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TESEKKUR
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SIMGELER VE KISALTMALAR LIiSTESI

E : Elektrik alan siddeti (V/m)

D : Deplasman akisi (C/m?)

B : Manyetik indiiksiyon akis1

A : Manyetik alan (T veya Wh/m?)

P : Elektrik yiik yogunlugu (C/m?)

o : Ortamin iletkenlik degeri (S/m)

J : Elektrik akim yogunlugu (A/m?)

f : Frekans
fe : Limit Frekansi

Y : Tlerleme katsayis1

: Dalga say1s1

o : Agisal hiz

Z : Empedans

n, =377 : Boslugun Empedansi

n : Ortamin bosluga gore bagil empedansi

g : Elektriksel gegirgenlik katsayis1 (permitivite)
H : Manyetik gecirgenlik katsayis1 (permabilite)

&, =8.854x10*F/m : Boslugun elektriksel gegirgenligi

s, =0.47x10° H/m : Boslugun manyetik gecirgenligi

e =cleg, : Bosluga gore bagil elektriksel gegirgenlik
uo=plp, : Bosluga gore bagil manyetik gec¢irgenlik
tan o, : Dielektrik kayip tanjanti

tand,, : Manyetik kayip tanjanti

V : Yansiyan dalga gerilim siddeti

r
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V. : Gelen dalga gerilim siddeti
dB : Desibel

: Yansima Parametresi

S,, : Gegme Parametresi

S, 1' : Metal destekli numune i¢in yansima Parametresi
r : Yansima Katsayisi

R : Yansima Katsayisi

T : Gegme Katsayisi

A : Sogurma Katsayisi

SE : Parazit Kalkan Verimi (Shielding Efficiency)
RL : Olgiilen veya hesaplanan yansima kayb1

D : Anten-Dalga kilavuzu késegen uzunlugu

M : Miknatislanma

i : Manyetik Moment

U : Bohr Manyetonu

Ms : Doyum miknatislanmast

Hc : Koersif alan

Mr : Kalict miknatislanma degeri

K : Manyetik Anizotropi Katsayisi

femr : Ferromanyetik rezonans frekansi

a : Orgii hiicre parametresi

c : Orgii hiicre parametresi

V : Orgii hiicre hacmi

S : Spinel yap1 (S = FegOg™)

R : Hekzagonal yap1 (R= MFegO1;)

(hkI) : Hiicre igersindeki ylizey indisi

kG : Kilo Gauss

kOe : Kilo Oersted

Hz . Hertz

MD : Mikrodalga

RF : Radyo frekansi

EMARSOM : Elektromanyetik Radyasyon Sogurucu Malzeme

Vil



RAM

RCS
EMI
EMR
NRW
SWR
XRD
FTIR

SEM

TEM

VSM

TGA
VNA
CvD

BaM
PAN

PPy
PANI
PMMA
PVP
PVA
BST

BT Serisi
AB Serisi
MCT Serisi
OA Serisi
X band

: Radar Sogurucu Malzeme

(Radar Absorbent Material)

: Radar Kesit Alan1 (Radar Cross Section)

: Elektromanyetik Dalga Girisimi

: Elektromanyetik Radyasyon

: Nicolson-Ross-Weir

: Duran dalga oran1 (SWR- Standing Wave Ratio)
: X-Isim1 Kirmimi (X-Ray Difraction)

: Fourier Doniistiiriilmiis Kizilotesi Spektrumu

(Fourier Transformed Infrared)

: Taramali Elektron Mikroskobu

(Scanning Electron Microscopy - SEM)

: Gegirmeli elektron mikroskobu

(Transmission Electron Microscopy - TEM)

: Titresimli Ornek Manyetometresi

(Vibrating Sample Magnetometer)

: Termogravimetrik Analiz
: Vektorel Network Analizor
: Kimyasal Buhar Birikme

(Chemical Vapor Deposition)

: Baryum-hekzaferrit (BaFe;,019)
- Poliakrilinitrile

: Polipirol

: Polianilin

: Polimetametilakrilat

- Polivinilpayrilidon

: Polivinilalkolkoasetat

: Baryum Sitronsiyum titanat

: PANI- BaFe1,019-TiO;

: PPy- BaFe;2015-TiO;

: BaFe11MnyCoyTi,019

: Ni, Co, Nip5C0g5 nanometal kapli kompozit bezler
:8.2-12.4 GHz

viii



Ku band
K band
TEM Mod
TE Mod
TM Mod

:12.4-18 GHz

: 18-26.5 GHz

: Dikine Elektromanyetik Dalga Modu
: Dikine Elektrik Dalga Modu

: Dikine Manyetik Dalga Modu
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OZET

Anahtar Kelimeler: RAM, BaM-hekzaferrit, nanotozlar, PAN bezler, yansima kayb1

Giintimiizde teknolojinin ilerlemesiyle ve radar sogurma teknolojisine duyulan
ilginin artmaya baslamasiyla birlikte, elektromanyetik sogurucu malzeme tasarimina
yonelik calismalara hiz verilmistir. Bu nedenle RAM (Radar sogurucu malzeme)
olarak tasarlanmasi diisliniilen kompozit malzeme gelistirme amaciyla farklh
ozelliklerde nanotoz kompozit malzeme, nanometal kaplanmis tekstil fiberler ve
bunlarin kompozisyonu iizerine ¢alismalar yapilmistir.

Bu tez calismasinda Ozellikle ‘Mikrodalga sogurucu nanopargaciklarin
arastirilmast’ kapsaminda yiiksek mikrodalga sogurucu nanotozlar elde etmek icin
manyetik ve dielektrik sogurucularin beraber olmasi gerektigi diisiincesinden yola
cikarak, nanotanecikli manyetik ve dielektrik sogurucular igeren nanokompozit
malzemeler sentezlenmis, sentezlenen manyetik hekzaferrit nanotozlarin 8.2-18 GHz
frekanslar1 arasinda elektromanyetik dalga yansima gecirme ve buna bagli olarak
sogurma oOzellikleri incelenmistir. Daha sonra, poliakrilinitril (PAN) bezler
nanometal tozlarla kaplanarak mikrodalga sogurma 6zellikleri aragtirilmistir.

Dolgu malzemesi olarak farkli kosullarda manyetik (BaM)-dielektrik (TiO,)
malzemeler ve gesitli iletken polimerler (PANI, PPy gibi) iceren nanokompozit toz
numuneler farkli kalinliklarda hazirlanmis, en genis frekans araliginda maksimum
sogurma elde etmek tizere uygun ve giivenilir 6l¢lim teknigi ve sartlari belirlenmistir.

Geligtirilen teknik ve yoOntemlerle %99’lara varan sogurucu Ozelligine sahip
nanoparc¢aciklardan olusan hafif malzemeler elde edilmistir.

Ayrica, farkli siirelerde Ni, Co ve NigsC0ps kaplanmis PAN kompozit bezlerin
fiziksel parametrelerinin (permitivite ve permabilite) yan1 sira dielektrik ve manyetik
kayip tanjantlar1 kullanilarak hesaplanan yansima kaybi-RL degerleri, gelistirilen
NRW (Nicolson-Ross-Weir) algoritmasindan elde edilmistir.

Boylece bu tez kapsamin da elde edilen uygun toz ve kompozit bez malzemelerin

kullanilmastyla yliksek sogurma 6zelligine sahip teknolojik iirline doniistiiriilebilecek
kompozit malzeme tasarimi i¢in temel incelemeler gerceklestirilmistir.
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INVESTIGATING THE MICROWAVE ABSORBER
NANOPARTICLES

SUMMARY

Key Words: RAM, BaM-hexaferrite, nanoparticles, PAN textile, reflection Loss

The researches about electromagnetic absorber material design are accelerated the
developments of the technology and increased attention towards radar absorption
technology. Thus, studies conducted about nanoparticles composite material and
textile fibers covered with nanometals and their composition to develop
nanocomposite material which was planned to design as RAM (Radar Absorption
Material).

In this dissertation with the concept of ‘Investigating the microwave absorber
nanoparticles’, it was thought magnetic and dielectric absorbers should be used
together to gain high microwave absorption. Thus, magnetic nanoparticles and and
nanocomposite powder materials including dielectric absorbers were synthesized,
and then electromagnetic wave reflection and transmission properties of synthesized
magnetic hexaferrite nanoparticles were investigated between the 8.2-18 GHz
frequencies. After that polyacrylnitrile (PAN) were covered with nanometal powders
and their microwave absorption properties were investigated.

Magnetic (BaM)-dielectric (TiO,) materials and nanocomposite samples including
various conducting polymers (PANI, PPy) were prepared as fill material in different
thickness level. Also appropriate reliable measurement techniques and conditions to
get maximum absorption at broadest frequency interval were determined.

Light materials made of nanoparticles have 99 % absorption level were generated
with the developed techniques and methods. Also, reflection loss-RL values, which
are generally calculated by using physical parameters (dielectric permittivity and
magnetic permeability) of composite covered with Ni, Co and NipsCog s at different
periods and dielectric and magnetic loss tangents, were generated as a result of NRW
(Nicolson-Ross-Weir) algorithm.

To sum up, basic investigations were conducted by using appropriate nanoparticles
and linen materials that were generated as a result of this study to design a
nanocomposite material which can be transformed to a high absorption technological
product.
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BOLUM 1. GIRIS

Bu tez caligmasmin temel amaci yiiksek frekanslhi (8.2-18 GHz bdlgesinde)
elektromanyetik sinyalleri biiyiik oranda soguran yada belirli bir frekans araliginda
istenilen diizeyin altinda yansitan, manyetik Ozelliklere sahip bilesenleri de igeren

nanopargaciklarin arastirilmasi ve nanokompozit malzemelerin elde edilmesidir.

Giliniimiizde teknolojinin hizla gelismeye baslamasiyla birlikte elektronik aygitlar
daha yaygin olarak kullanilmaya baslanmistir. Bu cihazlardan yayilan
elektromanyetik sinyallerin olusturdugu elektromanyetik kirliligin insan saghgi,
iletisim ve g¢evre lizerinde pek ¢ok olumsuz sonuglarinin oldugu belirlenmistir. Bu
olumsuz etkileri en aza indirebilmek, askeri ve iletisim teknolojisindeki bilgi
giivenligini  saglayabilmek amaciyla Elektromanyetik Parazit Kalkanlar
(Electromagnetic Interference-EMI) ve Radar Sogurucu Malzeme (Radar Absorbing
Materials-RAM) gelistirme ¢alismalarina dair arastirma ve incelemelere hiz

verilmistir.

RAM gelistirme ¢aligmalar1 1930 yillarinda baslamis olup, Hollandali Naamlooze
Vennotschap Machinerreen firmasi tarafindan 1936’da ilk RAM’1n patenti alinmistir
[1]. Uretilen bu malzemede dolgu maddesi olarak enerji sogurucu ozelligiyle siyah
karbon ve yiiksek dielektrik sabite sahip olan TiO; karisimi kullanilmistir [2].
RAM’m yaygin olarak kullanilmaya baslamasi ise 2. diinya savasi ile birlikte
Salisbury perdesi ve Dallenbach tabakalar1 ile gergeklesmistir. Bu c¢alismada
Salisbury perdesi, piiriizlii yapida grafit benzeri bir tabaka seklinde olup, metal
destekli diizlemden ceyrek dalga boyu uzaklikta (d=\/4) konumlandirilmisti. Tletim
hattt (transmission line) teorisinden de bildigimiz gibi ¢eyrek dalga boyu uzaklikta
iletken tabaka agik uglu devre gibi davranmakta, boylece gelen dalga serbest ortamda
hareket ediyormus gibi higbir yansima olmaksizin ilerlemektedir. Buradan, gelen
dalganin tiim giiciiniin herhangi bir yansima olmaksizin direngli grafit tabakaya

iletildigi gozlemlenmistir. Boylece, yeni sogurucular gelistirmek amaciyla caligmalar



devam etmistir [3,4]. Bu yillarda Almanya ve Amerika Birlesik Devletleri (ABD)
bu alandaki caligmalarina hiz vermis ve iki farkli yaklasimla g¢alismalarini
gergeklestirmislerdir. Almanya’da radarlardan gizlenme i¢in uygulanabilir sogurucu
malzeme gelistirme ¢alismalar1 yapilirken, ABD’de ise radar performansini arttirici
malzemelerin arastirilmasi lizerinde durulmustur [3,4]. ABD, Massachusetts
Teknoloji Enstitiisti  (Massachusetts Institute of Technology-MIT) Radyasyon
laboratuarlarinda “HARP” adi verilen (Halperin Anti Radiation Paint) malzemeyi
gelistirmistir. Hava tasitlarinda kullanilan bu malzemenin kalinlig1 0.025 ing¢ olup, X-
bandinda rezonans gézlemlenmistir. Bu malzeme de yiiksek elektriksel gecirgenlige
(~150) sahip dielektrik malzeme kullaniminin yani sira kayipli ortam olarak siyah

karbon kullanilmis ve 15-20 dB arasinda yansima kaybi elde edilmistir [5].

2. Diinya savagi sonrasinda genis band araliginda soniimleme yapabilen ve daha ¢ok
karanlik oda olarak kullanilmasi tasarlanan cesitli geometrik sekillerin igerildigi
malzemeler iretilmistir. Bu karanlik oda olarak {iretilen piramit seklindeki
soniimlendirici malzemelerden, 60 dB degerlerinde yansima kayiplar1 elde edilmistir
[6]. Bu malzemeler de kayipli ortam olusturmak icin plastik bir matris icerisine
karbon, demir oksit, aliiminyum tozlar1 katkilandirilmistir [7]. 1960-70°11 yillarda
EM dalga soniimlendirici malzemelerin kalinliklarinda 6nemli iyilesmeler
gerceklesmis, demir oksit tabanli ferrit malzemelerin kullanimiyla malzeme

kalinliklar1 incelmeye baslamistir.

Simdiye kadar yapilan c¢aligmalarda manyetik sogurucu malzemelerin mikrodalga
gecirgenlikleri ancak birka¢ GHz mertebelerinde idi. Bu nedenle EMARSOM’larin
uygulanabilir frekans band araligim1 artirmak i¢in, manyetik malzeme katkili ferrit
yapilar, polimer igerisine katkilanmig ferrimagnetler, cok katmanli kompozit yapilar
gibi bir¢ok teknik denenmistir [8-10]. Bu tekniklerin denenmesindeki temel amag,
EM dalganin sonlimlenmesinde gerekli olan iki onemli sartin saglanmis olmasi
gercegidir. Ik kosul, EM dalganin malzemenin igine girmesi ve hizlica
sonlimlenmesi i¢in malzeme i¢inde kayipli bir ortam (lossy medium) olmasi
gereklidir. Bu tiir bir malzeme manyetik ve/veya dielektrik dipollere sahip ortam ile
saglanmaktadir. Ikincisi ise, iyi bir EM sogurucu malzemede empedans uyumu adi
verilen ve havanin empedansi ile malzeme yiizeyinin empedansinin birbirine yakin

olmas1 gerekliligidir. Bu durum malzemenin dielektrik sabiti ile manyetik



gecirgenliginin birbirine esit olmasini gerektirir. Ayrica, eger malzeme igerisinde bir
yiik akis1 s6z konusuysa, yani iletkense yine EM dalganin soniimlenmesi gergeklesir.
Bu tip kayiplarda ortalama kayip gii¢ yogunlugu, E elektrik alam1 ve ortamin

iletkenligi (o ) ile dogru orantilidir.

Etkili bir EM malzemenin tasariminda elektrik ve manyetik alan bilesenlerinin
malzeme igerisinde kontrol edilebilmesi oldukc¢a biiyilk Onem arz etmektedir.
Malzemenin EM oOzelliklerinin iyilestirilebilmesi, dielektrik ve manyetik
ozelliklerinin iyilestirilmesini yani rezonans ve relaksasyon (relaxation) olaylarinin
daha etkin hale getirilmesiyle miimkiin olmaktadir. Tanecik boyutu nanometre
seviyesine indirgendiginde, kiiciilen hacimle birlikte parcaciklarin, yiizey alani /
hacim oraninin kiyaslanabilirligi hatta birden biiylik olmasi durumunda malzemenin
manyetik-elektromanyetik Ozellikleri ¢arpict bir sekilde degisim gostermektedir.
Nanoparcacigin hacmi igerisindeki yapi, malzemenin biiylik boyutlardaki (bulk)
ozellikleri ile gorliniirde ayn1 olmakla birlikte, yiizeyde ki tamamlanmamis baglar,
bozuk kristal 6rgii ve gézeneklilik (porosite) gibi sebeplerden otiirii farkli 6zellikler
olusturabilmektedir. Yiizey alani / hacim oraninin artmas: ile malzemenin etkin
fiziksel ozellikleri, artik sadece hacimdeki yap1 tarafindan degil hem hacim hem de
yiizey yapisi tarafinda belirlenmekte, hatta ¢ok kiiclik nanoyapilarda tamamen yiizey
etkisiyle olusmaktadir [11]. Bu amagla daha kiigiik taneli, tek fazli ve homojen
malzemeler iiretebilmek icin sol-jel, hidrotermal, toplu ¢okertme, amonyum nitrat
icinde sentezleme, nitrik asit ile oksitleyerek sentezleme gibi ¢esitli yontemler

denenmektedir [12-28].

90’11 yillarla birlikte EM dalga soniimlendirici olarak ferrit esasli malzemeler [4, 29-
36], iletken fiberler [37], sert ferromanyetik malzemeler [38-42], karbon nano-tiipler-
nano-fiberler [43-48] vb. kullanilmaya baglanmistir.

Spinel ferritler manyetik kayiplarinin ve direnglerinin yiiksek olmasindan dolay1t EM
dalga sogurucu olarak kullanilabilmekte, ancak rezonans frekanslarinin diisiik
olmasindan dolayr mikrodalga bolgesinde, c¢ok smirli bir frekans araliginda
calisabilmektedirler (1-3 GHz) [49,50]. Ferritlerin dielektrik gegirgenligi (&') GHz

frekans araliginda, sabit bir deger olup, kompleks kismi1 (&'") sifira yakin oldugundan

dielektrik kaybi (tan o, = 54) ihmal edilebilecek kadar azdir. Bu nedenle ferritlerin



EM dalga soniimlendirme o6zelligi sadece manyetik kayiplardan kaynaklanir.
Manyetik gecirgenligin (permabilite)  kompleks bileseni {izerinde bdlge duvari
(domain-wall) hareketi ve spin rotasyon rezonansi etkisi baskin oldugundan, bu
ozellikler malzemenin manyetik kaybini etkilemektedir [S1]. Ancak ferritlerde spin
rotasyonundan gelen katki, bolge duvarindan gelen katkiya nazaran ¢ok daha fazla
oldugundan dolayi, bodlge duvari etkisi ihmal edilebilmektedir. Manyetik
gecirgenligin kompleks bilesenini ayarlamak i¢in sik¢a kullanilan yontemlerden biri
de, spinel ferritlere Cu, Zn, Li, Mn, Mg gibi metalik iyonlar katkilanmasidir [52, 53].
Ancak, spinel ferrit-polimer kompozitlerinin EM dalga sogurucu olarak kullaniminda
-20 dB gibi bir sonliimleme i¢in, sogurucu malzeme kalinliginin 7mm’den daha fazla
olmasi gerekliligi ciddi bir dezavantaj olusturmaktadir [36]. Yani, direngleri olduk¢a
yiiksek olan ferrit malzemelerin manyetik kayit 6zelligi, ferrimanyetik olmalarindan
kaynaklanir ve manyetik kiimelerin ferromanyetik rezonans durumunda EM dalganin

enerjisini sogurmasiyla gergeklesir.

Yapilan c¢alismalarda dielektrik sogurucu olarak, relaksasyon dispersiyonu veya
iletken katkisindan dolay1 yiiksek &' degerine ve diisiik &' degerine sahip oldugu
bilinen dielektrik malzemeler daha yaygin kullanilmistir [54]. Buna karsin, yiiksek
dielektrik gecirgenlige (&') sahip ferroelektrik malzemelerin ylizeyinde yansima
katsayis1 ¢ok biiylikk olacagindan, ferroelektriklerin ¢ok katmanli sistemlere
katkilandirilmas1 seklinde [55-57] veya kompozit olarak tasarlanmasiyla [58]

kullanimlar1 miimkin olabilmektedir.

Literatiirde manyetik malzemelerden Ni,Zn,Mn-Fe,0, gibi spinel yumusak ferritlerin
yani sira, M-tipi hekzagonal sert ferritlerin de (Ba,Sr,Pb-Fe;2019) EM dalga
sogurucu Ozellige sahip oldugunu gosteren c¢alismalar mevcuttur [167-175].
Yumusak spinel ferritler de 1-3 GHz araliginda EM dalga sogurma olurken, sert
hekzagonal ferritlerden olan M-tipi hekzagonal ferritlerde ise 3-18 GHz frekans
araliklarinda EM dalga sogurma gerceklesmektedir. Bundan dolayi, hekzagonal
ferritler, ¢alisma araligindaki mikrodalga bolgesinde sahip oldugu 6zelliklerinden
dolayr, EM sogurma i¢in kullanilmakta ve {zerinde yogun arastirmalar

yapilmaktadir.

Yiiksek ferromanyetik rezonans frekansina sahip mikrodalga sogurucu M-tipi

hekzaferritlerin, kristal yapisinda var olan Fe ve/veya Ba atomlarinin yerine Zn-Ti,



Ti-Cu, Ni-Zr, Co-Mo gibi iyonlar katkilanarak doyum manyetizasyonu, koersif alan
degeri, anizotropi sabiti ve ferromanyetik rezonans frekansini degistirebilmek
miimkiindiir [59-62]. Son yapilan ¢alismalarda manyetik ve elektrik dipoller yalitkan
malzemeler yerine iletken polimerlerle kaplanarak EM dalga soniimlendiriciler
olusturulmaya calisilmis ve oldukga iyi sonuglar elde edilmistir [63-68]. -60dB de
~%99.9999 gibi yiiksek sonlimlendirme (absorption) degerleri elde edilmistir [67].
Yiiksek frekanslarda, manyetik malzemenin gecirgenligi (x,) EM dalganin

olusturdugu Eddy akimlarin1 azaltacagindan dolayi, var olan eddy akimlarinin
etkisini azaltmak i¢in iletken polimer matrisi kullanmak iyi bir se¢im olacaktir [69].
Polianilin, polipirol ve poliltiyofen tirii iletken polimerlerinin EM dalga
soniimlendirme amaciyla kullanimu literatiirde mevcuttur [70]. Elektriksel ve fiziksel
ozellikleri goz oniine alindiginda, bu iletken polimerler arasinda polianilin daha gok
tercih edilmektedir. iletken polimerlere, nanotanecikli manyetik-dielektrik yapilarin
katkilanmasiyla, EM dalga soniimlendiricilerin sentezlenmesi olduk¢a yeni bir
gelismedir. Literatiire baktigimizda bu malzemelerle ilgili ilk makaleler 2009 yilinda

ortaya ¢ikmistir ve maksimum soéniimlenme degeri -60 dB mertebelerindedir.

