Os bilesimlerinin
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mikrodalga ekranlama etkinligi 6zellikleri, yliiksek Tb katkist miktarlart ile tutarl bir
varyasyon gostermektedir. Tb katkis1 igin en iyi ekranlama etkinligi performansi, -
20 dB' in altindaki iki farkli frekans araliginda yani 5.12 GHz ile 6.68 GHz, 6.90
GHz ve 8 GHz arasindaki frekans bantlarinda Nio.osoTbo.osoFe204.037/Aniline:1/3
bilesiminden elde edilmistir. Epoksi-PANI/NiFe2O4:Hf bilesimleri iginden
Nio.ogHf0.02Fe204.00/Aniline:1/3, 4.75 GHz frekansinda en diisiik ekranlama etkinligi
degeri olarak -33.415 dB’lik deger gostermistir, Nig.gssHfo.015F€204015/Aniline:1/1 ise
en genis frekans bant araligi yani 2.465 GHz ile 6.669 GHz arasinda -10 dB' in
altinda bir ekranlama etkinligi degeri gostermistir. Epoksi-PANI tabanli Ta katkili
nikel ferrit bilesimlerinden en diisiik ekranlama etkinligi degeri 4.72 GHz frekansta -
27.031 dB degeri ile Nio.ggTao.01Fe204.015/Aniline:1/3 kompoziti ile elde edilmistir.
Ayrica 2.33 GHz ile 6.68 GHz arasindaki genis frekans bolgesinde -10 dB' in altinda
bir ekranlama etkinligi NiogssTao.012Fe204.018/Aniline:1/3 kompoziti ile elde
edilmistir. Epoksi-PANI/NiFe204:Mo  bilesimleri iginden ise en iyi ekranlama
etkinligi degeri 7.24 GHz frekansta -28.674 dB olarak elde edilirken en genis
frekans araligi olarak 1.509 GHz ile 6.681 GHz arasindaki frekans bandinda -10 dB
‘in altinda ekranlama etkinligi deperi elde edilmistir. -20 dB ekranlama etkinligi
degeri i¢in gelen elektromanyetik dalganin % 99 azaltildigi ve kars: tarafa % 1
gecen elektromanyetik dalga ile karsilastirilabilir, -30 dB degeri icin ise gelen
elektromanyetik dalganin %  99.9 azaltuldigi karsiya % 0.01 olarak gectigi
anlasilmaktadir. -10 dB’den daha diisiik ekranlama etkinligine sahip malzemeler
uygun elektromanyetik dalga yutucular olarak kabul edilebilir. Katkili polimer
tabanli nikel ferrit kompozitlerin ekranlama etkinligi veya araya girme kaybi
degerleri ile manyetik doyum degerleri asagidaki tabloda verilmistir. Mikrodalga
ekranlama etkinligi ozellikleri, PANI igeriginin kontrol edilmesi ile modiile
edilebilmektedir. Kolay ve diisiik maliyetli hazirlama yontemleri ve daha iyi
ekranlama etkinligi performansi nedeniyle, PANI/katkili Nikel ferrit kompozitleri
mikrodalga ekranlama etkinligi olan malzemeler olarak tmit vaat etmektedir.
Katkilar ve Polianilin, NiFe204'lin mikrodalga ekranlama etkinligini gelistirmek i¢in
kullanilmistir. Katkilt NiFe;O4:PANI bilesimlerinin mikrodalga ekranlama etkinligi
ozellikleri, PANI igeriginin kontrol edilmesi ve gerekli frekans bantlar1 icin
numuneler {izerindeki V-Tb-Cu-Hf-Ta-Mo katkilarinin  etkisi ile kolayca modiile
edilebilir. V-Tb-Cu-Hf-Ta-Mo katkili NiFe2O4:PANI, mikrodalga ekranlama

etkinligine sahip malzemeler i¢in aday olarak diisiintilebilir. Katki (Dopant) olusumu,
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Nikel ferrit ile ilgili bir baska ilgi alanidir. Yiiksek frekans bolgesinde manyetik

malzemelerin  gegirgenligi EM  dalgalarin  olusturdugu Eddy akimlarini

azaltacagindan dolayi, varolan eddy akimlarinin etkisini azaltmak icin iletken

polimer matrisi (PANI) 6zellikle kullanilmistir, PANI elektriksel kayip olusturmakta

Cizelge 6.1 : PANI tabanli katkili NiFe2O4 bilesiginin belirli frekanslardaki
ekranlama etkinligi ( shielding effect yada insertion loss ) degerleri genel 6zellikleri.