Iletken polimerler, yalnizca elektriksel kayba sahip olmasi 6zelligi iyi bir sogurucu
malzeme sentezlemek i¢in tek basina yeterli degildir. Bu nedenle spinel veya
hekzaferritlerden olusan malzemeler manyetik dolgu malzemesi olarak ayrica
kullanilmaktadir. Boylece cesitli kimyasal kompozisyonlarla ve farkli oranlarda
karistirilan dolgu malzemeleriyle tiretilen kompozitlerin elektromanyetik 6zellikleri,
kontrol edilebilmektedir. Bu sekilde kompozit malzemelerin doyum miknatislanmasi,
manyeto-kristal anizotropisi, fiziksel dielektrik ozellikleri (permeability ve
permittivity) ve hatta genis band soguruculugunun daha arttirilabilmesi veya
rezonans frekansin da kayma gibi degisiklikler olusturulabilmektedir. Kompozisyona
ek olarak, ferritlerin kristal yapis1 da malzemelerin soguruculugunda 6nemli bir
etkiye sahiptir. Ornegin spinel yapidaki ferritler, MHz ile GHz araliklarindaki
frekanslarda kullanilabilmekteyken, diger taraftan hekzaferritler yliksek manyetik
rezonans frekanslarindan dolayr ~50 GHz mertebelerine varan genis frekans
araliklarinda kullanildiklar1 anlasiimaktadir [71, 72]. Bu nedenle M-tipi hekzagonal
ferritler, mikrodalga bolgesindeki manyetik ve dielektrik kayiplarindan otiirii

sogurucularin 6zel bir tiirlinii olusturmakta ve yiiksek frekans sogurucu gelistirme



caligmalarinda yogun bir sekilde kullanilmaktadirlar. Ferritlerdeki rezonans olayzi,
spin rezonans ve bolge duvar hareketi gibi iki farkli mekanizmayla
aciklanabilmektedir [73]. Polikristal ferritlerdeki manyetik dielektrik (permeability)
spektrum yine bu iki katkinin bilesimiyle agiklanabilmektedir. Ancak, yiiksek
frekans bolgesindeki kompleks manyetik dielektrik (permeability) genellikle spin

donme bileseninden etkilenmektedir [74].

Yapilan caligmalar daha ziyade, yiiksek elektriksel iletkenligi, kolay islenebilirligi,
diisik yogunluk, asinma direncinin yiiksek olmasi ve c¢ogunlukla askeri
uygulamalarda tercih edilen kalkan mekanizmasindan dolay1 daha ¢ok yapisal i¢
iletken polimerler (ICP-Intrinsic Conducting Polymers) iizerine olup, bu
malzemelerin genis band elektromanyetik parazit kalkan verimliligi (SE)
aragtirmalar1 devam etmektedir [77]. Bu ICP polimerlerden en ¢ok kullanilanlarindan
ikisi essiz katkilama mekanizmasi, iletkenliginin kontrol edilebilmesi ve 1sisal
kararliligi ile mikemmel fiziksel ve kimyasal Ozelliklerinden dolayr polianilin

(PANTI) ve polipirol (PPy) diir [70, 78, 79].

Polimer tizerine nanometal kaplanmis kompozit tekstil yapilarda ise tim EM dalga
tabakalardaki pargaciklar arasi yansimalar yoluyla soniimlenmekte ve bu sekilde
sogurucu ve perdeleyici olarak kullanimi miimkiin olabilmektedir. iletken polimerler
sahip olduklari mekanik 6zelliklerin yani sira, nanometal ve polimer fiber ortamlari
arasinda ki uyumsuzluk problemlerini 6nleyici 6zelligiyle sogurucu ve perdeleyici
kompozit yapilarda c¢okca kullanilmaktadir [148, 149]. Kimyasal oOzellikleri ve
ayarlanilabilir  fiziksel ~ozelliklerinden dolayr Poliakrilinitrile (PAN) lerin
kullanimlar1 diger iletken polimerlerin kullanimindan daha yaygindir [150, 151].
Polimer yiizeyinin istenilen metallerle kaplanmasin da Kimyasal buhar biriktirme
(CVD), Sigratma (Sputtering) [152, 153] ve Akimsiz kaplama (electroless plating)
[120, 155-158] gibi pek ¢ok metot kullanilmaktadir. Tiim bu teknikler arasinda
akimsiz kaplama metodu metal ¢ekirdeklerinin polimer yiizeyinde rastgele kristal ve
elektronik yapida biiylimesi 6zelligiyle oldukca tercih edilen bir tekniktir. Ayrica bu
gibi metotlarda metal adaciklar1 rastgele yerlesmis manyetik anizotropiye sahiptir.
Tiim bunlara ek olarak, metalik yapilar polimer yilizeyinde nano boyutlardan mikro
boyutlara ulagsan genis bir aralikta biliylimekte ve bu olusum farkli elektronik ve

manyetik etkilesmelere yol acarak avantaj olusturabilmektedir. Bu gibi ¢esitli



etkilesmeler malzemenin genis frekans bandinda sogurucu ve perdeleyici 6zellik

kazanmasina katkida bulunmaktadir.

Tez calismasi olarak baslangigta, ‘CoFe,O4 ve Mny,Co;.4Fe,04 (0,1<x<0,5) spinel
ferritleri’ yliksek frekans, manyeto-direng ve elektro-manyetik 6zelliklerinden Gtiirti
calisilmistir [176, 177]. Ancak iiretilen {irlin miktarinin yeterli olmamasindan dolay1
mikrodalga calismalari i¢in gerekli sogurma analiz ve Slgiimleri tamamlanamamustir.
Ve yapilan inceleme ve arastirmalar neticesinde daha yliksek sogurucu 6zellige sahip

olan polimer kaplanmig BaM-hekzaferritler lizerinde ¢alismalarimiz siirdiirilmiistir.

Ilk olarak bu tez ¢alismasinda ‘Mikrodalga sogurucu nanoparcaciklarin
arastirtlmast’ kapsaminda Hekzaferritlerin literatiir taramasi, deney diizenegi ve

teknikler incelenmistir.

Bu amagla yaptigimiz ¢aligmada yiiksek soniimlenme degerlerine ulasabilmek icin
manyetik ve dielektrik sogurucularin beraber olmasi gerektigi diisiincesinden yola
¢ikarak, nano tanecikli manyetik ve dielektrik sogurucular igeren nanokompozit

malzemeler sentezlenerek incelenmistir.

Yapilan c¢alismada amacglanan nanokompozit tozlarin cesitli iletken polimerlerle
kaplanmasi yoluyla malzemeye soguruculuk 6zelligi kazandirilarak, etkin kompozit
malzemeyi sentezlemek ve sentezlenen malzemelerin yapisal, manyetik, iletkenlik
ozelliklerinin yani sira temel amacimiz olan mikrodalga araliginda EM yansima-

sogurma Ozelliklerinin arastirilmasi hedeflenmistir.

Bu ¢alisgmada manyetik ve elektrik dipol olarak sirasiyla Ba-hekzaferrit (BaFe;,019)
ve TiO,, iletken polimer olarak ise PANI ve PPy kullanilmistir. Bu hazirlanan
nanokompozitlerin yapisal, morfolojik, manyetik ve mikrodalga sogurma 6zellikleri
X-Isinlart Kirmim metodu (X-Ray diffractometry-XRD), Gegirmeli Elektron
Mikroskobu (Transmission Electron Microscopy-TEM), Fourier Doniistiiriilmiis
Kizildtesi Spektrumu (Fourier Transformed Infrared-FTIR), Titresimli Ornek
Manyetometresi (Vibrating Sample Magnetometer-VSM) ve Vektorel Network
Analizor (Vector Network Analyzer-VNA) gibi tekniklerle incelenmistir.

Elektromanyetik radyasyon sogurucu malzemelerin degeri ne kadar ince bir tabaka

ile ve ne kadar genis bir frekans araliginda sogurma islemini yaptigi ile alakalidir. Bu



nedenle RAM malzeme tasariminda, malzemenin agirhigi, inceligi, koruyuculuk
verimliligi (Shielding efficiency-SE) gibi birgok mekaniksel ve siirlayici faktoriin
g6z onilinde bulundurulmasi gerekmektedir. Bu dogrultuda yaptimiz bu ¢alismalarda
yeterince parazit kalkan verimliligine sahip, olduk¢a ince ve hafif malzemelerin

gelistirilmesine dikkat edilmistir.

Bu tez calismasinda ayrica, son yillarda yapilan calismalardan yola ¢ikarak, tekstil
iirlinlerinde kullanilan polimerlerin (sentetik fiber, iplik ve kumas gibi) {izerinin
metal kaplanmasi ile zayif iletken kompozitler elde edilerek, kompozit nanometal
kapli bezlere kazandirilan iletken yapinin parazit kalkan verimliligi ve diger fiziksel

parametreleri mikrodalga analizleriyle incelenmistir.

Bu bilgilerin 1s183inda PAN hammaddesi olan fiber, iplik ve bu ipliklerden oOriilmiis
bezler, akimsiz kaplama metodu kullanarak Co, Ni ve bunlarin karistirilmasiyla
hazirlanmis manyetik 6zellikleri de olan metallerle kaplanarak mikrodalga sogurucu

kompozit malzeme olarak tasarlanmustir.

Bu tez c¢alismanin 6zgiinliigli ise, literatliirde heniiz rastlamadigimiz ii¢ katmanh
kompozit malzeme iiretme calismalarina temel olusturacak analiz ve incelemelere
yer verilmis olmasidir. Ayrica gelistirilen teknik ve yontemlerle %99’lara varan
sogurucu Ozellige sahip nanoparcaciklardan olusan, daha hafif malzemeler elde
edilebilmistir. Dolgu malzemesi olarak farkli kosullarda manyetik (BaM)-dielektrik
(TiO2) malzemeler ve cesitli iletken polimerler kullanilarak nanokompozit toz
numuneler hazirlanip, en genis frekans araliginda maksimum sontimlenme elde
edilmeye calisilmis, bu kompozit malzemelere uygun giivenilir 6lgiim teknigi ve

sartlar1 belirlenmistir.



BOLUM 2. ELEKTROMANYETIK RADYASYON SOGURMA
TEORISI

Elektromanyetik radyasyon sogurucu malzemeler, giiniimiizde yaygin olarak
kullanilan ~ elektronik  cihazlarin  yaydigi elektromanyetik  sinyalleri
minimumlastirmanin yani sira savunma sanayisinde kullanilan elektronik cihaz ve
aygitlarin radarda goriinmezlik 6zelligine sahip olmasi i¢in radar kesit alanini binde
bir'e kadar olabildigince azaltmasi bakimindan olduk¢a oOnemlidir. Uretilen
malzemelerin radar kesit alan1 ne kadar diisiiriilebilirse, radarlara ulasan sinyal o
derece azaltilabilmektedir. Radar kesit alaninin disiiriilmesi, nesnelerin boyutuyla,
sekliyle veya sogurucu 6zellige sahip bir malzeme ile kaplanarak saglanabilmektedir.
Bu nedenle etkin sogurucu oOzellige sahip malzemelerin {iretilebilmesi ig¢in
elektromanyetik radyasyon sogurma teorisi (EMARSOM) kullanilarak caligmalar
yapilmaktadir. Bu teorik ¢aligmalarin 6nciiliigiinii ise 19.yy da James Clerk Maxwell

yapmistir.

2.1. Elektromanyetik Dalga Teorisi

Hareketli yiiklerin olusturdugu elektrik alan, zamana bagli olarak degisiyorsa, bu
degisen elektrik alan manyetik alan olusturur. Ayni sekilde manyetik alan degisimi
de elektrik alan olusturur. Serbest uzayda bu iki alan birbirine diktir ve

ektromanyetik dalga, dogrultusu her iki alana dik olacak sekilde yayilir. (Sekil 2.1).

E
el ]
I

Sekil 2.1. Elektromanyetik dalga gosterimi
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2.1.1. Maxwell denklemleri

Elektromanyetik dalgalarin lineer homojen bir ortam igerisinde ilerleyisi, Maxwell

denklemleri ile ifade edilir:

V.E=FL (Gauss yasast1)
€y
V-B=0
. 0B (2.1)
VxE = s (Faraday yasast)

VxB= L + Ho&, %E (Amper yasast)

Burada E elektrik alan siddeti (V/m), B manyetik indiiksiyon akis1 (T veya
Wb/m?), p elektrik yiik yogunlugu (C/m®) ve J elektrik akim yogunlugudur (A/m?).

Boslukta p yik yogunlugu ve J akim yogunlugu sifir oldugundan Maxwell

denklemleri agsagidaki gibi ifade edilir:

V-E=0 VxE=—6—B
ot (2.2)
_ OE
V-B=0 VxB=uc¢c —
/Uooat

Madde igerisinde, yani elektriksel kutuplanma (P) ve manyetikligin (M) var oldugu
ortamlarda Maxwell denklemleri bagh yiikler (p, =—V-P ) ve akimlar (J, = VXM )
cinsinden ifade edilir.

Toplam yiik yogunlugu:

P=Pt+ Py

pzpf—V.IS (23)

Toplam akim yogunlugu;
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(2.4)

seklinde ifade edilir. Bu degerleri Gauss yasasinda yerine yazarsak;

&o (2.5)

V'(80E+ﬁ):pf

olur. Amper yasasinda bunlar yerine yazilirsa;

VxB =, + ¢, % (Amper yasas1)

_ - o OP oE
VxB:,uO(Jf+VXM+E)+,u080§

Vx(B-M)=7, +§(goé+ﬁ)

Ho

(2.6)

V(B ny=7, +§(goé+ﬁ)

bulunur. Boylece madde igerisinde Maxwell denklemleri elde edilmis olur.
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Bu hesaplamalara gére madde icinde serbest yiikler ve akimlar cinsinden Maxwell

denklemleri ise agsagidaki gibi olur [84]:

V D:pf VXE:_@
ot (2.7)
V-B=0 VXH‘zJ‘f+@
ot

Ozetle; deplasman akis1, manyetik indiiksiyon akis ve yiik yogunlugu asagidaki gibi
ifade edilir [84]:

D=¢eE B=pguH J=ot (2.8)

Boslugun elektriksel gegirgenligi &, =8.854x10™* F/m, boslugun manyetik

gegirgenligi x, =0.47x107° H/m iken, & (S/m) ise ortamin iletkenlik degeridir.

2.1.2. Elektromanyetik dalga denklemleri

Elektrik ve manyetik alanin zamana baghh degisim fonksiyonun Maxwell
denklemlerinde kullanilmasiyla, elektromanyetik dalga denklemleri elde edilmis
olur. Elektrik ve manyetik alanlar, zamana bagli harmonik titresim fonksiyonu (e'*)
ve zamandan bagimsiz konuma bagli fazor terimi ile (E(X, Y,2) , I:|(X, y,z)) ifade

edildiginde;

E:I‘E'(x,y,z)ej”’t H‘:I—~|(x,y,z)e"“’t

|Q_
m

= dH .
= joEe! T JoH (2.9)

9 _ e
a ¢
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denklemleri elde edilmis olur. Bunlar1 (2.8) denklemlerini de kullanarak (2.7) deki

denklemde yerine koydugumuzda Maxwell denklemleri agagidaki halini alir:

vV.E=£ VxE =—(jou)H
€ (2.10)
V-H=0 Vxﬁ:(a+ng)é
Maxwell denklemlerini simetrik yazarsak;
VxH =(oc+ j(og)E
VxH = jo(e- j2)E
w
~ ~ (2.12)
VxH = jows E
E, =&~ )—
w

karmagik dielektrik sabiti (&, ) ifadesini elde etmis oluruz. Maxwell denklemlerinin

son hali (2.12) denkleminde oldugu gibidir:

v.E=£ VxE =—(jou)H
€ (2.12)
V-H=0 VxI:|=(ja)gc)E
Serbest ortam igin ( p = 0) Maxwell denklemleri (2.13)’teki gibidir:
V-E=0 VxE =—(jou)H
~ ~ . ~ 2.1
V-H=0 VxH =(jwe,)E (2.13)

Bu denklemdeki V x E esitliginin rotasyoneli alinip, V x H esitligi son denklemde

yerine yazilip, son olarak Vx (V X E): V(V~ E)— V2E doniisim  fonksiyonu
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uygulandiginda, yiiksiiz ortamlar igin elektrik alanin homojen dalga denklemi elde

edilmis olur:

~) (2.14)

l

% yZE =0
V2 (2.15)

—72|:|=O

I

Boslukta ¢, =1, u, =1 ve o=0 oldugundan elektromanyetik dalga boslukta

ilerlerken genliginde bir degisiklik olmaz yani zayiflama sifirdir. Kayipsiz ortamda

ilerleme katsayisi ( 7 ) asagidaki gibidir:

Vo = —0" y8, (2.16)

Yalitkan ortamlarda yayilan elektromanyetik dalganin hizi maddenin elektrik ve
manyetik 6zelliklerine baglidir, bu 151k hizindan daha diisiik bir degerdedir ve bu tiir
ortamlarda ilerleme katsayisi () asagidaki gibidir [84]:

Iletken ortamlarda (2.15) dalga denklemimin ¢dziimiinden ilerleme katsayis1 ( y):

2

7/ = _a)zlurzuogrgo = 7§ﬂr5r Veya 7/ = 7/0 V /urgr (218)
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denklemindeki gibi bulunur. Ilerleme katsayis: ile dalga sayis1 k arasindaki iliski

o =Kkc

ortam

kullanilarak asagidaki gibi elde edilir:

y? =—k? veya y=jk (2.19)

iletken ortamda ilerleyen diizgiin diizlemsel elektromanyetik dalga denklemi i¢in

(2.15) dalga denkleminin ¢oziimiinden elde ettigimiz ilerleme sabiti () degerini

daha acik bir sekilde asagidaki gibi ifade edecek olursak;

72 = jou(c+ jos) =y =a+ip (2.20)
iyi iletkenlerde,
~ p= |PHO
“=P (2.21)

seklinde olup, elektromanyetik dalganin iletken ic¢ine ne kadar niifuz edebildiginin

bir 6lgiisii olan & deri kalinligi (skin depth) asagida oldugu gibi ifade edilir:

5=1=
a

|+

(2.22)

Iletken malzemelerde ilerleyen dalganin boyu ise asagidaki gibi deri kalinligina bagl

olarak bulunur:

szz—”:zz%:zzzﬂé (2.23)

e

0
Vv

Yiiksek iletim akimina sahip iyi iletken malzemelerde omik kayiplarin siirekli var

olmas1 nedeniyle dalga ilerledik¢e elektromanyetik dalga enerjisini kaybeder [82].
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2.1.3. TE Dalga karakteristik empedans hesabi

Elektrik ve manyetik alan bilesenleri yayilma dogrultusuna dik bir diizlem i¢inde

bulunan lineer polarize edilmis diizlem dalganin ilerleme yoniinii z-yoniinde
aldigimizda Voperatéri x ve y degerlerine bagimh olmadigi icin

V = —jkZ operatériinii (2.13) denklemlerine uyguladigimizda Maxwell denklemleri

asagidaki gibi olur:
— jk2.E =0 — jk2.xE = —(jou)H
~ ~ ~ 2.24
— jkzH =0 — jkz.xH =(jowe,)E (2:24)

Denklem (2.13) den H ve E alanlarini ¢ekersek bu alanlarin birbirlerine ve ilerleme

yoniine dik olduklarini agsagidaki (2.25) denkleminden gormiis oluruz:

— jki.xE _ki.xE

H = - —H=—"".2xE

— Jou wp wp (2.25)
I'_:*:—j-kZ.xH :—kZ.XH :>E:_—kf.Xﬁ

Jowe, we, we,

; E__ ko
H we-jo K (2.26)
k_2_7r_27rv_g (2.27)
A Av v

Burada k :dalga sayisi, A: dalga boyu, v : frekans, v: faz hizt olup 151k hiz1 igin ¢

ile ifade edilir. Boslugun karakteristik empedans1 (Z,) ise asagidaki gibidir.

-7
Ho _ | 4m107 oo

DUy _ OCL, _ _
£ 8,85.10*2 (2.28)

1
Z —_—:Cﬂ :—-ILI =
’ Ko w ’ v EoHy ’
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2.1.4. Siir kosullar: yansima ge¢gme katsayilar hesabi

[k olarak 1990 yilinda Baker-Jarvis, Elektromanyetik Radyasyon Sogurma teorisine
iligkin ilk teorik calismayir yapmistir. Bu calismada, bosluktan malzeme icerisine
gelen dalganin degisen ortamin oOzelliklerine bagli olarak gegme ve yansima
prensipleri sinir kosullar1 dikkate alinarak incelenmistir [86,111]. Sekil 2.2°de oldugu
gibi z yoniinde ilerleyen -elektromanyetik TEM dalga malzeme {izerine
gonderildiginde 3 farkli ortam boyunca hareket eder, bu ortamlar LII, III seklinde

kodlanmistir. Elektromanyetik dalganin ilerleme yonii +z yoniinde ise “+” {is isareti
ile, -z yoniinde ise “-* iis isareti ile ifade edilmistir. Sekilde, gelen dalga (E,"),
yansiyan dalga(E, ), i¢ yansiyan dalgalar(E,",E,"), ve gegen dalga (E,”)

gosterilmektedir.

Sekil 2.2. Malzeme iizerine diisiiriilen elektromanyetik dalganin davranis
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|. Boslukta
Boslukta yani elektromanyetik dalganin geldigi ortamda elektromanyetik alan

bilesenleri (2 <0):

Eq = Z = = |— - E , H = —
01 Mo 0o =Mo 2 0 0 7 (2.29)

olarak ifade edilir. Elektromanyetik dalga denklemi ise, daha oOnce (2.16)
denklemiyle buldugumuz ilerleme katsayist () ifadesi kullanilarak asagidaki gibi

ifade edilir:

<>

E,=E, +E, =E, e’ +E, e

. (2.30)
H,=H,"+H, =_(E0+e‘7OZ - Eo’ey"z)

Mo

<>

Il. Ortam

Malzemenin bulundugu ortamda elektromanyetik alan bilesenleri (0<z <d):

Y7, E
&y Iy = Z,=n=|—* = E,, H, =—%

& m (2.31)

ifadeleriyle verilir. Elektromanyetik dalga denklemi ise, daha once (2.18)

denklemiyle buldugumuz ilerleme katsayisi (y) ifadesi kullanilarak bulunur:

x>

E,=E'+E =E'e’ +E e~
L (2.32)
H,=H,"+H, = _(El+e‘7lZ - El_e“) g

m

[11. Ortam
Malzemeden ¢ikip bosluga girdigi son ortamda ise elektromanyetik alan bilesenleri

(d<z):
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7
€01 Mo = Zy =1y = |~ = E,. HZ:% (2.3)

&y

seklindedir. Elektromanyetik dalga denklemi ise, asagidaki gibi ifade edilir:

>

E,=E,”+E, =E,’e
R A ) (2.34)
H,=H, +H, =—E, e™ y
Mo

Sinir degerlerinde elektromanyetik dalganin siirekli olmasindan yola ¢ikarak Toplam

Yansima (') ve Gegme (T ") katsayilarini elde edebiliriz.

z =0 sinir kosulunda;

I. Boslukta = [l. Ortam

E,=E,
H, = H, (2.35)

E, +E, =E'+E,
(2.36)

elde edilir ve bu iki esitlik taraf tarafa toplandiginda (2.37) ve taraf tarafa

cikartildiginda (2.38) denklemleri elde edilir:

Eo+ _ (771 +17, JE1+ N [771 — 7o jEl_
2n, 2m, (2.37)
(2.38)

E, = (771 ) JE; +£771 +77, jEl_
2, 2n,
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z =d Sinir kosulunda ise;

Il. Ortam = IIl. Ortam
E1 = E2
H,=H, (2.39)

E e’ +E e =E,
(2.40)
E'er —E e ="LE,
Mo

elde edilir ve bu iki esitlik taraf tarafa toplandiginda (2.41) ve taraf tarafa
cikartildiginda (2.42) denklemleri elde edilir:

El+ _ (771 +1, JE;ehd

217, (2.41)
- 7, — 1 + —yd
E, = ——|E, e
1 ( 217, ] 2 (2.42)

Denklem (2.37) ye denklem (2.41) ve (2.42) ifadeleri yerlestirilirse gelen dalganin

gecen dalga cinsinde ifadesi asagidaki gibi elde edilmis olur ve bu denklem

kullanilarak foplam ge¢me katsayisi (T Py ifadesi bulunmus olur:

£ _(771 +noj,[m H]OJE g +[f71 _noj_(ﬂo —ij -
0o - 2 2
2n, 21, 2m, 21, (2.43)
+ e]lld

4nn,

Eo+ = Ez

(07, +720 )~ 1, Ve (2.44)
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Toplam gegme katsayisi (T op );

+
TP — Egeqen _ E,
= = E* (2.45)
gelen 0
ifadesine uygun olarak (2.44) denkleminden asagidaki gibi elde edilebilir:
Top Ez+ _ 47717703_7ld
E" (m+mo) —(m—mo) e (2.46)

Son olarak bizi toplam yansima katsayisina (I'") gotiirecek denklemin elde
edilebilmesi i¢in, denklem (2.38)’e denklem (2.41) ve (2.42) ifadeleri yerlestirilirse

yansiyan dalganin gecen dalga cinsinde ifadesi agsagidaki gibi elde edilmis olur.

E, = (7712_770).(771 +770]E2+end +(771 +770j.(770 _771)E +grd
h 211y 21, 2174 (2.47)

e7ld

E, =E, (7712 _Uole_e_zhd) (2.48)

4n,n,

Toplam yansima katsayisi (I"°");

Ftop — Eyans:ans

£ = = (2.49)

gelen

bulunur ve (2.48) denkleminden asagidaki gibi elde edilir:

[ — Eo_ _ (771 _770 Xl € Zhd)

[ 771 + 770 1 ) e ] (2.50)
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Simdiye kadar elde edilen denklemlerden, yansima ve gegis kat-sayilarinin daha sade

bir sekilde ifade edilebilmesi igin;

= Th — 7 — T =e
M+ (2.51)

dontistimleri kullani1ldiginda,

2
1-T2 =1—| =0 :(771+770)2_(771_770)2 _ 4,1,
+ (17, +17,)? ( ) (2.52)
Th + Mo Th + 1o T+ 1

elde edilir.

Denklem (2.46) da (2.51) ve (2.52) denklemleri kullanildiginda, toplam geg¢me

katsayis1 asagidaki gibi bulunmus olur:

Ttop — 4771770e_hd — (1_F2)T
R 2 1-T°T? (2.53)
nen - | e
M+,

Denklem (2.50) de (2.51) ve (2.52) denklemleri kullandiginda ise toplam yansima

katsayis1 agagidaki gibi bulunmus olur:

po_ i emhee™) T
( Pl1 (m ,70]2 .y 1-T2T2 (2.54)
n+n e
' ° m+n,

Burada yiizey yansima katsayist (2.51) denkleminden de anlasilacagi gibi boslugun

ve malzemenin karakteristik empedansina baglidir. Burada 7, boslugun, 7, ise

malzemenin karakteristik empedansidir.
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Son olarak denklem (2.51) yansima katsayis1 ifadesinden, yansima katsayisinin

malzemenin elektriksel ve manyetik gegirgenligine bagh ifadesi x=1n,/n,

dontistimii yapilarak denklem (2.56) da oldugu gibi tiiretilmis olur [83]:

r=771—770=77o(f71/r7o—1):x—1
m+mn, me(min, +1)  x+1 (2.55)

x=itlD_Mm_ |# _ |He _1+T
1-T 7, £, g 1-T (2.56)

2.2. Network Analizorii ve Calisma Prensibi

Network analizor, radyo-frekans 6l¢iimlerinde kullanilmakta olup, vektorel ve skaler
network analizér olmak tizere ikiye ayrilir. Skaler network analizérler bir bakima
gelismis spektrum analizér olup, sinyalin sadece genligine bakarken, Vektorel
network analizorler sinyalin sadece genligine degil fazina da bakip, empedans ve S-

parametreleri gibi sistem hakkinda birgok bilgi vermektedir.

VNA, devreleri analiz etmek igin test edilecek sistemin girigine degeri genligi ve fazi
bilinen bir sinyal uygulayarak, sistemin c¢ikisindaki sinyale bakip sistem yapisi
hakkinda; S-parametreleri, giris ¢ikis empedanslar, faz farki, kazang kayip gibi

bilgiler vermektedir.

& —® Zayiflatics
a +X I
Kdprii s
RF o | e —
Gl O | Geri
Koprii '
da ,......® 1
- _® Zayiflatict

Sekil 2.3. VNA-test diizenegi yapisi sematik gosterimi [94].
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Temel olarak bir VNA cihazi1 i¢inde bir sinyal kaynagi, test deney diizenegi ve analiz
edici olmak iizere ii¢ birimden olusur. Sekil 3.1°de gosterilen test deney diizenegi;
uygulanan, yansiyan ve transfer edilen sinyali ayirmakta kullanilan ayrigtirict ve
koprii devrelerini igermektedir. Birinci asamada test set, sinyal kaynagi c¢ikisini,
uygulanan sinyal olarak kabul eder. Bu sinyali, test edilen devrenin (TED) girisine
bir koprii devresi ilizerinden uygular. Bu koprii devresi, girisindeki sinyali, hig
degistirmeden c¢ikisina baglanan TED’nin birinci portuna uygular ve TED’den
yanstyan sinyali alarak Ol¢iilmek tlizere diger cikisina verir. TED’nin ¢ikisindaki
transfer sinyali, test set i¢indeki ikinci kdprii devresi lizerinden analiz ediciye
gonderilir. Bu sinyallerin genlik ve fazlar1 oOlgiilerek TED’nin S11 ve S21
parametreleri bulunur. Diger parametrelerin hesaplanmasi igin TED’nin sokiiliip ters
konumda test set tekrar baglanmasina gerek kalmadan 6l¢iim yapilabilmesi amaciyla
test set simetrik olarak tasarlanarak daha az sayida baglanti yapilmasi saglanmistir.
Boylece ayni baglanti ve ayni yontem ile TED’nin S22 ve S12 parametreleri de
belirlenir. Son olarak giris ve ¢ikislar mikro islemcinin bulundugu analiz edici birime
baglantili olup bu birim tarafindan kontrol edilir [91,92]. Boylece bir VNA cihazi ile
dretilen sinyalin ne kadarmin test edilen sistem lizerinde yoluna devam ettigi, ne
kadarinin geri yansidig, sistem ¢ikisinda genlik ve faz olarak ne kadar bozuldugu

ayrica ne kadar gecikmeye ugradigi gibi bir¢ok parametre test edilebilir [98].

Gelen Dalga ™
R ] Gecen
Yansiyan
A Sogurulan
YANSIMA GECIRGENLIK
Yansiyan _ A Gegen _ B
Gelen R Gelen R
. Grup
Reflection
Duran Daiga L f kazang/k apr Hizt
Orang 055
S- Paramezrefen Empedans Eklenen
Si1 S Yansima Admitans S- Paramezreien Faz
Katsayisi R+jX, Ss1, 812 Gecirgenlik
T p G+iB Katsayis!

T.r

Sekil.2.4. Network Analizérde EM dalganin malzemeden gecisi ve parametreleri [98].
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2.2.1. S-parametreleri (Sacilma parametreleri)

S-parametreleri, bir mikrodalga devresini harici bir devreye baglayan iletim hatti
iizerindeki ilerleyen ve yansiyan dalga degerlerini kullanarak hesaplanirlar. Ozellikle
dalga kilavuzlarinin kullanildigi o6lgiim aletlerinde, akim ve gerilim O&lgiimleri

yapilamadigindan bu tiir 6l¢limlerde S-parametreleri kullanilmaktadir.

Bl o w o 22
> > <€
Ih i Sn tr I
Z'] VI 511 [S] 5:: V:- Zl
1_ 512 -1
—¢
b o — b

Sekil 2.5. Dogrusal iki portlu mikrodalga devresi

Iki portlu lineer bir devre, Sekil 2.5’te gosterildigi gibi bir iletim hattina
yerlestirildiginde, baglanti noktalarindaki dalgalarin gerilim degerlerinden S-
parametreleri hesaplanabilmektedir. Kaynaktan gelen wuyarici sinyale karsilik
ilerleyen ve yansiyan sinyaller tepki sinyalini olusturur. Bu ilerleyen ve yansiyan

sinyalin gerilim degerleri asagidaki sekilde hesaplanmaktadir:
V, =V, +V, V, =V, +V, (2.57)

Bu baglanti noktalarindaki gerilim degerlerinden, iletim hattinin karakteristik

empedansini (Z,) kullanarak akim degerleride (2.58)’deki gibi elde edilmis olur:

1., .. _ 1, .. _
I :Z_(Vl -V) I, :Z_(Vz -V,) (2.58)
0 0

Buradaki Z, mikrodalga devrelerinde genellikle 50Q2 °dur. Ilerleyen ve yansiyan

dalga denklemlerine ait gerilim degerlerini (2.57) ve (2.58) denklemlerinden (2.59)
denklemlerinde oldugu gibi hesaplayabiliriz:
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V1+:V1+Zo|1 V2+:Vz+zo|2

2 2 (2.59)
Vl—zvl_zoll VZ—:VZ_ZOIZ

2 2

Gelen ve yansiyan gerilim degerleri iletim hattinin karakteristik empedansinin
karekokiine boliinerek normalize edildiginde, normalize gerilim dalga formlari a ve b

degiskenleri cinsinden asagidaki gibi elde edilmis olur:

(2.60)

Akim ve gerilimin maksimum oldugu degerlerde, gelen ve yansiyan dalgalar1 giic
cinsinden (2.60) denklemini kullanarak ifade edecek olursak (2.61) denklemleri

bulunmus olur:

L1 L1
RT=glal P =Skl

1 21

L 261

Buradan denklem (2.60) normalize edilmis dalga formlarmi kullanarak S-sagilma

parametrelerini asagidaki 6zdesliklerden hesaplatabiliriz:

bl = Sllal + Slzaz

b, =S,,a +3S,,a, (2.62

Yukaridaki 2.62 denklemini matris formu ise (2.63) ifadesinde oldugu gibidir:

bl . S11 S12 Q (2'63)
bl - S21 Szz a,
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Sekil 2.5 de verilen 2 portlu bir devre i¢in S-parametreleri elde edilmis olur. Eger
iletim hattina yerlestirilmis olan bir devrenin referans diizlemi ve iletim hattinin
karakteristik empedans1 biliniyorsa, (2.62) denklemlerinden bu devre tamamen

karakterize edilebilir.

o ™
8 o - 3
{ =
Iy ik S11 troo
Z[} Vi Sn [S] S12 V. Z1
1 512 i
N —
bl o — " by
k. A

Sekil 2.6. Iki portlu lineer bir devrede S-parametreleri, gelen ve yansiyan dalgalarin gdsterimi

S-parametrelerinin nasil hesaplatildigt  Sekil.2.6 {izerinden acik bir sekilde
gortilmektedir. Sekil.2.6 da verilen iki portlu lineer bir devrenin S-parametreleri ile,
gelen ve yansiyan dalgalarin normalize gerilim formlari a ve b degiskenleri cinsinden
gosterilmistir. Bu devrede ikinci porta iletim hattinin empedansina esdeger bir
empedans baglandiginda, empedansin iizerine uygulanan sinyal tamamen harcanir.

Geriye yansiyan sinyal olmayacagindan, a, =0 olur. Denklem (2.62) de yeniden

hesaplama yaptirildiginda, S;,ve S,, parametreleri (2.64) deki gibi elde edilmis olur:

b
811: - ' 821:

a, =0 ig¢in; 8

b,
& (2.64)

Bu iletim hattina esdeger empedans birinci porta baglandiginda ise a, = 0olur.
Benzer hesaplamalar (2.62) denkleminden yapilarak S,,ve S,, parametreleri

(2.65)’te oldugu gibi hesaplatilmis olur [91-98]:

b
S22: 2 ) 812:

a, =0 igin; a,

b
a, (2.65)
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2.2.2. Dikdortgen dalga kilavuzlar: (Rectangular waveguides)

Dalga kilavuzlari, elektromanyetik dalga spektrumunun ‘Mikrodalga’ bolgesi diye
adlandirilan 1GHz ile 100GHz arasindaki frekans bolgesini kapsayan g¢esitli
frekanslarda caligsan, yliksek derecede iletkenlik saglamak igin igyapist altin ya da
giimiis ile kaplanmis, dikdortgen biciminde bakir ya da piring borulardan

olusmaktadir.

Sekil.2.7. Dalga kilavuzlari

Genel olarak bir dikdortgen dalga kilavuzu, A /4 uzunluga sahip, yan yana dizilmis
cok sayida kisa devre pargalarindan olusmaktadir (Sekil 2.7). Bu bi¢imdeki
parcalardan ikisi kars1 karsiya getirilerek, dikdortgen bi¢imli kesite sahip bir dalga
kilavuzu olusturulur. Her hangi bir dalga kilavuzunda sinyaller, kilavuzun
boyutlarina bagl olarak calisan belirli bir frekans bdlgesinde yayilirlar. Bu frekans
bolgesi dalga kilavuzunun boyutlarina, 6zellikle uzun kenarmma baglidir. Eger

gonderilen elektromanyetik sinyalin dalga boyu, sinir dalga boyu denilen A, den

daha kiiciik ise sinyal dalga kilavuzu igerisinde hareket ederek elektromanyetik

iletimi tamamlar. A_: sinir dalga boyu (m) ve a; dalga kilavuzunun uzun kenari (m)

olup, dikdortgen kesitli bir dalga kilavuzunun sinir dalga boyu formiilii (2.66)
denkleminde oldugu gibi ifade edilebilir:

A =2a (2.66)
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Dalga kilavuzu igerisinde ilerleyen elektromanyetik dalga, elektrik alan ve manyetik

alan bilesenlerinin durumuna gore dalga kilavuzu igerisinde ii¢ farklt moda uygun

olarak hareket etmektedir. Bu modlar, TE modu, TM modu ve TEM modu olarak

isimlendirilmektedir.

Denklem (2.13) deki Maxwell ve Amper yasalar1 kullanilarak ve (2.15) denklemi ile

elde edilen elektromanyetik dalga denklemi bagintisindan yola ¢ikilarak +z

dogrultusunda e ¥ frekansiyla hareket eden elektromanyetik dalganin homojen bir

dalga kilavuzu icerisindeki modlar1 elde edilebilir.

Oncelikle denklem (2.13) deki Maxwell denkleminden Elektrik alan bilesenleri;

>

<

Xy i
—ja),uﬁ:>2 9 gz—ja),uﬁ
ox oy oz
E, E, E,

(2.67)
oE

T M,

oy O

oE, OE
_ z X | = _ H

(ax 82) Jormy
oE
_y_aEX :_ja)/qu

ox oy

seklinde ifade edilir. Buradan +z dogrultusunda e frekansiyla hareket eden

elektromanyetik dalga i¢in uygulandiginda;

5(9_1&)__- -ip
P ) (2.68)

elde edilmis olur. Denklem (2.67) yukaridaki ifadeye gore yeniden hesaplatildiginda,
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oE, .
“+ PR, =—jouH,

ay y
oE, . .

-t JfE, =—jouH, (2.69)
OX

OE

e = =—jouH,

ox oy

denklemlerini vermektedir. Denklem (2.13) ifadesinden yola ¢ikilarak denklem
(2.67) de oldugu gibi benzer islemler Amper yasasindan yapildiginda, Manyetik alan

bilesenleri asagidaki gibi tiiretilmis olur:

oH, . .
“+ JpH, = josE,
ay y
—jpH, - H, _ jweE, (2.70)
OX
oH
v _OH joeE,
OX oy

Son olarak yukaridaki son iki denklem seti kullanilarak Hy,Hy Ex ve Ey bilesenleri
cekilerek yeniden diizenlendiginde, tiim bilesenler E; ve H; bileseni cinsinden

asagidaki ifade de oldugu gibi tiiretilmis olmaktadir:

j oE oH
HX:k—JZ(a)g L—p Z]

oy OX
H, =—i2(a)ga£+ﬂaHzJ
Ke X oy (2.71)
j (. oE, oH,
=-———|pf—+
x " z(ﬂ x T H & ]

Artik (2.71) denklemi elektromanyetik dalganin homojen bir dalga kilavuzu

icerisindeki modlarini ifade etmektedir[82-87, 99]. Bu modlar sirasiyla ilerleyen

kisimlarda incelenmistir.
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TE MODU: Ez=0 ve Hz#0 durumda Elektromanyetik dalga Dikine Elektrik (TE)
Dalga olarak adlandirilir. Dikdortgen dalga kilavuzunda TE modunda hareket eden

elektromanyetik dalga denklemi sinir kosullar1 dikkate alinarak ¢oziildiigiinde;

) Mem
e . ~
B " ._f/
- .-'-l“ R - ___._.-._.-
e | )
= a
Sekil.2.8. Dalga kilavuzu sinir degerleri gosterimi
V?H, +k’H, =0
2 2
k®=wus,
0°H, ©0°H, 0°H
Ly L+——2+k?H, =0

x> oy @&
H, (X, y,2) = X(X)Y(y)Z(2)

XY 'z 2.72)

X +kZX =0
Y +kjY =0
Z' -y*2=0

X(x) =c, cosk,x+c,sink, x

Y(y) =c;cosk,y+c,sink,y

Z(z)=ce” +ce™”

—kZ -k +y* =k’
H,(x,y,2) = X(X)Y(¥)Z(2)
H, = (A cosk,x+ A, sin kxx)(A3 cosk,y+ A, sin kyy)e""

bulunur.
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Sinir kosullar dikkate alindiginda:

1-) oH, =0 atx=0,a
OX

OH,
OX

x=0 > A =0

= (= A sink,x+ A, cosk,x)(A, cos K,y + A, sin kyy)e‘”

x=a > Asink,a=0 (2.73)
k.a=mrz

k=" m-0123..
a

oH
2-) —~=0aty=0,b
oy

oH _ ] )
ayz = (A, cosk, x + A, sin kxx)(—Agsm K,y+A, coskyy)e "

y=0 2> A, =0

y=b > Asink, y=0 (2.74)

kK,y=nz

k =7 1-0123..
b

y
Denklem (2.72) de, denklem seti (2.73) ve (2.74) deki degerler yerine yazildiginda:

H, = A A,(cosk, x)cos kyy)e’””Z
H,=H, cos(%J cos(n—” yje"”Z
a b

E,=0

z

(2.75)

+z yoniinde ilerleyen elektromanyetik dalganin TEpn, modu igin gerekli olan H;

bileseni 2.75 denkleminde oldugu gibi elde edilmis olur. Denklem seti (2.71)
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ifadesinde bulunan H; degerleri yerlerine yazildiginda diger bilesenler de tiiretilmis

olur.

E, __Jou oA, E, = Jw’zu [n—”jHo cos(m—ﬂxjsin(n—ﬂyJe‘?’Z
k. oy k.’ \Db a b

v

Dalgailerleme

n 4
4

yonit

] o
LERLYLR

:
Alan

Sekil.2.9. Dalga kilavuzu TE modu elektrik ve manyetik alanlarin gésterimi

Elektrik alan bileseni daima dalga kavuzunun genis yiizeyine diktir ve dalga kavuzu
boyunca her yar1 dalga boyunda en biiyiik ve en kii¢iik degerini alir. Buna karsin
manyetik alan bileseni genis yiizeye paraleldir ve elektrik alan bileseninin minimum
oldugu yerde maksimumdur. Buradan dalga denkleminin ¢éziimiinden elde edilen

ilerleme sabiti y (2.22) tekrar asagidaki gibi ifade edilebilir:
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(2.77)

Bu (2.77) denkleminden yola ¢ikilarak,

i) y=a+ j#=0 durumunda dalga kilavuzunun sinir frekansmi ( f, ) elde etmis

oluruz.

Ar® 2 ue =k?

2.78
e (279
¢ A4rtue
f, = 1 k?+k?

ii-)y=jf ve a=0 durumunda kilavuz igerisine giren dalganin frekansi sinir

frekansinin tizerinde oldugundan dalga yayilimi gergeklesir.

e 5]
™ b (2.79)

iii-) y = a ve f =0durumunda herhangi bir yayilma s6z konusu olmayip, kilavuz

icerisine giren dalga e * faktoriiyle azalarak soniime gider.
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{2 (5]
Hes a b (2.80)

Dalga kilavuzlarinda baskin mod en diisiik sinir frekansi1 degerine sahip olan n=0

m=1 durumundaki TE1p modudur. Bu mod i¢in 2.78 ifadesinden [C =

! oldugu
N2
g6z oniinde bulunduruldugunda dalga kilavuzu smir frekansi f, :2L bulunur.
a
Diger modlar ise dalga kilavuzunun boyutlarina gore sekillenir ve sinir frekansi ona
gore hesaplanir. Boyutlart a=2.286 cm ve b= 1.016 cm olan (X-band) dikdortgen

dalga kilavuzu i¢in tiim modlarda sinir frekanslarini hesaplarsak;

Tablo.2.1. X-band TE, mod i¢in sinir frekanslari.

m n fe.mn (GH2)
1 0 6.562

2 0 13.123

0 1 14.764

1 1 16.156

tablosunu elde etmis oluruz. Buradan da agik¢a goriilecegi lizere X-band 8.2-12.4

GHz arasindaki frekanslarinda ¢alistigindan yalnizda TE1o modunda calisir.