Katki Oram Manyetik Epoksi- Epoksi- Kalinlik Polimersiz
Doyum  PANIUL PANIL3  (mm)  Sinterleme
(emu/gr)  Kompozit Kompozit sicakligt
15T Ekranlama Ekranlama (CY
etkinligi etkinligi
(dB) (dB)

V x=0.1 41.1 5-_(53%%?2 7-_3213232 2 1100
V x=0.3 27.4 6-_2228232 7-3122i;'2 2 1100
Cu x=0.1 418 pr §3le 7-_61STZ 2 1250
Cux=0.3 432 5-_2235'2 6-8?23'42 2 1250
Th x=0.025 454 7-_5253_((3)32 712 g?z 2 1250
Th x=0.050 46.8 78232222 7-5327?2'42 2 1250
Th x=0.070 51.1 79359%?2 7-_138735'2 2 1250
Ta x=0.012 46.3 7-_6154_‘(3)?2 7-_2225_%?2 2 1200
Hf x=0.01 46 4-_52%_?7“2 4-_22%1%7'42 2 1200
Hf x=0.015 45.7 3%5'5 - 2 1200
Mo x=0.01 42.4 7-4_322‘1';2 7-?5’0%'2 2 1100
Mo x=0.015 46.3 4-?5’1%'22 7-?;8%'32 2 1100
Mo x=0.02 46.2 7'}f9f51'gz 3-_722335'2 2 1100
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iken, spinel manyetik malzemelerle kompozisyonu sonucu manyetik yutuculuk
ozelligini de birlestirilip EM ekranlama etkinligi 6zelligi kontrol altina alinmistir.
Kullanilan malzeme kalinligi nedeni ve elektron gegisleri sonucunda dipollerin
yeniden diizenlenmesinden kaynaklanan kiiciik periyodik yansima etkileri
olusmustir, ekranlama etkinligi pikleri yiliksek frekans bolgelerine dogru kaymustir.
Elektro manyetik yutucu ( EM absorbing material ) malzemenin tasarim prensibinde
dielektrik kayip (dielectric loss), manyetik kayip ( magnetic loss) , empedans
uyumu (impedance match.) faktorleri goz Oniinde tutulmaktadir. Malzemelerin
mikroyapisint kontrol etmeye odaklanmakla genis band genisligine ve biiylik
yansima kaybina ulasilmis olur. Mikrodalga ekranlama etkinligi degerininde
diistislerin ~ oldugu frekans  bolgelerinde muhtemelen  katki  elementinin
polarizasyonunun farkli degerlerde olmasindan ve dipollerin artan frekans ile
alandaki  degisimleri takip edemeyip alanin  gerisinde  kalmalarindan

kaynaklanmaktadir.

Nikel ferrit yapisinda olusan ikincil fazlarin nikel ferrit bilesiginin ekranlama
etkinligi ve yutucu Ozelliklerine etkileri detayli sekilde arastirilabilir, yliksek
frekanslarda PANI-tek fazli katkili NiFe,O4'tin mikrodalga ekranlama etkinligi
ozellikleri de ayrica saptanabilir, katkili NiFe2O4:PANI bilesimlerinin mikrodalga
ekranlama etkinligi o6zellikleri, genis bir konsantrasyon aralii icin arastirilabilir
¢Oziiniirlik st icindeki kiiciik ara degerlerde tekrar Olgiilebilir. Nikel ferritin
ekranlama etkinligi ,yansima kayb1 6zellikleri ¢esitli katki maddeleri ve degisik tiirde
polimerler kullanilarak gelistirilebilir kompozit yapilarak arastirilabilir, polimer
tabanli katkili nikel ferritlere bor tiirevi mineraller eklenerek iicli kompozitler

iretilerek olgtimler alinabilir.
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