TM MODU: Ez#£0 ve Hz=0 durumda Elektromanyetik dalga Dikine Manyetik (TM)
Dalga olarak adlandirilir. Bu mod i¢in sinir frekansi ifadesi asagidaki gibi ifade

edilir;

2 2
; _ (%j +(n_7rj m,n=01...
c,mn a b m=n=0 (2.81)

X-band dalga kilavuzu i¢in tiim durumlara ait hesaplanan simir frekanslarini veren
tablo ise asagida oldugu gibidir. X-band dalga kilavuzu frekans uyumsuzlugundan

dolay1 bu modda calismaz.



Tablo.2.2. X-band TM,, mod i¢in sinr frekanslari.

fc’mn (G HZ)

16.156
30.248
19.753

N RS

R NS
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TEM MODU: Ez=0 ve Hz=0 durumda Elektromanyetik dalga Dikine
Elektromanyetik (TEM) Dalga olarak adlandirilir. Bu mod i¢in sinir frekansi ifadesi

sifira esittir. Dalga kilavuzlarinda bu mod desteklenmez [82,100].

Tablo.2.3. Kullanilan dikddrtgen kilavuzlarin 6zellikleri.

Band Kesitler Siir Frekans1  Maksimum Frekans Frekans
(mm x mm) fc (GHz) (GHz) aralig1
(GHz2)
X 22.86 x 10.16 6.557 13.114 8.20-12.4
P 15.80 x 7.90 9.487 18.974 12.4-18.0
K 10.67 x 4.32 14.048 28.096 18.0-26.5
R 7.112 x 3.556 21.082 42.164 26.5-40.0

Dalga kilavuzunun avantajlari:

1) Enerji-tasima kabiliyeti koaksiyel hatlara gore daha fazladir.

2) Dis yiizeyi metal oldugu icin koaksiyel hatlara gore radyasyonla zayiflama,

dalga kilavuzlarinda yoktur.

3) Gii¢ kontrolii yetenegi iletkenler arasindaki mesafe ile dogrudan iligkili

oldugundan, dalga kilavuzlari ayn1 boyuttaki koaksiyel hattan daha fazla giicii

kontrol altina alabilmektedir.

Dalga kilavuzunun dezavantajlart:

1) Uygulanacak sinyalin frekansinin dalga kilavuzu boyutlarina bagli olmasi.

2) Dalga kilavuzlarinin sistemle birlesmesi esnasinda adaptor, konektor gib 6zel

elemanlar gerektirmesi.

3) Bakir ve deri olay1 kayiplarini azaltmak i¢in, dalga kilavuzu yiizeyinin giimiis

ya da altinla kaplanmas1 gerekliligi ve bunun yiiksek bir maliyet gerektirmesi

dezavantaj olusturmaktadir.
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2.3. Ol¢iim Teknikleri

Malzeme bilimi, Mikrodalga devre tasarimi, Sogurucu malzeme gelistirme ve
biyolojik temelli arastirmalar gibi pek cok alanda kullanilan radyo frekansi
bolgesindeki malzemelerin elektik ve manyetik karakteristiklerinin belirlenmesinde

kullanilan kompleks dielektrik 6lgtimler oldukga biiyiik bir 6neme sahiptir.

\

. Dipolar

Elektronik

MW IR v v
Sekil.2.10. Dieletrik 6zelligin frekansa bagli sematik gosterimi.

Elektromanyetik radyasyon sogurucu malzeme, iizerine diisiiriilen elektromanyetik

sinyali li¢ temel kayip mekanizmasini isleterek sogurur.

1. Ortamin iletkenliginden kaynaklanan ortalama kayip giic yogunlugu, E
elektrik alan1 ve o ortamim iletkenligi ile dogru orantilidir. iletkenlik, sonlu

ortam boyunca yliklerin akisidir.

2. Uygulanan elektromanyetik dalganin degisken elektrik alan bileseni ile
elektrik dipollerin hareketinden kaynaklanan kayip mekanizmasi. Bu kayipta
ortalama kayip gii¢ yogunlugu, yine E elektrik alami1 ve dielektrik sabitinin
(e =¢&'-1&"" ) sanal bileseni ile ifade edilir. Dielektrik sabiti en temel tarifi ise
elektrik dipollerinin elektrik alandan ne kadar etkilendigini yani elektriksel

kutuplandigini ifade eden bir katsayidir.
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3. Bu kayip mekanizmasi ise elektromanyetik dalganin degisken H manyetik
alan bileseni ile manyetik dipollerin hareketi ile olusur. Bu kayip da ortalama
kayip glic yogunlugu, H manyetik alan bileseni ve ortamin manyetik alan
ile ne kadar manyetik kutuplandigini (miknatislandigini) belirten manyetik

gegcirgenlik katsayisinin ( = g#'—ig" ) sanal kismu ile ifade edilir.

Bagka bir ifadeyle, elektrik ya da ferroelektrik malzemeler elektromanyetik alana
maruz birakildiklarinda, elektromanyetik dalganin giiciinde bir azalma olur. Bu
azalma sogurma mekanizmasiyla agiklanir. Sogurma mekanizmasi ise malzeme

icerisindeki gli¢ kaybinin 1s1ya doniismesidir.

Malzemelerin elektromanyetik dalga ile etkilesimini karakterize eden kompleks
dielektrik (¢) ve manyetik () gecirgenlik gibi fiziksel parametrelerinin

belirlenmesinde pek cok teknik gelistirilmistir. Bu tekniklerden bazilart;

1) Iletim hatt: teknigi (Transmission/Reflection line technique)
2) Serbest ortam yansima teknigi (Free space technique)
3) Agik-uglu koaksiyel ug teknigi (Open-ended coaxial probe technique)

4) Rezonans kavite teknigi (Resonant cavity technique)

olmak tiizere dort ana baglik altinda incelenmistir. Malzemelerin dielektrik dlgtimleri

sonucunda elde edilen g =g'—ieg" ve u, =iy ifadelerindeki kompleks

parametreler ¢, ve u, sirasiyla malzemenin elektriksel ve manyetik bagil

r

gecirgenlikleri olup, bosluga goére normalize edilirler. Dielektrik 6l¢iimlerin reel

bilesenleri (&', ') malzemede depolan enerji ile sanal bilesenler (g”, ,u") ise

malzemenin sogurma kaybi ile ilgili niceliklerdir [83]. Diger bir degisle, ¢ ortammn
iletkenligine ve y" ise miknatislanma siddetine baghdir. Kayip tanjanti (Loss

tangent) terimi ise, kompleks kismin reel kisma orani olup (tan 0, =5%.) ve

(tan o, =H /) malzemenin goreli kaybini1 veren ve daha c¢ok miihendislik
Y7

uygulamalarinda kullanilan bir tanimlamadir.



2.3.1. Tletim hatt1 teknigi
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Yansima ve gecirgenlik teknigi olarak ta bilinen bu teknik, daha ¢ok genis band

Olclim teknigi olarak kullanilir. Bu teknikte dalga kilavuzu 6lgiimlerinde TE modu,

koaksiyel hat 6l¢iimlerinde TEM modu desteklenmektedir.

Sekil.2.11. iletim hatt1 metodu; dalga kilavuzu ve koalsiyel hat sematik gosterimi.

Bu teknigin uygulandig1 dalga kilavuzu oOl¢limlerinde kullandigimiz deney seti

Sekil.2.12 ve Sekil 2.13 de gosterildigi gibi olup, malzeme dalga kilavuzlar

arasindaki pencereye bosluk kalmayacak sekilde yerlestirilip, network analizoriin her

iki portu kullanilarak Sl¢timler yapilmaktadir. Bu Ol¢iimlere baslamadan once ilk

olarak kullanilacak teknige uygun (Open, Short, Load ya da TRL-Through Reflect

Line...) olarak kalibrasyonun yapilmis olmasi gerekmektedir. Bu teknikle yapilan

Olctimler sonucunda yansima (S11) ve gegme (S21) sagilma parametreleri elde

edilebilmektedir. Bu sagilma parametreleri gelistirilen yazilim programlart ile

isletilerek dielektrik malzemeye ait elektriksek ve manyetik gecirgenlik gibi fiziksel

parametreler hesaplatilabilmektedir Sekil 2.11.

/

00 000 ooo
OO0 000 000
B 00 000 000

j

Avantajlart:

Bu teknik dalga kilavuzu ve koaksiyel kablo
Olciimleri i¢in ideal olmasinin yani sira genis
frekans (10MHz-110GHz) Ol¢iimlerinde de
kullanilabilmektedir.

Kati ve manyetik malzeme Ol¢limleri igin

ayrica ideal bir tekniktir [101].

Sekil.2.12. Dalga kilavuzu i¢in iletim hatti deney seti.
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Dezavantajlari:

Bu teknikle yapilacak 6lgiimlerde kullanilan malzemenin sekli 6nemlidir. Buna bagl
olarak dalga kilavuzu ile yapilan 6l¢iimlerde diisiik frekanslarda dalga kilavuzunun
boyutlar1 da artacagindan daha biiyiik ebatlarda malzemeye ihtiya¢ duyulmasi bu
teknigin dezavantajlarini olugturmaktadir [81].

i
@ |
o l {
.

" L

Sekil.2.13. Dalga kilavuzu iletim hatti teknigi; a) Metal perdelemesiz, b) Metal perdelemeli
yansima(S11) ve c¢) gegme (S21) 6l¢iim diizenegi resmi.
2.3.2. Serbest ortam teknigi

Uzak alan teknigi olarak da bilinen bu teknikte genis band Olgiimleri igin
kullanilmaktadir. Bu teknikte TEM modu desteklenmektedir.

Sekil.2.14. Serbest ortam iletim teknigi.

Bu teknigin uygulandigi Serbest ortam Olglimiinde kullandigimiz deney seti
Sekil.2.15 ve Sekil 2.16 da gosterildigi gibi olup, anten den yayilan diizlemsel dalga
ile karakterize edilecek olan 6rnegin etkilesimi biiyiik 6nem tasir. Bunun i¢in 6rnegin
diizgiin yiizeye sahip olup, boyutunun gonderilen elektromanyetik dalganin

boyutundan yaklasik iki kati kadar biiyiikk olmasi ve ayrica antenle numune

. 2 .
arasindaki uzakhigin d > 2D A sartin1  saglamas1 gerekmektedir. Burada

A gonderilen elektromanyetik dalganin boyu ve D ise dikdortgen yapiya sahip anten
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icin kosegen uzunlugudur. Bu teknikte de network analizériin her iki portu
kullanilarak olgtimler yapilabilmektedir. Bu dl¢timlere baslamadan 6nce ilk olarak
kullanilacak teknige uygun olarak (TRL-Through Reflect Line, TRM-Through
Reflect Match, LRL-Line Reflect Line, GRL-Gate Reflect Line...) kalibrasyonun

yapilmis olmas1 gerekmektedir.

S N Avantajlart:
Y TT— oooog . .
= === Bu teknikle uzak alan ve yiiksek frekans
oo yu
omEe00Qgpono
=t ©) Sl Olgiimleri yapilabilmektedir. Kati malzeme
550>/ 588 I )
oo m Olctimleri i¢in ideal olmasinin yani sira yiiksek

sicaklik Olgtimleri i¢in de kullanilabilmektedir.

Ayrica bu metotla malzemelerin manyetik ve
dielektrik soguruculuklar1 belirlenebilmektedir

(Sekil 2.14) [83].

Sekil.2.15. Serbest-Ortam iletim deney seti.

Dezavantajlart:

Malzemenin diiz ve her iki yiizeyinin de paralel yapida olmasini gerektirmesi ve
uzakliga bagh olarak diigik frekanslarda daha biiyiikk boyutlarda malzeme
gerektirmesi gibi dezavantajlar1 olmasinin yani sira anten ve malzeme ylizeyinde

olusabilecek ¢oklu yansimalar 6l¢lim sonuglarinin glivenilirligini etkilemektedir [85].

Sekil.2.16. Serbest-Ortam deney diizenegi resmi.
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2.3.3. Acik-uclu koaksiyel kablo teknigi

Bu teknik tahribatsiz bir teknik olup, sivi ve kati malzeme Olgiimleri i¢in idealdir.
Elektromanyetik dalga TEM veya TE modunda iletim yapabilmektedir. Bu teknikte
network analizOriin  yalmizca bir potu kullanilarak yansima  dlglimleri
yapilabilmektedir. Olgiim sonucunda elde edilen yansima parametreleri kullanilarak

malzemenin elektriksel ge¢irgenligi hesaplanabilmektedir (Sekil 2.17).

I

Sekil.2.17. Agik-uglu koaksiyel kablo teknigi.

Acik uglu koaksiyel kablo tekniginin kullanildigi kati malzemelere yaklastirilarak
yapilan 6l¢lim i¢in uygun deney seti Sekil.2.18 da verildigi gibidir. Sivi malzeme
Olciimii icin ise Sekil 2.19 de verilen resimde oldugu gibi sivi dlgiimleri igin
kullanilan kit de ki dielektrik probu sivi1 igerisine daldirilarak 6l¢iim yapilmaktadir.
Malzeme O6l¢iimii yapilmadan 6nce her deney setinde oldugu gibi bu teknige ve
diizenege uygun (Open, Short, Match ve referans sivi...) kalibrasyonun yapilmis

olmasi gerekir.

S N Avantajlart:
i R — oogoog .
@ === Yiiksek frekans (20MHz-50GHz) 6l¢timleri ve
omEe00Qon
nooa( oo sicaklia bagli dl¢iimlerin yapilabilmesine ek
ooonut s oo
:I:I ,u;j: olarak, kisa siirede cok sayida malzemenin

dielektrik Ozelliklerinin  belirlenebilmesinden

111

dolay1 oldukga tercih edilen bir tekniktir.

Ayrica, malzeme seklinde herhangi bir

WiATATL

degisiklik gerektirmediginden, ozellikle
1 B biyolojik temelli dl¢iimler i¢in idealdir [81].

Sekil.2.18. Kat1 malzemeler i¢in agik uclu koaksiyel kablo teknigi deney seti.
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Dezavantajlari:

Yalnizca yansima Olgiimlerinde kullanilabilir
olmast ve jelimsi malzemelerde lcm den kalin
malzeme gereksiniminin yani sira malzemenin
homojen ve izotropik olmasini gerektirmesi gibi
dezavantajlar1  vardir. Ozel 6l¢iimlerde hava

boslugu da dezavantaj olusturabilmektedir [101].

Sekil.2.19. Sivi malzemeler i¢in agik uclu koaksiyel kablo teknigi deney seti.

2.3.4. Rezonans kavite teknigi

Bu teknik yiliksek oranda daha kesin sonuglar verip, elektromanyetik dalga TE ve TM

modunda ¢alismaktadir. Ozellikle ince film 6lgiimlerinde kullanilmaktadir. Manyetik

kaylp ve yiiksek kayipli ortamlarda tercih edilen bir tekniktir. Bu teknikte

kalibrasyona gerek duyulmaz ve malzemenin dielektrik dielektrik ve manyetik

parametreleri belirlenebilir (Sekil 2.20).

Sekil.2.20. Rezonans kavite teknigi.

Cubuk seklindeki malzeme kavite merkezi boyunca Sekil.2.21 de oldugu gibi

yerlestirilmis olup, malzemenin 6zellikleri rezonans frekansinin ve Q-faktoriiniin

degismesiyle belirlenebilir [81,90,101].

\
/

Avantajlart:

Diisiik kayipli ve oldukga kiiciik malzemelerin

Olciilebilmesi gibi avantajlar1 vardir.

Dezavantajlart:

Yiiksek c¢oziniirliiklii VNA cihaziyla yalniz tek
bir frekansta 6l¢iim yapilabilmesi [81].

Sekil.2.21. Rezonans kavite teknigi deney seti.



2.4. Hesaplama Yontemleri ve NRW
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Network analizor yardimiyla yapilan Olglimler neticesinde elde ettigimiz S-

parametrelerinden fiziksel parametreleri elde etmek i¢in bazi doniisiim ydntemleri

kullanilir. Bu yontemlerden bazilari asagida verildigi gibidir.

1) Nicolson-Ross-Weir (NRW)
2) NISIT iterative

3) New non-iterative
4) Short circuit line (SCL)

Bu yontemlere ait genel 6zellikler Tablo.2.4’te verilmis olup, bizim Slglimlerimize

uygun olarak kullandigimiz NRW yontemine ait ayrintili inceleme yapilmstir.

Tablo.2.4. Hesaplama yontemleri karsilagtirmali [81]

Yontem S Dielektrik Avantajlari Dezavantajlari
parametreleri | Ozellikler
Nicolson- S11, S21, S12, £, Hizli, yinelemesiz Kii¢iik boyutlarda malzeme
Ross-Weir S22 veya S11, Dalga kilavuzu ve gerektirmesi,
(NRW) S21 koaksiyel hat igin Diisiik kayiplt malzemeler
ideal bir yontem. i¢in uygun olmamasi.
NISIT S11, 821, S12, £, 1, =1 Rastgele boyutlu, Yalmzca elektriksel
iterative S22 veya S11, diisiik ve ytiksek gegcirgenlik dl¢iimlerinde
S21 kayipli malzemeler kullanabilirligi,
icin ideal bir yontem. | Baslangic elektriksel
gecirgenlik degerinin tahmin
edilmis olmasi geregi.
New non- | S11, S21, S12, £,y M, =1 Hizli, yinelemesiz, Yalnizca elektriksel
iterative S22 veya S11, Rastgele boyutlu gecirgenlik dl¢iimlerinde
S21 malzeme, kullanilabilirligi.
Microstripcoplanar
Olctimleri igin ideal.
Short circuit | S11 g, Rastgele boyutlu, Yinelemeli bir yontem,
line (SCL) diisiik kayipli, Bagslangig elektriksel

Genis band dlgtimleri

i¢in ideal.

gecirgenlik degerinin tahmin

edilmis olmasi geregi.
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2.4.1. NRW (Nicolson-Ross-Weir) algoritmasi

Numune iizerine birinci ortamdan gonderilen elektromanyetik sinyalin ve geri
yansiyarak yine birinci ortama geri gelen sinyalin gerilim siddetlerinin orani olan
yansima parametresi (S11) ile numuneden gecerek ikinci ortama gecen sinyalin
numuneye birinci ortamdan gonderilen sinyalin gerilim siddetlerine oran1 olan gegme
parametresi  (S21) degerleri network analizorden elde edilebilmektedir.
Numunelerden yansiyan ve gegen elektromanyetik dalgalarin durgun dalga
oranlarindan S11 ve S21 parametrelerinin elde edilmesi sonucunda NRW yonteminin

kullanilmastyla malzemeye ait dielektrik 6zellikler hesaplatilabilmektedir.

[k defa Nicolson, Ross ve Weir yaptiklar1 calismalarda bu iki katsayiyr kullanarak
dielektrik ve manyetik gecirgenligin hesaplanacag formiilleri ortaya koymuslardir.
Kullandiklar1 bu yontem daha sonra Nicolson-Ross-Weir (NRW) algoritmasi olarak
adlandirilmistir  [88-90]. Bu yontemle malzemenin dielektrik 6zelliklerinin
hesaplanmasi i¢in yansima-ge¢me, farkli kalinlikli ayn1 numunede yansima-geg¢me,
ayn1 kalinlikli metal perdelenmis ve perdelenmemis numunelerde yansima 6l¢timleri
gibi dalga kilavuzuyla iletim hatt1 teknigi kullanilarak ol¢iimler yapilmistir. Bu
calisgmada manyetik nanotoz malzemeler i¢in ve metal kapli bezler igin NRW

algoritmasi kullanilmistir (Sekil 2.22).

511,821,812,522
parametrelerinin kullanilmas

v

[ Yansima Kaybi Sabiti hesabi, I ]

|

[ Gegirgenlik Sabiti hesabi, T ]

Permability sabitinin hesabi, p

Permitivity sabitinin hesabi, £

l

Sekil.2.22. NRW Algoritmasi
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2.4.2. NRW algoritmasi ile yansima ve ge¢cme katsay1 hesabi

Elektromanyetik dalganin farkli ortamlarda ilerlemesiyle smir kosullarinda dalga
denklemi ¢oziimleri yapilarak, elde edilen duragan dalga oran1 (SWR- Standing
Wave Ratio) icin Network analizérden elde edilecek toplam yansima ve gegme
katsayilar1 (2.53) ve (2.54) denklemlerinden elde ettigimiz gibi olup S,; ve S,
parametreleriyle ifade edilirler. Bu denklem ¢ifti NRW denklemleri olarak
adlandirilir [35,83,85-87]:

-t

M1orT? (2.82)
(L-12)r (2.83)

Yukaridaki denklem ciftlerine asagida belirtilen adimlarla bazi matematiksel islemler
uygulandiginda S-parametreleri cinsinden malzemenin yansima (I"), gecme
katsayilar1 (T ') ve fiziksel parametreleri (¢, , 4, ) elde edilmis olur.

Ilk olarak, (2.82) ve (2.83) denklemlerinin toplamini ve farkini aldigimizda;

T+I-IT(T+T)

S11 + S21 = 1_12T2 (2 84)
T-T+IT(T-T
Su—Su= 1_1_,21& ) (2.85)

Bulunur. Bu (2.84) denkleminden (2.85) denklemini ¢gikardigimizda;

21-T2)r
28, ="
1-T°T (2.86)

ve son olarak (2.84) denklemi ile (2.85) denklemini ¢arptigimizda;

§2 _g2 =H
S B o (2.87)
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denklemlerini elde etmis oluruz. Buradan malzeme ylizeyinden yansima katsayisi
icin (2.86) ve (2.87) denklemleri kullanilarak K varsayimi ile asagidaki matematiksel
islemler yapildiginda;

_ 1- (3221 - S121)

« 25,
C1-TT2-T24r? T2A-T?)+(-T2) @-T?)r?+1) 288
"= -t r  2@-Tr 2-T? (2.88)
K=1+1‘2

2

ifadesi elde edilir. Bu ifadeden yansima katsayisi asagidaki denklemden elde edilir:

[?-2KI'+1=0 (2.89)

Bu ikinci dereceden denklemin ¢oziimii iki degerli olup,I" <1 kosulunu saglayacak

sekilde yansima katsayis1 (2.90) denklemi ile bulunur:

r=K=+JK?-1 (2.90)

Yine NRW algoritmasi yoluyla malzemenin ge¢me katsayisin1 bulmak igin (2.84)
denkleminden (T ) ¢ekilerek, ge¢me Kkatsayisi ifadesi yansima katsayisi ve S

parametreleri cinsinden bulunmus olur:

S;p+5, =X
W T +T-TT(T+T)_ (T+0)A-IT) _(T+0)
1-1°T? 1-TT)A+TIT) (@+IT)
X+XIT=T+T
XIT-T=I-X (2.91)
T-X _ X-T
TXC-1 1-XT

T= (S11+S,)-T
1-(S +S,)r
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2.4.3. NRW algoritmasi ile fiziksel parametrelerin hesabi

NRW algoritmas1 yoluyla yansima (I'), ge¢me Kkatsayilar1 (T ) cinsinden

malzemenin fiziksel parametreleri, dielektrik gegirgenlik (&,) ve manyetik

gecirgenlik ( z, ) degerleri agagidaki matematiksel islemler yapilarak hesaplanir.

Denklem (2.18)’den /¢, ifadesi gekilirse;

V1 = VoV HE,

V1
— =AM E
Yo (2.92)

71
& =——
\/_ 70 \//u_r

elde edilir. Denklem (2.56)’da (2.92) denklemi yerine yazildiginda;

o 1+T

s 1-T

r

_ (0 (14T (2.93)
JZ—JZ[l rj Vo e (1—r)

ﬂr:ﬁ.(lij
Vo \1-T

bulunur. Manyetik gegirgenlik ifadesi (2.93) denkleminde bulundugu gibi olur.
Denklem (2.18)’den \/,u—r ifadesi ¢ekilip, denklem (2.56)’da yerine yazildiginda

elektriksel gecirgenlik ifadesi de yansima Kkatsayilari cinsinden asagidaki gibi

hesaplanmais olur:

a4, 1+T

P 1-T

r

\/g_r:\/ﬂ—r.(l—rj: 4 .(1—Fj (2.99)

1+T 70'\/8_r 1+T

gr:ﬁ(l—_rj
Vo \1+T
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Yukaridaki y, boslugun yayilma sabiti olup, (2.19) kosulu geregince y, =i27z/4,
iken, malzeme igerisindeki y, yayilma sabiti ise (2.51) denklem ¢iftindeki malzeme

icerisindeki ilerleme katsayis1 T = e ifadesinden cekilerek asagidaki gibi bulunur:

1 (2.95)
7)

In(1/T) (2.96)

Bu ifadede T birden fazla degere sahip karmasik sayidir, dolayisiyla y, birden fazla

degere sahiptir. T karmasik uzayda kendini tekrar edecek sekilde kutupsal
koordinatlarda yazildiginda asagidaki gibi ifade edilir:

T =[Tle” (2.97)

Buradan dikdortgensel dalga kilavuzuna wuygun olarak koordinat sistemi
belirlendiginde malzeme igerisinde ilerleyen dalganin ilerleme katsayis1 y; asagidaki

gibi hesaplanir:

(2.98)

InL/T|) .(2mn-
- (dl I)ﬂ(m; ¢

j =>n=0+1+2,...
Burada (2.98) denkleminin gercek kismi tek degere sahiptir, ama sanal kismi birden
fazla degere sahip olabilir. ilerleme katsayisi ifadesi daha dnce denklem (2.20) de
tamimlandig1 sekliyle ele alindiginda, y =a+ jF ifadesindeki £ faz sabiti olup,
(2.23) denkleminden de goriilecegi lizere S =27/ Adegerine sahiptir. Buradan yola
cikarak bir benzetme yaptigimizda, (2.98) denklemiyle buldugumuz malzeme
igerisinde ilerleyen dalganin ilerleme katsayisinin sanal kismi faz sabitine karsilik

gelmektedir. Gerekli matematiksel islemler yapildiginda faz sabitinin numunenin
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kalinligina ve gonderilen elektromanyetik sinyalin dalga boyuna bagli ifadesi

asagidaki gibi elde edilmis olur [109].

d (2.99)

n =0 degeri i¢in numune kalinlig1 dalga boyundan kiigiik ise (d < 4,), malzemenin
manyetik gegirgenlik (g, ) ve dielektrik gegirgenlikleri (¢,) tek degerlere sahip
olurlar. Sayet numunenin kalinligi dalga boyundan biiyiik ise n i¢in uygun deger

secilmelidir [11,83-87]. Boylece malzemenin fiziksel parametreleri (2.99) kosuluna

uygun olarak (2.93) ve (2.94) denklemlerinden hesaplanabilir [159].

2.4.4. Yansima kaybi (Reflection loss) hesabi

Dikdértgensel dalga kilavuzuyla iletim hatt1 teknigi kullanilarak 6lgiilen numunelerin
yansima kayb1 hesabi icin NRW algoritmas1 kullanilmistir. NRW algoritmasina gore
network analizérden okudugumuz S-parametreleri kullanilarak ilk adimda yansima
ve gecme katsayilart hesaplanmakta ve bu katsayilar kullanilarak malzemenin
fiziksel parametreleri olan elektriksel ve manyetik gecirgenlik katsayilar1 matlab da
yazilan NRW hesaplamalar1 sonucunda elde edilmektedir. Son olarak malzemenin
yansima kayb1 (RL) hesabi ise yine isletilen NRW algoritmasi sonucunda elde edilen

fiziksel parametrelere bagli olarak hesaplatilmaktadir.

Iletim hatt1 6l¢iimii neticesinde elde edilen RL deneysel olarak;

RL =20Logll—S2 S/ (2.100)

ifadesinden elde edilir. Tek katmanli Elektro manyetik radyasyon sogurucu malzeme
(EMARSOM) ile kaplanmis sogurucu metalik malzemenin empedansi ise elektriksel

ve manyetik gecirgenlik katsayilar1 kullanilarak asagidaki gibi bulunur:
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y7, .21
Z, =Z, |—tanh|| —j— |fd
170, K J c) ”fgr} (2.101)

Bu hesaplanan empedans ifadesi kullanilarak teorik RL hesaplanabilir [83, 102].

Z,-7,

RL =20 Log
Z, +Z,

(2.102)

Yukarida buldugumuz (2.102) denklemi ile elektriksel ve manyetik gegirgenlikleri
bilinen malzemelerin yansima Kaybi (RL) hesaplamalari teorik olarak elde edilmis
olur. Ayrica NRW algoritmasi1 kullanilarak farkli kalinliklar i¢in deneysel ya da
teorik yansima kaybi hesabi yapilabilecegi gibi, ¢ok katmanli kompozit malzemeler

icin de yansima kayb1 hesaplamalari ¢esitli modellemelerle yapilabilir.



BOLUM 3. MiKRODALGA SOGURUCU MALZEME URETIMi

3.1. Manyetik Nanotozlar

1950’lerden bu yana elektromanyetik radyasyon sogurucu malzeme arastirmalarinda
oldukga sik kullanilan Hekzagonal ferritler; yiiksek, koersif alan ve manyetik
gecirgenlige sahip olmalarmin yani sira yiiksek manyetokristal anizotropileri
nedeniyle kalici miknatislar, kayit ortami, mikrodalga cihazlar gibi daha pek ¢ok
alanda da kullanilmaktadirlar [106]. Ferrimanyetik malzemelerden olan hekzagonal
ferritler sert manyetik malzemelerden olup, kristal yapisinin 6zelligine gore 6 farkli
hekzagonal ferrit grubuna ayrilirlar. Bunlardan 6zellikle M ve U tipi hekzagonal
ferritler elektromanyetik parazit kalkan gelistirme, radar sogurucu malzeme ve

savunma sanayi teknolojisi arastirmalarinda yaygin olarak kullanilmaktadir [80].

Son zamanlarda yapilan c¢aligmalarda kristal yapisinin  kararlihigi, GHz
mertebelerindeki frekans araliklarinda dielektrik ve manyetik kayba sahip olmas1 ve
manyetik soguruculuk 6zelliklerinden otiirii M-tipi hekzaferritler tercih edilmektedir
[105, 107].

M-tipi hekzaferritler, MFe120;9 (M = Ba, Sr, Pb) genel formiiliiyle ifade
edilmektedirler. Birim molekiilinde spinel (S = FegOg™) ile hekzagonal (R=
MFe6011'2) yapilarin olusturmus oldugu iki formiil {initesi barindiran bloklarin
ardisik tekrar1 seklinde (SR) olugsmakta olan hekzagonal yapidaki katmanlar ¢ ekseni
boyunca kendilerini 180° dondiirerek (RSR*S*) konumlanmuslardir [108] (Sekil.3.1).

M tipi hekzaferritler ¢ ekseni lizerinde tercih edilmis hekzagonal magnetokristal
anisotropiye sahiptirler. Demir iyonlarinin manyetik spinleri ¢ eksenine paralel yada

antiparalel yonelmekte olup, kristallografik yapida Fe*® iyonlarmmn iigii oktahedral

(12k T, 4f, 1 ve 2aT), biri tetrahedral (4f;{ ), ve digeri trigonal-bipiramidal (2b T)
olacak sekilde konumlanmisglardir [80,108,114].
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Sekil 3.1. M tipi BaFe;,01 kristal yapist: Ba™ (™), 0 (®) ve Fe* (®)

Yapilan arastirmalardan hekzaferritlerin gesitli dielektrik katkilama (TiO2) ve
polimer kaplanmasiyla (PANI, PPy vb.) veya farkli ozelliklerde kompozit
olusturulmasiyla istenilen frekanslarda kullanilmak iizere RAM malzemeler elde
edilebilecegi goriilmistiir. Elde edilen hekzaferrit nanoparcaciklarin biiyiikliigiine,
sinterleme sicakligina bagli olarak 5-20 GHz gibi yiiksek frekanslarda ytiksek
yansima kayiplart (Reflection Loss) kaydedilerek radyasyon sogurabildikleri
belirlenmigtir [112].

Polianilin  (PANI, -CgH4-NH-CgH4-NH) iletken bir  polimer olup, kolay
sentezlenilebilirligi, iletkenliginin kontrol edilebilmesi gibi ozellikleriyle dikkat
cekmektedir. Tiim bu 6zellikleriyle son yillarda gergeklestirilen mikrodalga sogurucu
malzeme arastirmalarinda sik¢a kullanilmaktadir [80]. Literatiirde denenmis PANI
kapli nanopargacik kompozitlerin boyutlar1 yaklasik olarak 200 nm civarinda olup,
BaM miktarina bagli olarak kompozitteki PANI miktar1 artmakta ve beklenilecegi
gibi bu artis kompozit malzemenin Ms degerini diisirmektedir. Cesitli kalinliklarda
PANI kaplanmis tabakalarda, hesaplanan yansima kaybi frekansinin ise 7-16 GHz

arasindaki bolgede degistigi goriilmiistiir [116]. Ancak, bu durum kompozitin sert

manyetik dogasini degistirmemistir [117].
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3.1.1. BaM hekzaferrit nanotozlarin iiretimi (Sol-Jel yontemi)

Tezin 6nemli bir boliimiinii olusturan Ba-hekzaferrit (BaFe;,019) nanopargaciklari
Sol-Jel metoduyla hazirlanmistir. Ba-hekzaferrit (BaFe;2019) nanotozlarina, ¢esitli
dielektrik soguruculuk o6zelligi olan malzemelerin karistirilmasiyla ve manyetik
soguruculuk ozelligini veren farkli polimerlerle kaplanilmasiyla en genis frekans
araliginda maksimum sogurucu 6zelligine sahip olan nanokompozitler elde edilmeye

calisilmigtir (Tablo 3.1).

Bu ¢alisgmada manyetik ve elektrik dipol olarak sirasiyla Ba-hekzaferrit (BaFe;,019)
ve TiO,, iletken polimer olarak ise PANI ve PPy kullanilmistir. Bu hazirlanan
nanokompozitlerin yapisal, morfolojik, manyetik ve mikrodalga sogurma 6zellikleri
XRD, TEM, FT-IR, VSM ve VNA teknikleriyle incelenmistir.

BaFe;2019 Ve TiO, kompozitleri Sol-Jel metoduyla hazirlanmistir [12-28,146]. TiO;
koloit(sol) ve BaFe;;059 koloit sentezi igin ilk olarak TiO,, tungusten karbiir
kavanozlarda Retsch PM-400 model planetary-ball mill kullanilarak bilyeli
degirmende ogiitiilerek hazirlanmigtir. Molar oranimin 1:12 oldugu Baryum nitrat ve
ferik nitrat 60 °C lik etilen glikol de sitrik asit eklenerek ¢ozdiiriilmiistiir. pH
degerini 7 ye ayarlamak i¢gin etilendiamin eklendikten sonra 6nciil koloit BaFe;,019
bigcimlenmeye baslamistir. Konsantrasyonlarmma gore %0.7, %3.5 ve %12.5
agirliklarinda {i¢c karmasik koloit hazirlanmis, 80 °C de viskoz jel olusuncaya kadar
buharlastirildiktan sonra, etiivde kurutularak doviilmiistiir. Ardindan, 800-1200 °C
arasinda kiil firinda kalsinlenip, 6giitiillerek toz haline getirilen kompozit nanotozlar

desikatorde bekletilmistir.

Son asamada ise, PPy-PANI-BaFe;,015-TiO, nanokompozit tozlarin elde edilmesi
icin belirli oranlardaki BaFe;,010.TiO, nanopargaciklari, 1 mL polipirol (PPy) veya
polianilin (PANI) polimeri igceren 35 mL lik 0.5 M HCI ¢ozeltisine eklenerek
ultrasonik titresicide oda sicakliginda 120 dakika karistirilarak kati-jel ¢ozeltisi
haline getirilmistir. Sonrasinda 3.5 gr APS (amonyum persiilfat), 0.5 M HCI
cozeltisinin 20 mL lik kismina yavasca damlatilarak eklenerek, oda sicakliginda
ultrasonik banyoda nanotozlarin polimerlesmesi saglanmistir. Filtrelendikten sonra

elde edilen kompozit tozlar de-iyonize su ve etanol ile yikanip, 50 °C de 24 saat
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boyunca vakum altinda tutulduktan sonra PPy-BaFe;,019-TiO, ve PANI-BaFe;,019-
Ti0O, nanokompozitler sentezlenmistir (Sekil 3.2).

Hss
Ba/Tns 220

24 /o3/ 200

Sekil 3.2. TiO; karigimli PANI ve PPy kaplanmis BaM nanotozlar.

Hazirlanan saf Ba-hekzaferrit (BaFe;2019) nanotozlari ile Tablo 3.1 de verilen
oranlarda TiO; karistirilmis BAM nanopargaciklarinin mikrodalga sogurmasi, iletken
polimer kaplanmis ve kaplanmamis olma durumuna uygun olarak hazirlanip 8.2-18

GHz arasindaki frekanslarda incelenmistir.

Tablo 3. 1. PANI ve PPy kapli nanotozlarin BaM-TiO, karisim oranlari.

PANI-BaFe;;015-TiO, (BT Serisi) PPy-BaFe;,019-TiO, (AB Serisi)
Kombinasyonu  Oram Numune Kombinasyonu  Oram Numune
Kodu Kodu
BaM-TiO, 1-1 BT11 BaM-TiO, 1-1 All
BaM-TiO, 1-2 BT12 BaM-TiO, 1-2 Al2
BaM-TiO, 2-1 BT21 BaM-TiO, 2-1 A2l
PANI-BaM-TiO, 1-1 P-BT11 PPy-BaM-TiO, 1-1 B11
PANI-BaM-TiO, 1-2 P-BT12 PPy-BaM-TiO, 1-2 B12
PANI-BaM-TiO, 2-1 P-BT21 PPy-BaM-TiO, 2-1 B21

Bu malzemelerin polimer, epoxy resin gibi bir matris igerisinde hazirlanmasiyla
elastik bir yap1 elde edilerek bu yap1 daha sonra mikrodalga 6l¢iimlerin de istenilen
tekniklere uygun olarak sekillendirilip (Sekil 3.3-3.4), gerekli yansima-iletkenlik

sogurma Ol¢iimleri Sekil 3.5 de ki deney diizenegi kullanilarak alinabilmistir.
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mi

Sekil 3.3. Toz numunenin 6l¢iim 6ncesi dalga kilavuzu penceresine tam olarak yerlestirilmesi.

Sekil 3.4. Mikrodalga 6l¢iim 6ncesi hazirlanan numunelerin resmi

Sekil 3.5. Dalga kilavuzu teknigi 6l¢iim resmi
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3.2. Nanometal Kaph PAN Kompozitler - BEZLER

Radar sogurma teknolojisine uygun olarak tiretilmesi diistiniilen farkli 6zelliklerdeki
malzeme ve nanometal kaplanmis tekstil fiberleri gibi kompozit malzeme gelistirme
caligmalar1 geregince, bu ¢alismada 2 mm kalinlikli poliakrilinitril (PAN) bezler; Ni,
Co ve bunlarin karigimimdan (NigsC0ps) olusan banyolarda nanometal ile
kaplanmistir. RAM malzemelerin hazirlanmasindaki avantajlarindan 6tiirii kaplama
teknigi olarak akimsiz metal kaplama (electroless metal deposition) metodu

secilmistir.

Yiiksek yansiticilik 6zelligine sahip olan metal malzemeler yaygin olarak ‘Kalkan
Malzemeler’ olarak bilinmektedirler. Kompozit malzeme teknolojisi uygulamalarin
da, parazit kalkan ve elektromanyetik radyasyon (EMR) sogurma o&zelliklerini
iyilestirme amaciyla malzemedeki i¢ yansimalarla elektromanyetik soguruculugu
arttiric1 bazi degisik kompozit matris tasarimlart kullanilmaktadir [65-68]. Bu yapilar
da etkin soguruculuk, ferromanyetik malzemeler, ferro-elektrikler, ferritler [118],
metaller ve iletken karbon pargaciklar veya filmler [119] gibi ¢esitli 6zelliklerdeki
ara-yiiz dolgu malzemeleri kullanilmasiyla saglanabilmektedir. Buradaki ferrit
yapilarin dezavantaji ise yalniz belirli frekanslarda elektromanyetik sogurma

rezonansina sahip olmalaridir.

Elektromanyetik parazit kalkan olarak tasarlanmasi diisiiniillen malzemelerden
fiberlerin organik temelli iletken polimerlerin polimerlesme asamasinda cesitli
metallerle  kaplanmasiyla  malzemelere iletkenlik  6zelligi  kazandirilip,
elektromanyetik kalkan olarak kullanimi son zamanlarda yaygmn olarak
arastirllmaktadir  [76,120]. PAN  [121,122], PPy, PANI [123], PPy-
PMMA(Polimetametilakrilat) kompozitleri [124], PVP (Polivinilpayrilidon) [125] ve
PVA (Polivinilalkolkoasetat) [126] ile olusturulmus kompozitler bunlardan
bazilaridir. Bu amacla akimsiz kaplama metodu diisiik maliyet, diisiik sicaklik
ozelliklerinden oOtiiri  metal igeren plastik veya tekstil kompozitlerinin

hazirlanmasinda yaygin olarak kullanilmaktadir [127].

Polimer iizerine nanometal kaplanmis kompozit yapilarda tim EM dalga
kaplamalardaki pargaciklar arasi yansimalar yoluyla soniimlenmekte ve bu sekilde

sogurucu ve perdeleyici olarak kullanimi miimkiin olabilmektedir. Ayrica polimer
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yapt kullanimi, gelen ve gegen EM dalgalarin ortamlar arast empedans uyumunda
onemli bir rol oynamaktadir. Bunlarinda 6tesinde, hem polimer hem de metalin
birlikte kullanimi mekanik agidan birgok avantaj saglamaktadir. Ilk olarak,
nanometal kullanimi nano-boyutlu kompozit uygulamasinda tiim fiber yiizeyinde
homojen bir yapt olusumunu saglamaktadir. Polimer ise esnek dogasi ve kolay
islenebilirligiyle oldukca tercih edilen fonksiyonel bir malzemedir. Polimer {izerine
nanometal kaplanmis kompozit tekstil yapilarda ise tiim EM dalga tabakalardaki
parcaciklar arasi yansimalar yoluyla soniimlenmekte ve bu sekilde sogurucu ve
perdeleyici olarak kullanimi miimkiin olabilmektedir. Iletken polimerler sahip
olduklari mekanik &zelliklerin yani sira, nanometal ve metal fiber ortamlar1 arasinda
ki uyumsuzluk problemlerini Onleyici ozelligiyle de sogurucu ve perdeleyici
kompozit yapilarda c¢okca kullanilmaktadir [148, 149]. Kimyasal o6zellikleri ve
ayarlanilabilir fiziksel 6zelliklerinden dolayr PAN larin kullanimlart diger iletken

polimerlerin kullanimindan daha yaygimndir [150, 151].

Polimer yiizeyinin istenilen metallerle kaplanmasin da kimyasal buhar biriktirme
(CVD), sigratma (Sputtering) [152, 153] ve akimsiz kaplama [120, 155-158] gibi pek
cok metot kullanilmaktadir. Tiim bu teknikler arasinda akimsiz kaplama metodu,
metal ¢ekirdeklerinin polimer yiizeyinde rastgele bir kristal ve elektronik yapida
biliylimesi 0Ozelligine ve ayrica metal adaciklarinin rastgele yerlesmis oldugu
manyetik anizotropiye sahiptir. Tiim bunlara ek olarak, metalik yapilar polimer
ylizeyinde nano boyutlardan mikro boyutlara ulasan genis bir aralikta bliyiimekte ve
bu olusum farkli elektronik ve manyetik etkilesmelere yol agcarak malzemenin genis
frekans bandinda sogurucu ve perdeleyici 6zellik kazanmasina katki saglamaktadir.
Tiim bu o6zelliklerinden dolayr PAN bezlerin kaplanmasinda akimsiz metal kaplama
metodu tercih edilmistir. Bu metotla Ni, Co ve Nips5C0g5 metalleri polimer yiizeyinde
indirgenme reaksiyonuyla biriktirilebilmektedir [120, 155-158] (Sekil 3.13).

Ozellikle manyetik metal olan Ni ve Co kaplanmis PAN kompozitlerin 20 GHz izeri
frekanslarda -20 dB den daha diisiik gecgirme Ozelligine sahip olduklar1 ve bu
frekanslarda calisabilecek iyi bir mikrodalga kalkani olarak kullanilabilecegi
belirlenmistir. Ayrica Ni ve Co kaplanmis bez kompozit malzemelerin ¢oklu katman
kompozisyonuyla malzemelerin parazit kalkan verimliligi daha da arttirilarak genis

frekans 6l¢timlerinde 70 dB degerine ulagilmistir [120].
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Bizim yaptigimiz bu caligmada ise, mikrodalga sogurucu metalik malzemelerin
hazirlanmasinda, hammaddesi PAN olan fiber, iplik ve bu ipliklerden Oriilmiis
polimer bezler Co, Ni, metalleri ve bunlarin alasimlariyla akimsiz metal kaplama
teknigi kullanilarak kaplanmistir. Kaplama malzemesi olarak, yiiksek kararlilik ve
kolay kaplanabilme Ozelliklerinin yani sira, manyetik ve iyi iletken 6zeliginden
dolay1 Co, Ni metalleri se¢ilmistir [128]. Sonrasinda ise, kristal, ylizey ve manyetik
ozelliklerin yan sira 8.2-18 GHz band daki mikrodalga soguruculugu incelenmistir.
Ve sonug¢ olarak, kaplamalarin zaman bagmliligt ve bunlarin malzemenin
soguruculuguna olan etkisi tespit edilmis, Ni, Co ve bunlarin karigimiyla elde edilen
metal kompozitlerin etkin maksimum soguruculugunu veren en uygun kaplama

siiresi belirlenmistir.
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Sekil 3.6. Fiber nanometal kaplanma siireci.

3.2.1. Nanometal malzeme iiretimi (Akimsiz metal kaplama)

Akimsiz kaplama metodunda metal yap1 liretimi metal iyonunun indirgenmesine
dayanmaktadir. Bu indirgenme reaksiyonu sonucu iiretilen elektronlar kaplanan
ylizeyde c¢ekirdeklenmis metal iyonlarina ulasarak burada biiylimeye baglar.
Oksitlenme-indirgenme reaksiyonu malzemenin katalitik yiizeyinde olur. Bu yiizey
metallerin ¢ekirdeklenme kismini barindirir. Akimsiz ¢dzeltilerin ¢ogu sivi oldugu
icin depozisyon sicakligi 100°C asmaz. Sekil 3.7 de bu kaplama teknigi igin

tasarlanmis banyo tertibati goriilmektedir.
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Sekil 3.7. Akimsiz metal kaplama teknigi i¢in kullanilan deney diizenegi.

Akimsiz kaplama metodu temel olarak, ii¢ farkl1 banyolama siireci, kaplama oncesi

ve sonrasi islemler olmak tizere bes asamadan olusur.
1) Temizleme (Pre-treatment)
2) Hassaslastirma (Sensitization)
3) Aktiflestirme (Activation)
4) Kaplama (Deposition)
5) Son islem (Post-treatment)

Kaplamanin kalitesi banyo sicakliklarina, pH degerlerine ve banyoda kalma siiresine

bagl olarak etkinlik gostermektedir.

Bu ¢alismada mikrodalga sogurucu 6zelligi kazandirilmak i¢in kaplama malzemesi
olarak, PAN bezler ve fiberler kullanilmistir (Sekil 3.8). %100 Polyester bezler 9,5
cm X 9,5 cm boyutlarinda kesilerek kaplama siireci i¢in Onceden hazirlanmistir.

Kaplama 6ncesi PAN Bez ve fiberlerin goriiniimii sirasiyla Sekil 3.8 deki gibidir.
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Sekil 3.8. Kaplama oncesi PAN bezlerin ve fiberlerin goriiniimii.
1) Temizleme siireci:

On temizleme asamasinda kaplanacak malzeme iyonik olmayan bir deterjanla (pH:7)
yikanir, sonra ultrasonik banyoda ethanol ortaminda 10 dk kadar tutulur, son olarak
deiyonize su ile bolca yikanarak Memmert marka firinda 40 °C de kurutulur, bdylece

malzeme sanayi kirlerinden arindirilmis olur.

Sekil 3.9. Ultrasonik banyo sistemi ve kurutma sistemi.

Ultrasonik banyo da, kaplanacak malzemenin ilmeklerine veya kdselerine sikismis
parcaciklarin temizlenebilmesi i¢in, Sonorex Super 10 P model ultrasonik cihazin
irettigi yiiksek frekansli ses dalgalari, beherin igerisindeki temizleyici alkolii
(Ethanol) sikistirip, salindirir. Bu salinim sirasinda binlerce kii¢lik baloncuk olusur.
Olusan baloncuklar sikisma sirasinda ¢okerler, bu ¢okme neticesinde olusan kuvvet
alt-tas tizerindeki kirlilikleri yiizeyden uzaklastirir. Bu sekilde malzeme yiizeyinin

temizlenerek aktiflesmesi saglanmis olur (Sekil 3.9).
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2) Hassaslastirma siireci:

Hassalastirma asamasinda SnCl, ( Kalay kloriir ) ve HCI ¢ozeltilerinden hazirlanan
banyo kullanilir (Sekil 3.10). Bu asamada kaplanacak malzeme yiizeyinde kimyasal
baz1 baglar koparak bag yapmaya hazir hale getirilir.

Sekil 3.10. Hassaslastirma banyosu.

3) Aktiflestirme siireci:

Bu asamada metal ¢ekirdeklenmesini saglayacak olan ve ¢ok aktif metal olan PdCl;
kullanilir. Bu banyonun uzun siireli kullanilmasi i¢in yardimci olarak HCI

(Hidroklorik asit) ve H3BO3 (Borik asit) kullanilir (Sekil 3.11).

Sekil 3.11. Aktiflestirme banyosu.

4) Kaplama siireci:

Kaplama asamasinda ise kaplanacak metal veya metallerin tuzlari, NaOH ve bazi
ticari ¢okmeyi engelleyen kimyasallarla hazirlanir (Sekil 3.12). Hazirlanan bu
banyoda bulunan metal veya alasim tuzlarindan Ni, Co metalleri ve NigsC0q 5 alagimi

bu caligmada denemis olup, en verimli kaplama stiresi ve kosullar1 belirlenmistir. Bu
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numunelerden 6zellikle %100 poliakrilik igeren iplikten 6rtilmiis (OA1 kodlu) bezin
daha iyi ve homojen olarak metal kaplandig: tespit edilmistir. Bu agama sonrasinda

kaplanan malzeme bolca saf su ile yikanarak son asamaya gegilmistir.

Sekil 3.12. Kaplama banyosu.

5) Son islem:

Son asama da ise Sekil 3.13 de gosterilen nanometal kaplanmig PAN kompozitlerin
oksitlenmesini engellemek veya geciktirmek i¢in kaplanmig malzemeler molekiiler

agirhigr diisiik bir polimer banyosuna daldirildiktan sonra kurutulur.

Sekil 3.13. Kaplama sonrasi PAN bezlerin ve fiberlerin goriinimii.
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Bu c¢alismada kaplama siireleri ve kaplama malzemeleri gibi belirli parametreler
degistirilerek parazit kalkan verimliligi 6zelligini arttiric1 etkin kaplama malzemesi
belirlenmistir. Kaplama siiresi arttikga aktivasyon asamasmin verimliligine bagl
olarak malzemenin ilk etapta daha yogun kaplandig:1 fakat belirli bir siire asiminda
manyetik Ozelliklerini tamamen yitirip, metalik karakter sergiledigi belirlenmistir.
Farkli stirelerde kaplanmis malzemeler i¢in Tablo.3.2 deki sekliyle bir kodlama

yapilmustir.

Tablo 3.2. PAN bezlerin Ni, Co ve NigsC0q 5 kaplama kosullari.

Ni Co Ni-Co
Kaplama  Malzeme Kaplama Malzeme Kaplama Malzeme
Stiresi Kodu Stiresi Kodu Stiresi Kodu
(dk) (dk) (dk)
0,5 OA2 2 OA24 15 OA54
1 OA3 2,5 OA25 2,5 OA55
15 OA4 3 OA26 3,5 OA56
2 OA5 3,5 OA27 4,5 OA57

Bezlerin ylizey yapist ve morfolojisini belirlemek i¢in XRD, SEM ve TEM d6lgiimleri
almarak analizleri yapilmistir. Manyetik Ozelliklerini incelemek icin ise oda
sicakliginda VSM o6lglimlerine bakilmistir. Bezlerin Mikrodalga analizleri i¢in ise,
8.2-18 GHz araligindaki X ve P band da dikdortgen dalga kilavuzlari yardimiyla
iletim hatt1 teknigi kullanilarak Network analizor de Slglimler alinmistir. Sacilma
parametrelerinden yansima (S11) ve geecme (S21) sacilma parametrelerinin
kullanilmasiyla elde edilen yansima (R) ve gecme (T) katsayilarindan, malzemelerin
sogurma (A) ve parazit kalkan verimliligi gelistirilen ¢esitli yazilim programlari
araciliyla hesaplatilip gerekli analizler yapilmistir. Ayrica, malzemenin dielektrik ve
manyetik gecirgenlik Ozellikleri ve yansima kaybi degerleri NRW algoritmasi
kullanilarak yazilan matlab yazilim programlari ile hesaplatilarak gerekli inceleme ve

analizler yapilmstir.



BOLUM 4. YAPISAL KARAKTERIZASYON VE MiKRODALGA
SOGURMA OLCUMLERI

Bu boliimde hazirlanan hekzaferrit kompozit nanopargaciklarin ve metal kaplanmig
polimer bez kompozitlerin yapisal 0Ozellikleri X-iginlar1 kirinim metodu ile
molekiilerdeki atomlar aras1 bag titresimleri, Fourier doniistiiriilmiis kizilGtesi
spektrumu ile morfolojik ozellikleri Taramali elektron mikroskobu ve Gegirmeli
elektron mikroskobu cihazlariyla, manyetik o6zellikleri ise Titresimli Ornek
manyetometresi ve son olarak bu ¢alismanin temelini olusturan mikrodalga yansitma
gecirme ve sogurma Ozellikleri Vektorel network analizor cihazlari kullanilarak

gerekli 6l¢lim ve analizler yapilmistir.

Nanotozlarm kristal boyutlari ve faz kirinimlart X-Isinlart kirinim metodu ile Rigaku
Smart Lab XRD Diffractometer marka cihazi kullanilarak 40 kV ve 35mA (Cu-K,)

da 10-70° de taranarak elde edilen XRD verilerinden belirlenmistir.

Molekiillerdeki atomlar arasi bag titresimlerini analiz etmek igin, Perkin Elmer
Spectrum BX-IR model Fourier Doniistliriilmiis Kizilotesi Spektrumu (FTIR -
Fourier Transformed Infrared) cihazi kullanilmistir. Olgiimler 4000 ile 400 cm™

dalga sayis1 araliginda KBr palet referansli yapilmistir.

Isisal kararlilig1 termogravimetrik analiz metoduyla (TGA, Perkin Elmer Instruments
model, STA 6000) saptanmistir. TGA termogramlart 5 mg lik toz numune i¢in, azot
atmosferi altinda en az 10°C lik sicakliklarla 1isitilarak 30°C-800°C araliginda

kaydedilmistir.

Nanotoz numunelerin  manyetik karakterizasyonlari, VSM-numune titresim
manyetometresiyle (Quantum Design PPMS 9 T) oda sicakliginda 15 kOe alan
uygulayarak yapilmistir. Elde edilen histeresizlerden Doyum miknatislanmasi (Ms),

Koersif alan (Hc) ve Kalict miknatislanma degeri (Mr) tespit edilmistir.
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Nanopargaciklarin sahip olduklari ylizey yapist ve morfolojisi Taramali Elektron
Mikroskobu yontemiyle Field Emission Gun JEOL 6335F modeli kullanilarak
incelenmistir. Bunun i¢in, SEM resimleri alinmadan 6nce toz numuneler 2 dk siire ile

10mA akim altinda altinla kaplanmustir.

Nanopargaciklarin biiyiikliik ve morfolojisini belirlemek i¢in kullanilan diger bir
yontem ise Yiiksek ¢oziintirliiklii Gegirmeli elektron mikroskobudur. Bu teknik i¢in
JEOL JEM 2100 mikroskobu kullanilmistir. Bu yontemde alkol ile seyreltilen toz
numuneler TEM 1zgara iizerine damlatilarak kurutulmaya birakilmig sonrasinda

TEM resimleri kaydedilmistir.

Nanoparcaciklarin  mikrodalga sogurma Ozellikleri vektorel network analizor
cihaziyla dalga kilavuzlar1 kullamlarak iletim hatt1 teknigiyle incelenmistir. % 30
oraninda parafin ile karistirilarak hazirlanan nanotozlar X ve Ku band igin 9.5 x 15.5
mm? boyutlarinda ve belirli kalinliklara uygun olarak kullanilan bakir pencereler
icerisine pliriizsiiz bir ylizey saglanmas1 kosuluyla sikistirilarak dalga kilavuzlariyla
baglantis1 yapilmistir. Boylece malzemelerin sag¢ilma parametreleri (S11, S22, S21,
S12) HP PNA E8364B marka Network analizor cihazindan kaydedilerek, bu
parametrelerden gerekli yansima (R), gegme (T), sogurma (A), parazit kalkan
verimliligi hesaplamalar1 yapilmistir. Bu hesaplamalarin  yan1 sira bu tez
caligmasinda ayrica NRW teknigi kullanilarak malzemelerin fiziksel parametreleri,

dielektrik (&,) ve manyetik gecirgenlik (g, ) degerleri ve Yansima kaybi

hesaplatmalar1 matlabda gelistirilen yazilim programlariyla elde dilmistir.
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4.1. Polianilin (PANI) Kaph BaM Nanotozlar (BT Serisi)

Tezin bu kisminda yer alan BT Serisini kapsayan bu c¢alismada nanotozlar
iretilirken, manyetik ve elektrik dipol olarak sirasiyla Ba-hekzaferrit (BaFe;2019) Ve
TiO,, iletken polimer olarak ise PANI kullanilmistir. Bu hazirlanan
nanokompozitlerin yapisal, morfolojik, manyetik ve mikrodalga sogurma o6zellikleri

XRD, TEM, VSM ve vektorel network analizor teknikleriyle incelenmistir.

4.1.1. XRD Analizi

BT Serisine ait numunelerin X-1s1m1 kirinim desenleri Sekil 4.1 de gosterilmistir.
Burada Sekil 4.1.a saf M-tipi Baryum Hekzaferrit (BaM) i¢in Sekil 4.1.b ise PANI
kapli BaFe;2010-TiO, nanopargacik kompozitlerine ait XRD desenleridir.
Gozlemlenen piklerin tiimiiniin BaFe1,019 (JCPDS No. 84-0757) yapisina ait
standart XRD pikleriyle uyumlu oldugu ve ayrica Sekil 4.1.c ve Sekil 4.1.d deki
piklerin standart TiO, (JCPDS No. 84-1285) pikleriyle tam bir uyum i¢inde oldugu
tespit edilmisgtir.

*  TiO,99-100-4701

d) P-BT12

M ¢) P-BT11
M
o
=
<

Siddet (a.u)

a) pure BaM

10 20 30 40 50 60 70
20 (derece)

Sekil 4.1.a) Saf BaM ve PANI kaplanmus, b) P-BT21, c¢) P-BT11 ve d) P-BT12 nanopargaciklarina ait
XRD desenleri.
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Bir de bu XRD desenlerinde polimer matristeki ferrit parcaciklariyla diizenlenmis
nanopargacik kompozitlerdeki BaFe;2019 ve TiO; pikleri gézlemlenmistir. Sekil
4.1.b-d lerdeki 206=20 civarindaki pik matristeki PANI den kaynaklanmaktadir. Sekil
4.1.b, P-BT21 deki TiO, piki yogunlugun ¢ok diisiik olmasindan dolay1 zor
gozlemlenebilmektedir. M-tipi hekzagonal baryum ferritlerin yani1 sira rutil titanyum
dioksitler ayn1t XRD profilinden agik¢a goriilebilmektedir (P-BT11 ve P-BT12). Saf
BaM’a ait XRD deseni, belirtilen sartlar altinda hekzagonal BaFe;,019 in elde
edilmis olduguna isaret etmektedir. Bu agidan kristalin boyutlar1 XRD-kirinim
deseninden referans [130,131] de anlatilan Cizgi-profil-uygunlugu (line-profile-
fitting) metodu kullanilarak belirlenebilmektedir. Bu metot ile Sekil.4.1 de 22 pik
belirlenmistir. Bu pikler miller indisleriyle ifade edildiginde yerleri (104), (106),
(110), (008), (107), (114), (200), (108), (203), (116), (205), (206), (1011), (209),
(300), (303), (1112), (218), (219), (220), (2111) ve (2014) oldugu gibidir. Katkisiz
Ba-hekzaferrit parcaciklarinin ortalama kristal boyutlart D ve o, 30+10 olarak

hesaplanmustir.

4.1.2. TG Analizi

Sekil 4.2 de polimer kaplt 1:1, 1:2, 2:2 oranlarinda hazirlanmig PANI-BaFe;,0;9-

TiO; ye ait 3 farkli nanopargacik kompozit i¢cin TGA termogramlari verilmistir.

100 -
80
5
>
B
» 60
5
<
° —— P-BT11
—— P-BT21
407 |—P-BT12
20 T T T T T T T T T T T T T
100 200 300 400 500 600 700

Sicaklik (°C)

Sekil 4.2. PANI-BaFe;,014-TiO, nanopargaciklarina ait TGA termogramlari.
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Burada sicaklifa bagl kiitle kayb: incelendiginde 200 °C ye kadar olan kiitle kaybi
nanokompozitlerdeki sivinin buharlagsmasindan, 250 °C den sonraki kiitle kaybi ise
polimer yapisinin ve IL nin bozunumundan kaynaklandigi acik¢a goriilmiistiir.
PANI-BaFe;,015-TiO, nanokompozitlerinin kiitle kayb1 inorganik igerigi 1:1, 1:2 ve
2:1 oranlarindaki BaM-TiO; i¢gin sirasiyla 55, 50 ve 43 oldugu TGA egrilerinden

gOriilmiistiir.

4.1.3. SEM ve TEM Analizi

Incelenmekte olan BaFejp0O19 nanoparcaciklarmin ve P-BT11 nanokompozitinin
mikroyapist ve morfolojisi SEM ve TEM analizleriyle calisilmis ve asagida bu

mikro-yapilara ait resimler sunulmustur (Sekil 4.3-4.5).

\J

. 629.5nm
176.7nm

l326‘8nm 317‘.’3r|m
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i :

223.3nm l \) \

. 192.2nm 107.6nm

611.8nm ! 533.5nm : 488.1nm{8 .j

.

- : y w |
i A . 3 S v 3 A .

TUBITAK SEI 200KV X50,000 100nm WD 14.9mm TUBITAK SE 200kV X50,000 100nm WD 14.9mm

Sekil 4.4. Saf Ba-hekzaferrit nanopargaciklarina ait TEM resimleri.
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Sekil 4.3 ve Sekil 4.4 de verilen BaFe 2019 nanoparcaciklarina ait SEM ve TEM
resimleri parcgaciklarin boyutlarinin ~100 nm ila ~900 nm civarinda giicli bir
kiimelesme ve cubuk seklinde olusmus olduguna isaret etmektedir. Tanecikler
yuvarlak kenarli olup, muhtemelen 850°C gibi diisiik sicakliklarda meydana gelen

sinterleme den dolay1 hekzagonal bir yap1 olusmamustir.

Sekil 4.5. P-BT11 numunesine ait TEM resimleri.

Sekil 4.5 de ki P-BT11 numunesine ait TEM resimlerinde ise, Ba-hekzaferrit ve TiO,
pargaciklari polimer matris igine karistirildiginda olusan nanokompozit pargaciklar
yigisma (agglomerated) morfolojisine sahip bir yap1 sergilemistir. Ayrica bu TEM
resminde ki BaFe;;019-TiO, kiimelerini ifade eden c¢ekirdek civarinda farkli
elektronlarin niifuz etmesiyle olusan grili yap1t PANI tabakasini resmetmektedir. Son
olarak bu resimlerdeki nanokompozit pargaciklarinin boyutlarin1 hesaplamak,

oldukga biiyiik yi1gisimli pargaciklarin varligl nedeniyle miimkiin olamamustir.
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4.1.4.VSM Analizi

Bulk Ba-hekzaferrit nanopargaciklarinin dc manyetik karakterizasyonu oda
sicakliginda + 15 kOe alan uygulayarak M-H histeresiz Ol¢timleri alinarak
calisgilmistir. Sekil 4.6.a polimer kaplanmamis kompozit nanopargaciklarin histeresiz
egrilerini verirken, Sekil 4.6.b de PANI kaplanmis kompozit nanoparcaciklara ait

histeresiz egrileri gosterilmistir.
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Sekil 4.6. Farkli manyetik ve dielektrik kiitle oranlarina sahip a) BaM:TiO,, b) polimer kaplanmis
PANI-BaM:TiO, kompozit nanopargaciklarinin M-H histeresiz egrileri.

Sekil 4.6 da Ba-hekzaferrit nanopargaciklarinin miknatislanmasi 15 kOe gibi yiiksek
alana ragmen doyum miknatislanmasina ulagamamigtir. Nanokompozit numunenin
1/H sifira giderken ki ekstrapolasyonundan elde edilen maksimum alandaki doyum
miknatislanma (Ms) deger1 77,52 emu/g dir. Bu deger teorik olarak hesaplanan 72
emu/g degerine olduk¢a yakin bir degerdir [132]. Histeresizlerden elde etmis
oldugumuz bu degerin hesaplanan teorik degerden biiyiik olmasinin en 6nemli sebebi
Ms degerinin dogrudan kompozisyonuna bagli olmasidir. Doyum miknatislanma
degerinin yliksek alanlara ragmen doyuma ulasamamasinin nedeni ise, c¢ekirdek-
kabuk ikili yapisi ile aciklanabilir. Bu ikili yapi1 daha c¢ok nano boyutlarda
karsilagilan ayn1 zamanda yiizeyi manyetik olmayan ve ¢ekirdek icerisindeki toplam
miknatislanmay1 azaltic1 bir etkiye sahip olan diamanyetik o6zellik gosteren bir

polimer kabuguyla kaplanmis olmasidir.
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Elde edilen histerilerden belirlenebilen diger manyetik &zellikler; Kalici
miknatislanma (Mr) ve Koersif alan (Hc) degerleridir (Tablo 4.1). Koersif alan
degeri tanecik boyutuyla orantisal olup, yaklasik 4.6 kOe gibi oldukga yiiksek bir
degere sahiptir. Bu deger, tanecik boyutunun 1um lik single domain siirindan daha

kiiciik boyutlarda oldugunu gdstermektedir [133].

Tablo 4.1. Farkli manyetik ve dielektrik kiitle oranlarina sahip BaM:TiO, ve PANI-BaM:TiO,

kompozit nanopargaciklarinin hesaplatilmis Ms, He ve Mr degerleri.

Malzeme Kod Ms Hc (Oe) Mr (emu/g)
(emu/g)
BT21 52,87 4645 25
BT11 40,22 4645 19
BT12 26,81 4645 12
P-BT11 3,63 3560 1,65
P-BT12 0,5 3560 0,25
P-BT21 2,10 4245 1

Mr/Ms orani 0.5 civarindadir. Bu deger rastgele bir araya gelmis single domain
parcaciklari i¢in manyetizasyon donlisimii birbirleriyle uyumlu bir yonelim
sergilediginde beklenen degere olduk¢a yakin bir degerdir [134]. Nanokompozit
malzemedeki manyetik dolgu malzemesinin kiitlece oraninin azalmasiyla

malzemenin toplam manyetizasyonu da beklenildigi gibi azalmaktadir.

Sekil.4b de gosterildigi gibi PANI kaplanmis kompozitlerin manyetizasyonu 0.5
emu/g kadar diisiikk degerler alabilmektedir. Manyetizasyonun diisme sebeplerinden
birisi  Ba-hekzaferrit nanopargaciklarinin  yiizeyindeki aktif molekiillerin
soguruculuguyla iligkili olabilir. Béyle bir durumda yiizeye yakin civardaki serbest
elektronlar kullanilmistir. Ve bu elektronlar kompozitlerin miknatislanmasina katki
saglamazlar. Ikinci olarak, manyetik dolgu malzemesinin kiitlece orani, PANI

tabakasinin varligindan dolay1 daha da diigsmektedir.
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4.1.5. Mikrodalga Sogurma Olgiimleri

Elde edilen ve dort farkli kalinlikta hazirlanmis olan BaM-TiO, ve PANI-BaM-TiO,
kompozit nanopargaciklarinin mikrodalga 6zellikleri iletim hatt1 metoduyla
incelenmistir. S11 ve S21 kompleks sagilma parametreleri 8.2-18 GHz araliginda
Olciilmiistiir. Yansima (R=|Sll|2), gecme (T=|821|2) katsayilar1 hesaplatilarak
sogurma  katsayisi(A), A=1-R-T denkleminden tiiretilmistir. ~Ayrica bu
hesaplamalardan yola ¢ikarak mikrodalga sogurucu malzemelere ait fiziksel
parametreler (permitivite ve permabilite) ve yansima kaybi-RL hesaplamalari

yapilarak malzemelerin mikrodalga analizleri sonuglandirilmistir.

Sekil 4.7 de BaM ve TiO, nanopargaciklarina ait sagilma parametreleri (S11, S21)

ve hesaplatilan yansima ve gecme katsayi degerlerine ait grafikler gosterilmektedir.
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Sekil 4.7. 1.5 mm kalinlikta BaM, TiO,, BaM-TiO, ve PANI-BaM-TiO, kompozit numunelerine ait

frekansa bagli yansima ve gegme parametreleri ve hesaplanmis yansima ve gecme katsay1 degerleri.

Bu grafikler incelendiginde 1.5 mm kalinlik i¢in Olgiilen yansima ve gecme
parametresi degerlerinin polimer kaplanmamig BaM-TiO, kompozit malzemelerde
benzer bir davramis sergilerken, polimer kapli PANI-BaM-TiO, kompozit

malzemelerde durum biraz daha farkli olup, polimer etkisi S11 parametresi
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degerlerinde artis olusturmasma karsin, S21 parametresi degerlerini biraz daha
diisiirmektedir. Hesaplatilan yansima-R ve ge¢me-T katsayist degerlerinde bu durum
kendini daha net bir sekilde belli edip, polimersiz kompozitlere ait yansima katsay1
degerleri %10 civarinda olurken, PANI kapli numunelerde %25 civarinda degerler
almaktadir. Buna karsin gecirme katsay1 degerleri polimersiz numunelerde %88 iken,

PANI kaplandiginda %60 civarinda degerler almaktadir.
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Sekil 4.8. 2.5 mm kalinlikta BaM, TiO,, BaM-TiO, ve PANI-BaM-TiO, kompozit numunelerine ait

frekansa bagli yansima ve gegme parametreleri ve hesaplanmig yansima ve gegme katsay1 degerleri.

Sekil 4.8 de verilen 2.5 mm kaliklikta hazirlanmis olan BaM-TiO, kompozit
nanoparc¢acik numuneler incelendiginde kalinligin etkisiyle her iki durumda da fark
edilebilir bir degisim gozlemlenmistir. Kalinliga bagh olarak yansima katsayisi
degerlerinde %10 lara varan bir artis sz konusu iken gegme katsayr degerleri %15-
%20 arasinda bir azalma goriilmiistiir. Bu degisim egrilerdeki karakteristigi ¢cok fazla
degistirmeyip, yansima katsayisina ait degerlerde kaplanmis ve kaplanmamis
numunelerde bir birlerine yaklasan bir seyir ile gegme katsay1 degerlerinde P-BT12

numunesi hari¢ ayni davranisini devam ettirmistir.
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Sekil 4.9. 3 mm kalinlikta BaM, TiO,, BaM-TiO, ve PANI-BaM-TiO, kompozit numunelerine ait

frekansa bagli yansima ve gegme parametreleri ve hesaplanmig yansima ve gegme katsay1 degerleri.

Sekil 4.9 da verilen 3 mm kalinlikta yapilan mikrodalga 6l¢iimleri sonuglar1 2.5 mm
icin alinan dl¢timlerlerle uyum igerisinde olup, 0.5 mm lik bir kalinligin etkisinin ¢ok
fazla bir degisim olusturmamakla birlikte az da olsa sonuglarda kendini hissettirdigi,
bununla birlikte 2.5 mm lik 6l¢iim sonuglarindan farkli olarak daha kararl bir seyirde
oldugu gorilmiistiir. Polimer kapli numunelerde frekansa bagli olarak yansima
katsay1 degerleri %40-%35 arasinda bir egri ¢izerken, kaplanmamis numunelerde bu
egri %30 ile %20 arasinda bir degisim sergilemektedir. Gegme katsayis1 degerleri ise
PANI kaplanmis kompozitlerde %35-%48 arasinda artis seklinde kendini
gosterirken, polimersiz  kompozit nanopargaciklarda %60-%70 degerlerine

ulasmaktadir.
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Sekil 4.10. 4 mm kalinlikta BaM, TiO,, BaM-TiO, ve PANI-BaM-TiO, kompozit numunelerine ait

frekansa bagli yansima ve ge¢cme parametreleri ve hesaplanmig yansima ve gegme katsay degerleri.

Sekil 4.10 da verilen 4 mm kalinlikta alinan 6l¢iim sonuglarindan farkli oranlarda
dolgu malzemesi kullanilarak hazirlanmis olan nanopargacik kompozitlere ait
egrilerin, kalinligin etkisiyle yani, nano-manyetik parcacik oranin artmasina bagh
olarak karakteristik dagiliminda bir degisim olusturmayip buna karsin, yansima ve
gecme parametrelerinin aldigi degerler de frekansa bagl olarak 1.5 mm kalinliga
gore yansima katsayis1 degerlerinde daha net bir artis goriiliip, bu degerin 3 mm lik
degere gore daha diisiik oldugu, diger taraftan ge¢me katsayr degerlerinde ince
numunelerde alinan Olglimlere nazaran %20 lik bir azalma olustururken, 3mm
kalinlikla kiyaslandiginda ise %5 civarinda bir artigla degerler aldigi goriilmektedir.
Artik malzemeler daha yansitici olmakla birlikte 1yice metalik 6zellik kazanmistir.
Tabi olarak bu durum malzemelerin soguruculugunu azaltmistir. Ozellikle, P-BT12
numunesi incelenen alti durum igerisinde tiim kalinliklarda yansima katsay1 degeri en
yiiksek numune olup, gegme katsayr degerleri en diisiik olan numunedir. Ve bu
sonuctan yola ¢ikarak hesaplatilan sogurma sonucu ile en iyi sogurucu 6zellige sahip

olan numunenin bu 6zelliklere yakin bir numune olabilecegi dngoriilmektedir.
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4.2. Polipirol (PPy) Kaph BaM Nanotozlar (AB Serisi)

Calismanin bu kisminda, BaM (BaFe;2019) nanopargaciklarinin mikrodalga
sogurmasini maksimum yapmak i¢in dolgu malzemesi olarak TiO; ve polimer olarak
Polipirol (PPy) kullanilmistir. Hazirlanan saf BaM (BaFe1,019) nanotozlar ile gesitli
oranlarda TiO, karistirilmis BaM nanopargaciklarinin mikrodalga sogurmasi, iletken
polimer (PPy) kaplanmis ve kapli olmayan 4 farkli kalinlik i¢in 8.2-18 GHz

arasindaki frekanslarda incelenmistir.

4.2.1. XRD Analizi

AB serisine ait numunelerin X-igin1 kirinim desenleri Sekil 4.11-13 de gosterilmistir.
Burada Sekil 4.11 saf M-tipi baryum hekzaferrit (BaM) igin Sekil 4.12 ise polipirol
(PPy) kapli PPy-BaFe;,0,4-TiO, nanokompozitlerine ait XRD desenleridir. Piklerin
timiiniin BaFe;,019 (JCPDS No. 84-0757) yapisina ait standart XRD pikleriyle
uyumlu oldugu ve ayrica Sekil 4.12 deki piklerin standart TiO, (JCPDS No. 99-100-
4701) pikleriyle tam bir uyum i¢inde oldugu tespit edilmistir.
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Sekil 4.11. Saf BaM nanopargaciklarina ait XRD desenleri.
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Saf BaM’a ait XRD deseni, belirtilen sartlar altinda hekzagonal BaFe;,019 yapisinin
elde edilmis olduguna isaret etmektedir. Bu agidan kristalin boyutlart XRD-kirinim
deseninden referans [130, 131] de anlatilan ¢izgi-profil-eslestirme metodu
kullanilarak hesaplanmistir. Sekil 4.11 de goriilen pikler miller indisleriyle ifade
edildiginde yerleri (104), (106), (110), (008), (107), (114), (200), (108), (203), (116),
(205), (206), (1011), (209), (300), (303), (1112), (218), (219), (220), (2111) ve
(2014) oldugu gibidir. Katkisiz Ba-hekzaferrit parcaciklarinin ortalama kristal
boyutlar1 D ve o, 30+10 olarak hesaplanmustir.
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Sekil 4.12. Polimer kaplanmig PPy-BaM-TiO, (B21) kompozit nanotozlara ait XRD desenleri.

Tiim kaplanmamis ve PPy polimeri ile kaplanmig numunelerin XRD dSl¢limleri ise
Sekil.4.13 de bir arada goriilmektedir. Bu XRD desenlerinde kaplanmamis ve

polimer kapl tozlar kendi i¢lerinde benzer davranis géstermislerdir.
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Sekil 4.13. BaM-TiO, kompozit nanotozlara ait XRD desenleri.

4.2.2. TG Analizi

Sekil 4.14 de iletken polimer kapli PPy-BaFe;,015-TiO, nanokompozit tozlari igin
DBSA (dodecylbenzenesulfonic acid) katkilanarak alinmis TGA termogramina ait

grafik verilmistir.
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Sekil 4.14. PPy-BaM-TiO, nanoparcaciklarina ait TGA termogramlart.
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Burada ti¢ temel kiitle kayb1 s6z konusudur. Bunlardan ilki, 100 °C de meydana
gelen sivi kaybi1 nedeniyle olusan kiitlece kayip, ikincisi katkilandirilmis polimer
matrisin 230-380 °C araligindaki sicakliklardaki kaybi, son olarak iiglincii temel
kayip ise 380 - 700 °C araligindaki polimerin temel yapisinin bozulmasi nedeniyle
olusan kiitle kaybidir. DBSA ile polianilin katkilandirilmis nanopargacik kompozit
tozlar 230 °C sicakliklarina kadar 1sisal olarak kararlidirlar. Buna ragmen Iletken
polimer sentezlenirken yiizeyin aktiflesme reaksiyonu boyunca eklenen ferrik oksit
parcaciklari, polimerin termal kararliligint 260°C degerine kadar arttirdigi
gozlemlenmistir.  Bu  durumda  ferrit  parcaciklari, mevcut  anilininin
polimerlesmesiyle termal olarak daha kararli iletken polimer olusumuna yol agmastir.
Farkli polimer ferritler igin yaklagik demir oksit miktart 700 °C de kompozitlerin

residual kiitlesinden, bos polimerin residual kiitlesi ¢ikartilarak hesaplatilmistir.

4.2.3. SEM ve TEM Analizi

Sekil 4.15.a-c farkli Ol¢eklendirmeye sahip Ba-hekzaferrit parcaciklarinin SEM

resimleri goriilmektedir.
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Sekil 4.15. Saf BaM nanopargaciklari igin a) 1um b) 100 nm ¢) 100 nm 6l¢ekli alinan SEM resimleri.

Tanecikler yuvarlak kenarli olup, pargaciklarin boyutlarinin 200-600 nm civarinda
oldugu yapilan 6l¢iimlerden belirlenmistir. Bu degerler, taneciklerin tiimiiniin 1 pm
olan single domain sinir1 i¢inde yer aldigin1 géstermektedir [133]. Tanecikler arasi
baglant1 diisiik sicakliklardaki 1s1l islem nedeniyle muhtemelen zayif olacaktir. Farkli

boyut ve kiitlelerde bazi kiimelenmeler gériinmektedir.
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Sekil 4.16. a) Saf BaM b) BaM-TiO; c) PPy-BaM-TiO, nanopargaciklarina HR-TEM resimleri.
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Sekil 4.16.a de 20-80 nm arasinda genis boyut dagilimma sahip Ba-hekzaferrit

kristallerinin yiiksek ¢ozlniirliikli gegirmeli elektron mikroskobu (HR-TEM)

resimleri goriinmektedir. TiO, ve Ba-hekzaferrit nanopargaciklar1 Sekil 4.16.b de

acikca goriilebilmektedir. Bu nanopargaciklar PPy ile kaplandiginda iletken polimer

iist tabakasinin stirekliligi Sekil 4.16.c de goriindiigli gibi pargaciklarin yiizeyinde

olusmaktadir. Ayrica bu resimlerden nanopargaciklarin kiimelenme morfoloji

sergiledigi gozlemlenmektedir.
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4.2.4. FT-IR Analizi

FTIR spektrumu 4000 ile 400 cm™ dalga sayisi araliginda KBr palet referansli olarak
Ol¢iilmiistiir. Bu deneyde Perkin Elmer Spectrum BX IR modeli kullanilmistir. Bu
metot molekiildeki atomlar aras1 bag titresimlerini analiz etmektedir. PPy kapli B21
kompozit malzemesine ait sogurma piklerinin karakteristigi Sekil 4.17 deki FT-IR

spektrumundan agik¢a goriilebilmektedir.
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Sekil 4.17. B21 nanokompozit numuneye ait FT-IR spektrumu.

1540 cm™ civarindaki pikler C—C ve C=C baglarina ait titresim piklerine karsilik
gelirken, 1460 cm™ civarindaki pik C-N bag; titresimini yansitmaktadir. C—H veya
C—N bandlar1 ve C—H veya N-H bandlarinin in-plane bozulma titresimleri pikleri
strastyla 1290 cm™ ve 1036 cm™ de gozlemlenmistir [135]. 889 cm™, 778 cm™ ve
670 cm™ deki sogurma pikleri C—H dis biikiim (outer-bending) bag titresimlerine ait
piklerdir. Bu sonuglar kompozitteki PPy olusumuna isaret etmektedir. Saf BaFe;,019
e ait karakteristik pikler 591 ve 443 cm™ civarinda gozlemlenmistir. Bu sogurma
pikleri, BaFe;;019 icin tetrahedron ve oktahedron yapidaki bag titresimlerinden
kaynaklanmaktadir [13, 136, 137].
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4.2.5. VSM Analizi

Saf ve BaFe;2019-TiO2-PPy kompozitlerine ait oda sicakliginda alinmis M-H
histerezis egrileri Sekil 4.18 de gosterildigi gibidir.
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Sekil 4.18. a) Saf BaM ve b) BaFe;,019-TiO,-PPy kompozitlerine ait oda sicakliginda alinmig M-H

histerezis egrileri.

Sekilden de goriilecegi tlizere, Saf Ba-hekzaferrit pargaciklar 15 kOe de yaklasik 77,5
emu/g degerinde 6zel doyum miknatislanma (Ms) degerine ve 4.8 kOe degerinde
oldukca yiiksek koersif alanina sahiptir. Bu pargaciklar dielektrik olan pargaciklarla
karistirildiginda, kiitlece manyetik katki oranina bagl olarak Ms degeri lineer olarak
azalmaktadir. Sekil 4.14 de sunulan TGA verileri BaFe1,019-TiO,-PPy kompozitinin
toplam agirliginin neredeyse yarisinin iletken polimer PPy’e ait oldugunu
gostermektedir. Bunun anlami, manyetik kismin agirhigr azaldikga Ms degerinin
daha da azalmasi durumudur. Manyetik dolgu malzemesi katkisinin azalmasiyla,
kompozitlerin miknatislanmalarinin azalmasinin nedeni, BaFe;;019 pargaciklarinin
ylizeyinde PPy molekiillerinin sogurulmasidir. Bu nedenden dolay1, Sekil 4.18.b de
gortldiigii gibi diisiik Ms degerleri elde edilmistir. Sekil 4.18.b de gosterilen tim M-
H histerezis egrileri BaFe;,019-Ti02-PPy kompozit nanopargaciklarina ait olup, bu

egrilere ait manyetizasyon kiitle dagilimlarina gére normalize edilmistir.
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Tablo 4.2°de Sekil 4.18 de verilen histerezislerin 1/H sifira giderken ki
ekstrapolasyonundan elde edilen maksimum alandaki doyum miknatislanma (Ms)
degeri, Koersif alan (Hc) ve Kalici miknatislanma (Mr) degerleri hesaplatilarak

tablo halinde verilmistir.

Tablo 4.2. Farkli manyetik ve dielektrik kiitle oranlarina sahip BaM:TiO, ve PPy-BaM:TiO, kompozit

nanopargcaciklarinin hesaplatilmig Ms, Hec ve Mr degerleri.

Malzeme Kod Ms Hc (Oe) Mr (emu/g)
(emu/g)

A21 52,87 4645 25

All 40,22 4645 19

Al12 26,81 4645 12

B11 3,60 3565 1,65
B12 0,2 3565 0,28
B21 2,02 4200 1

4.2.6. Mikrodalga Sogurma Olciimleri

Bu kisimda elde edilen nanopargaciklarin mikrodalga 6l¢iimleri 8.2 ve 18 GHz
araligindaki frekans degerlerini kapsayan X ve P bandina ait dalga kilavuzlariyla
iletim hatt1 teorisine uygun olarak alinmis olup, bu frekans araliginda yansima ve
gecme sacgilma parametrelerinin nasil degisim gosterdigi incelenmistir. Sonrasinda
yapilan hesaplamalardan yansima ve ge¢cme katsayilart elde edilerek kalinlik
caligmasinin sogurmaya olan etkisinin arastirtlmas: amaclanmistir. Sekil 4.18-Sekil
4.25 arasindaki sekillerde 1.5,2.5,3 ve 4mm gibi farkli kalinhk ve farkh
kompozisyondaki BaM-TiO, kompozitleri i¢in deneysel Ol¢iim sonuglarina yer

verilmistir.

Tim kalinliklarda aliman yansima ve ge¢me sagilma parametreleri Olglimleri
incelendiginde, saf BaM numunesi i¢in S11 diislik frekanslarda yaklasik 0.6 iken
yiiksek frekanslarda 0.5 e diismekledir. TiO,; numunesi igin ise frekans arttikga 0.7

den 0.6 ya diismektedir. Her iki numune i¢inde S11 degerinin frekansa zayif bagh
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oldugu ve frekansin artisiyla cok az azalma sergiledigi goriilmistir. Gegme
parametresi ise yine frekansla ¢ok az artis gostererek, BaM icin 0.8-0.9 civarinda

TiO; igin ise 0.7-0.8 araliginda zay1f exponansiyel artis sergilemistir.

BaM ve TiO; nanotozlarinin yansima ge¢me katsayilarinin tim kalinliklarda
frekansa bagli davranist incelendiginde ise 8.2 -18 GHz araliginda saf BaM
nanotozlarinin TiO, nanotozlarina gore daha az yansitict ve daha fazla gecirgen
oldugu yapilan hesaplamalardan ortaya c¢ikmistir. BaM nanotozlar1 gelen sinyal
gliciiniin %25 ni yansitirken, % 70 oraninda ge¢irmektedir. Bu oranlar TiO, de

yansima i¢in yaklasik %35 gecme igin ise %60 civarindadir.

1.5 mm kalinlikta hazirlanmig olan BaM-TiO, nanotozlarindan elde edilen farkli
karisim oranlarindaki PPy kaplamis veya kaplanmamis kompozitlere ait yansima ve

gecirme parametreleri Sekil 4.19 de gosterilmistir.
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Sekil 4.19. 1.5 mm kalinlikta BaM, TiO,, BaM-TiO, ve PPy-BaM-TiO, kompozit numunelerine ait

frekansa bagli yansima ve ge¢me parametreleri degerleri.

Genel olarak PPy kapli kompozitlerin (B11, B12, B21) kaplanmamis kompozitlerden
(Al1l, A12, A21) farkli bir davranis sergiledigi yapilan Olglim ve analizlerden
anlasilmistir. PPy kaplanmis olan kompozitlerin 0.7 ile 0.5 araliginda S11 degerleri
aldig1 ve bu degerlerden nanopargacik kompozitteki TiO, oranin artigina bagli olarak

S11 yansima parametresinin arttig1 gorillmiistiir.

Gegirme parametresi incelendiginde PPy kapli kompozitler polimer kaplanmamis
kompozitlerden biraz daha farkli davranarak bu farkliligin polimer etkisinden

kaynaklandigi ve BaM-TiO; karisim oranina ¢ok az bagimli oldugu goriilmiistiir.
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Burada B21 numunesi en az geg¢irme parametresine sahipken (S21:0.50-0.65) , B11
ve B12 nanotozlar ise yaklasik ayn1t S21 degerlerinde benzer davranis gostermistir.
Polimer kaplanmamis kompozitlerde ise ge¢cme parametresi BaM miktar1 arttik¢a
yiiksek S21 degerleri alarak, 0.95 degerine ulasmakladir. BaM miktar1 az olan diger

iki kompozit de ise 0.9 civarlarinda S21 degerine sahip oldugu goriilmiistir.
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Sekil 4.20. 1.5 mm kalinlikta BaM, TiO,, BaM-TiO, ve PPy-BaM-TiO, kompozit numunelerine ait

frekansa bagli hesaplanmig yansima ve gegme katsay1 degerleri.

Sekil 4.20 de gosterilen BaM-TiO, nanotoz kompozitlerine ait yansima-R ve gegme-
T miktarlarinin 8.2 -18 GHz araliginda ki davranist incelendiginde, PPy kaplanmis
BaM-TiO; nanotoz kompozitlerinin diigiik frekanslarda %45-%60 a varan degerlerde
daha yansitici olup, bu degerler frekansin artmasina bagl olarak ytiksek frekanslarda
%25-%35 civarlarinda seyrederken, gecirme katsayisi diisiik frekanslarda % 25-%30
iken yliksek frekanslarda bu deger %40 ila %45 civarinda seyrettigi yapilan
hesaplamalardan elde edilen yansima-ge¢irme katsayillar1  grafiklerinden
belirlenmistir. Bu oranlar polimer kaplanmamis BaM-TiO, nanotoz kompozitlerin de
ise yansima i¢in diislik frekanslarda yaklasik %20 ila %30 iken 10 GHz iizerindeki
yiiksek frekanslara ¢ikildik¢a %10 ila %20 arasinda degisme sergilemistir. Gegcme
katsayis1 i¢in ise diislik frekanslarda %65 ile %80 arasinda degerler alirken, bu
degerler frekansin artmaya baslamasiyla 6nce biraz artarak sonrasinda sabitlenerek

yaklasik %80 ve %85 degerlerine ulagsmistir.

Sekil 4.21 de ise AB serisine ait 6 farkli kombinasyona sahip kompozit
malzemelerden 2.5 mm kalinlik i¢in almis oldugumuz yansima ve ge¢gme Ol¢iim

sonuclar1 verilmistir.
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Sekil 4.21. 2.5 mm kalinlikta BaM, TiO,, BaM-TiO, ve PPy-BaM-TiO, kompozit numunelerine ait

frekansa bagli yansima ve gegme parametreleri degerleri.

Belirtilen kalinliga ait S11 ve S21 parametreleri dl¢imii grafiklerinden, polimer
kaplanmis kompozit malzemelerin yansima parametrelerinden elde edilen degerlere
ait egrilerin birlikte hareket ettikleri gozlenmekte olup, bu degerler yaklasik olarak
diisiikk frekanslarda 0.8 iken yiliksek frekanslarda 0.6 degerlerine diismektedir.
Nanotoz kompozitlere ait gegme degerleri incelendiginde yine bu kaplanmuis ii¢ farkl
durum i¢in numunelerin benzer davranislarinin devam ettigi buna kargin S21
degerlerinde ¢ok az bir farkla dizilim sergiledikleri gézlemlenmistir. Kaplanmis B11,
B12 ve B21 numunelerine ait S21 degerleri ise diisiik frekanslarda 0.4-0.6 dB
degerlerinde iken yiiksek frekanslar da gegme katsay1r degerleri 0.5-0.6 degerlerine
cok az bir farkla artis gostermistir. Kaplanmamis malzemeler i¢cin durum biraz daha
farkli olup, S11 yansima Sl¢lim parametrelerinden kompozitlerin bilesimine bagh
olarak yansima ve ge¢me parametre degerlerinde de bir degisim oldugu acikga
goriilmektedir. Bu degisim miktar1 S21 parametresi 6l¢iim sonuglarinda kendini daha
net bir sekilde gosterip, fark S11 degerlerine oranla daha fazla agilmistir. Bu fi¢
kaplanmamis numuneyi kendi aralarinda degerlendirecek olursak, A12 en diisiik
yansima degerlerine sahipken, en yiiksek gecirme parametresi degerlerini
vermektedir. Bu durum tiim altt numuneye ait 2.5mm kalinliktaki 6l¢iim sonuglari
icin degerlendirildiginde yine ayn1 olup, en az yansitici katsayist degerinin frekansa
bagli olarak 0.6-05 araliginda degerler izlerken, en yiiksek ge¢irme katsayisi
degerleri 0.7 ila 0.9 dB araliginda degerler vermektedir. Buradan PPy kaplanmamis
numunelerin yansima parametresi degerlerinin daha diisiik degerlerde seyretmesine

karsin, gecirme parametresi degerlerinin daha yiiksek bir gidisat sergiledigi
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soylenebilir. TiO; miktarina bagl olarak ise bu degerlerin S11 yansima parametresi
degerlerini arttirdigini, ge¢gme parametresi degerlerinin degisiminde ise ¢ok az
miktarda bir azalmaya neden olup, asil baskin olan 6zelligin PPy kapli olup,

olamama 06zelligi ile iliskili oldugu goriilmiustiir.
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Sekil 4.22. 2.5 mm kalinlikta BaM, TiO,, BaM-TiO, ve PPy-BaM-TiO, kompozit numunelerine ait

frekansa bagli hesaplanmig yansima ve gegme katsay1 degerleri.

X ve P band dalga kilavuzlariyla alinan BaM-TiO, nanotoz kompozitlerine ait MW
Ol¢ciimlerinden elde edilen yansima ve ge¢gme parametrelerinden hesaplatilan yansima
ve gecme katsayr oranlart Sekil 4.22 de gosterilmistir. Bu grafiklerden, PPy
kaplanmig nanotoz kompozitlerine ait B11, B12, B21 numunelerinin diisiik
frekanslarda 1.5 mm kalinliga gore daha i1yi yansima katsay1 degerlerine sahip olugu,
frekansa bagl olarak o6zellikle 10 GHz e kadar hizli bir azalis gosterip, sonraki
frekans degerlerinde yavasca azalmaya devam ederek 18 GHz de %30 degerine
ulagsmustir. Bu degerler polimersiz nanotoz kompozitlerde benzer davranis gosterip,
polimer kaplanmis numunelere kiyasla %50 ile % 20 arasinda degisen diisiik
degerlerde seyretmistir. Buna karsin PPy kaplanmis nanopargacik kompozitlere ait
gecirme katsayr degerleri, yansima degerlerinin tersine diisiik frekanslarda hizla bir
artig gosterip, 10 GHz degerlerinden sonra daha da yavas artarak %15 ile % 40
degerlerine ulasan bir degisim egrisi sergilemistir. Kaplanmamis numunelerde ise
durum benzer hareket sergileyerek gecirme katsay1 degerleri %45 degerlerinden %
80 degerlerine kadar ulagmistir. Ayrica, kaplanmamis nanotoz numunelerden A12
numunesi bir 6nceki 1.5mm kalinliktaki dl¢iime uygun olarak % 20 ile en diisiik
yansima katsay1 degerini verirken, diger taraftan % 80 ge¢irme degeriyle en yiiksek

yansima katsayr degerine sahip oldugu goriilmiistiir. Bu degerler birbirlerini
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tamamlayan degerler olup, A12 numunesinin sogurma hesaplamalarinin sonucunda
en etkisiz sogurmayi veren numene olduguna dair Oncesinden bize ipucu
vermektedir. Gergektende bu degerler 5. Boliimde hesaplama sonuglart verilen

sogurma grafiklerindeki degerlerle uyum igerindedir.
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Sekil 4.23. 3 mm kalinlikta BaM, TiO,, BaM-TiO, ve PPy-BaM-TiO, kompozit numunelerine ait

frekansa bagli yansima ve ge¢cme parametreleri degerleri.

3 mm kalinlik i¢in alinan deneysel 6l¢lim sonuglarina ait S11 ve S21 parametrelerine
ait grafikler Sekil 4.23 de oldugu gibidir. Farkli oranlarda dolgu malzemesi
kullanilarak hazirlanmis olan nanoparcacik kompozitlere ait egrilerin, kalinligin
etkisiyle yani, nano-manyetik pargacik oranin artmasina bagl olarak karakteristik
dagiliminda bir degisim olmayip, yansima ve ge¢cme parametrelerinin aldig1 degerler
de frekansa bagli olarak 1.5 mm kalinliga gore daha net bir artis ve azalmalar
gozlemlenirken, 0.5 mm kalinlik farkinin ¢ok ta etkin olmadig1 2.5 mm i¢in yapilan
caligmalarla kiyaslandiginda anlagilmistir. Alinan 6lglimlerden PPy kaplanmis B11,
B12 ve B21 kompozit malzemelerinin yansima katsay1 degerlerinin, diger 1.5 mm
kalinliktaki yansima parametreleri digerlerine nazaran artig gosterirken, 2,5 mm de
alman yansima Ol¢lim sonuglarindan pek farkli bir davranis gostermedigi
goriilmiistiir. Benzer sekilde hesaplanan gegme parametresi degeri ise 2.5 mm deki
Olglim sonuglariyla yaklagitk aymi degerler aldigi grafiklerin analizinden
belirlenmistir. Diger taraftan polimer kaplanmamis All, Al2 ve A2l
kompozitlerinde durum biraz daha farkli olup 2.5 mm ye kiyasla yansima
parametreleri degerinde %10 civarinda bir artisa ve yine yaklasik ayni oranla gegme

parametresi degerlerinde azaliga sebep olmustur. Bu davranig, PPy kaplanmamis
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kompozitler i¢in elde edilen egriye yaklasan bir davranis olup, polimer kapli ve
kapsiz durum arasindaki farki daraltmistir. PPy kaplanmamis A serisinde TiO;
nanopar¢acik miktarinin fazla oldugu A12 numunesine ait S11 parametresi degerleri
serideki en diisiik yansimayir veren degerlere sahip olup, bu degerler diisiik
frekanslarda 0.7 degerlerinden baslayip, yiiksek frekanslarda azalarak 0.5 degerlerini
ulagmistir. Buradan bu seriye ait numunelerin yiiksek frekanslardan ¢ok fazla
degismedigi goriilmiistiir. TiO2 oraninin fazla oldugu serinin diger elemanlarin1 S11
degerleri ise yiiksek frekanslarda yaklasik olarak polimer kapli numunelerin yansima

parametresi degerlerine ulagmaktadir.
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Sekil 4.24. 3 mm kalinlikta BaM, TiO,, BaM-TiO, ve PPy-BaM-TiO, kompozit numunelerine ait

frekansa bagli hesaplanmig yansima ve gegme katsay1 degerleri.

Sekil 4.24 de ise AB serine ait yansima ve ge¢me katsayilarina ait grafiklere yer
verilmistir. Yapilan hesaplamalardan PPy kaplanmis B grubuna ait verilerden elde
edilen R ve T katsay1 verileri, diger 1.5mm ve 2.5mm kalinlilikta ki yansima katsay1
degerleri i¢in benzer egriler vermekte olup, kalinliga bagh olarak, gecme katsayi
degerlerinde fark edilebilir bir diisme goriilmiistiir. Sekilden de agikca goriilecegi
lizere en yliksek gecirgenlik degerine sahip olan numune, yansima katsayis1 en diigiik
olan A12 numunesidir. Buradan sunu da sdyleyebiliriz ki yansima ve ge¢cme katsay1
verileri de kendi igerisinde tutarli degerler vermektedir. Bu numuneye ait gegme
katsay1 degerleri diislik frekanslarda 0.5 degerlerinden baslayip, yliksek frekanslarda
0.8’e varan bir artis sergilemistir. Yine bu polimersiz numuneler i¢in TiO; oraninin
gecirme katsayr degerlerinin yiiksek olmasinda etkin rol oynadigini sdyleyebiliriz.
Diger polimer kapli B serisine ait sonuglar ise kendi igerisinde benzer bir egri

sergileyip, gecme katsayr degerleri 1.5 ve 2.5mm kalinlik degerleri de gbz oniinde
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bulunduruldugunda daha diisiik degerler vermistir. Bu B serisine ait numuneler
diisiik frekanslarda 0.1 degerlerinden baglayarak yiiksek frekanslarda 0.3 civarinda
degerler almaktadir. Bu degerlerin frekansa bagli olarak %20 oraninda bir artis

sergiledigi sekilden de agikg¢a goriilmektedir.
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Sekil 4.25. 4 mm kalinhikta BaM, TiO,, BaM-TiO, ve PPy-BaM-TiO, kompozit numunelerine ait

frekansa bagli yansima ve gegme parametreleri degerleri.

Sekil 4.25 de 4 mm kalinliginda BaM-TiO, nanotozlarindan elde edilen farkli
karisim oranlarina ve PPy kapli olup olmamasi durumuna sahip 6 kompozit
numuneye ait yansima ve gegirme parametrelerine ait degerler gosterilmistir. Sekil
4.25 de goriilen yansima parametresi egrileri analiz edildiginde ise, daha Once
kalinliga baghh olarak alman (1.5,2.5 ve 3mm) OJl¢limler de g6z Oniinde
bulunduruldugunda, yansima parametresi degerleri, kalinligin artmasiyla frekansa
bagli olarak ciddi bir degisim gostermistir. Diigiik frekans degerlerinde yansima
katsayr degerleri polimer kapli B11, B12 ve B21 kompozitleri i¢in 0.8 dB
degerlerinden baglayarak azalmakta, 13 GHz degerlerinde 0.5 degerlerine ulasarak
sonraki frekanslarda diger polimer kapli olmayan All, Al2 ve A21 kompozit
numuneleriyle birleserek ortak hareket etmistir. Bu degisim polimer kaph
numunelerde yansima parametresi degerlerinde 13 GHz frekansina kadar ciddi bir
azalma seklinde iken, polimer kapli olmayan numunelerde (A serisinde), diger
kalinlik caligmalarina oranla yansima katsayr degerlerinde ¢ok az da olsa artma
seklinde etkisini gostermektedir. A serisindeki bu artig frekansa bagli olarak ele
alindiginda frekansin artmasiyla 0.7 degerlerinden 0.5 degerlerine diiserek bir egri
cizmektedir. Buna karsin kalinligin artmasi ¢ok ince kalinlik (1.5mm) hari¢ polimer

kapli kompozitler i¢in Sekil 4.25 de goriilen B serisine ait ge¢me parametresi
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degerlerinde ciddi bir degisim olusturmamaktadir. B serisi i¢in bu egri S21 degerleri
0.3 ila 0.6 arasinda exponansiyel olarak artmistir. A serisi i¢in ise kalinliga bagh
olarak ge¢me parametre degerleri biraz daha azalarak, frekansa bagli kararl bir

exponansiyel artis ile 0.6-0.9 arasinda bir egri ¢izmistir.

Genel olarak yansima parametre degerleri yorumlandiginda kalinliga bagli olarak
polimer kapli B serisine ait nanotoz kompozit numunelerde bir azalma
gbozlemlenirken, polimersiz A serisinde bu degerler artma yaparak, iki seri
birbirlerine yaklagsmakta ve en kalin numune i¢in 13 GHz degerlerinde
cakigmaktadir. Ayrica, S11 yansima parametresi degerlerine ait egrilerinden, PPy
kaplanmis olan kompozit malzemelerin Ba-TiO; karisim oranindan bagimsiz oldugu
gozlemlenmekledir. Buna karsin, PPy polimeri kaplanmamis kompozitlerde TiO;
orani arttikga S11 in arttigr tespit edilmistir. Buna mukabil ge¢me parametresi
degerleri polimer kapli numuneler i¢in tim kalinlik degerleri dahil 0.3 ila 0.6
arasinda exponansiyel olarak degisen bir artis sergilemektedir. Polimer kaplanmamis
A serisi i¢in bu durum, kalinlifa bagl olarak % 10 oraninda ge¢gme parametre
degerlerinde diisiis seklinde olup, frekansa bagli olarak kararli bir exponansiyel artis
veren bir egri gériinlimiindedir. Bu egrinin S21 degerleri 1.5 mm i¢in 0.9, 2,5 mm ve
3 mm i¢in 0.7-0.9 ve 4 mm icin 0.6-0.9 degerlerini almaktadir. B serisi i¢in S21
degerleri ise; tim kalinliklar i¢in benzer davranig gostererek yaklasik 0.4-0.6 dB

arasinda degismektedir.

0.8 4 0.8 4

e *—f~-m"-M"-b-“-A-"“-b‘“-b‘-*""-A-ww-mm-wma

e
>

4 mm)

o
S
L

T(t

e
o
L

—#*— BaM

Tio2)
00 , ; . ; ; 00 , , ; ; =
8 10 12 14 16 18 8 10 12 14 16 18

Frekans (GHz) Frekans (GHz)

Sekil 4.26. 4 mm kalinhikta BaM, TiO,, BaM-TiO, ve PPy-BaM-TiO, kompozit numunelerine ait

frekansa bagli hesaplanmig yansima ve gegme katsay1 degerleri.
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Yukaridaki grafiklerde son olarak calisilan 4 mm kalinlikta hazirlanmis olan
nanoparcacik kompozit tozlara ait yansima ve gecme katsayir degerleri icin ¢izilmis
egriler gosterilmistir. Bu grafikler kalinligin etkisi de goz oniinde bulundurularak
analiz edilmeye calisitlmstir. Ilk olarak Sekil 4.26 da yansima grafigi incelendiginde
kalinlik artisina bagl olarak diger kalinlik ¢alismalarina nazaran daha farkli bir
grafik elde edilmistir. Ger¢i bu grafigin davranisi diger kalinliktaki alinan Glgiim
sonuglartyla uyum igerisindedir. Diger kalinliklardaki sergilenen davranisa da uygun
olarak bu grafikteki egriler, PPy kapli numunelerde gozlemlenen frekansa bagh
azalmaya karsin, polimersiz kompozit degerlerindeki artigin etkisiyle yansima
egrileri 13 GHz civarinda kesigmislerdir. Diisiik frekanslardaki bu davranis, yiiksek
frekanslara gidildik¢e artik neredeyse tek bir deger civarinda hareket etmistir.
Grafikteki yer alan 6 numuneye ait yansima ve ge¢me katsayl degerleri analiz
edildiginde en sogurucu numuneye isaret eden polimer kaplanmis B12 numunesi i¢in
yansima katsayis1 diisiik frekanslarda % 65 degerlerinden baslayarak bir azalma
gosterip, egrilerin kesisim noktast olan 13 GHz civarinda %30 degerlerine
diismiistiir. Yiiksek frekanslarda ise bu deger % 30 civarinda cok kii¢iik azaliglarla
seyretmistir. Yansima katsayr degerlerine karsilik gecme katsayr degerleri
incelendiginde ise bu kalinlikta aliman 6l¢lim sonuglarindan hesaplatilan gegcme
katsay1r degerlerinin, diger kalinlilar icin elde edilen ge¢me katsayr degerlerine
benzer bir davranis gézlemlenmistir. B12 numunesi i¢in bu davranisa ait degerler
diisiik frekanslarda %25 ile % 30 arasinda frekansa bagl bir artis sunarken, yiiksek
frekanslarda bu degerin 6zelikle 13 GHz den sonraki frekanslarda % 40 civarinda
oldugu goriilmiistiir. Diger polimer kaplit B11 ve B21 numuneleri de benzer degerler
almigtir. Polimer kaplanmamig A11, A12 ve A21 nanoparcacik kompozitlerine ait
ge¢me katsay1 degerlerindeki degisim ise diisiik frekanslarda % 30 ile % 65 arasinda
frekansa bagl olarak artan degerler alirken, yiiksek frekanslarda %60 degerlerine

kadar artig sergilemistir.

Cesitli kalinliklara ait yansima-R ve gecme-T katsayilarina ait grafiklerinden,
hesaplanan 6l¢lim sonuglarinin genel olarak birbirleriyle uyum iginde bir davranis

sergilediklerini sOyleyebiliriz. Bunun dogrulugu ise sonug¢ boliimiinde incelenecektir.
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4.3. Nanometal Kaph PAN Bezler (OA Serisi)

Calismamizin bu kisminda farkli siirelerde Ni, Co ve NigsCogs metalleri ile
‘Akimsiz metal kaplama metodu’ kullanilarak kaplanmis olan 20 um lik fiberlerden
olusan PAN kompozit bezlerin, kristal, ylizey ve manyetik 6zelliklerin yani sira 8.2-
18 GHz Band araligindaki mikrodalga soguruculugu incelenmistir. Kaplamalarin
zamana bagimlilig1 ve siirenin malzemenin soguruculuguna olan etkisi, Ni, Co ve
bunlarin  karisimiyla elde edilen metal kompozitlerin etkin  maksimum

soguruculugunu veren en uygun kaplama kosullar1 belirlenmistir.

PAN kompozitlerin kristal yapilar1 X-Isinlar1 kirinim metodu ile Rigaku D/Max-I11C
XRD Diffractometer marka cihazi kullanilarak Cu-K, radyo-ismiyla 20°-80°

araliginda taranarak elde edilen XRD verilerinden belirlenmistir.

Malzemelerin yilizey yapist ve morfolojisi Philips XL30 SPEG model Taramali

Elektron Mikroskobu ile incelenmistir.

Manyetik Ozellikleri ise VSM-numune titresim manyetometresiyle (Quantum

Design PPMS 9 T) oda sicakliginda -2 T ile 2 T alan altinda incelenmistir.

Elde edilen histeresizlerden Doyum miknatislanmasi, Koersif alan ve Kalici

miknatislanma degerleri tespit edilmistir.

Nanometal kompozitlerin mikrodalga sogurma o6zellikleri ise HP PNA E8364B
marka vektorel network analizér cihaziyla ATM teknolojisi dalga kilavuzlari
kullanilarak, uygun TRL kalibrasyonu uygulanarak Iletim hatti teknigi ile
incelenmistir. Boylece malzemelerin sagilma parametreleri (S11, S22, S21, S12)
VNA cihazindan kaydedilerek, bu parametrelerden gerekli yansima, ge¢me,

sogurma, parazit kalkan verimliligi hesaplamalar1 yapilmistir.
Ayrica, NRW teknigi kullanilarak malzemelerin fiziksel parametreleri, dielektrik
(&,), manyetik (g, ) gegirgenlik degerleri ve yansima kaybi gelistirdigimiz

programla hesaplatilmistir.
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4.3.1. XRD Analizi

Minimum ve maksimum siirelerde Ni, Co ve Ni-Co kaplanmis PAN fiberlerin X-
Istm1 kirmim Slgiimleri 20 -80° arasindaki agilarda gergeklestirilmistir (Sekil 4.27).
XRD grafiklerinde gozlemlenen PAN kompozitlerinin amorf yapida olustugu kii¢iik
acilarda genis bir pike sahip olup, biiyiikk agilarda herhangi bir pik
gozlemlenmemesinden anlagilmistir. Disliik kaplama siirelerin de bekletilen
numunelerde (OA02, OA24, OA54 numuneleri) metal kristallenmesi ¢ok acik
olmamakla birlikte, hassaslastirma banyosundan gelen SnO piki gozlenebilmektedir.
Ni, Co ve Ni-Co banyosunda en uzun siire kaplanan kompozit numuneler de,
beklenildigi gibi daha yogun pikler gdzlemlenmistir. Boylece, bu numunelerin XRD
pikleri giiriiltii piklerinden daha iyi ayirt edilebilmistir.

Elde edilen piklerin literatiir de yer alan XRD pikleri ile uyum igerisinde oldugu
goriilmiistiir. Literatiirle karsilastirdigimiz da elde ettigimiz XRD desenleri SnO
(JCPDS 99-100-8876), NiO (JCPDS 99-101-0286), Ni -1 (JCPDS 99-101-3040),
Ni-2 (99-101-0883), Ni-3 (JCPDS 99-101-3030), Co (JCPDS 99-101-2978), CoO
(JCPDS 99-101-0211), NiS (JCDPS 99-101-0932) ve NiS, (JCDPS 99-101-2464)
bilesenlerini ifade eden XRD piklerini igermektedir. Olusan kiimelerin ¢ok kiiciik
boyutlarda olusmasindan dolay1 Akimsiz kaplama teknigi yoluyla daha iyi
kristallenme elde etmek i¢in numunelerin daha uzun siire kaplama banyosunda
tutulmasi gerekliligi anlasilmistir. Elde edilen XRD piklerinde Ni ve Co pikleri
amorf yapida ki kaplama veya PAN polimerin baskin amorf yapisindan dolay1 agik¢a

gozlemlenememistir [120].

Ozetle, kaplama siiresinin veya biriktirilmesi diisiiniilen metal konsantrasyonunun
artmastyla daha iyi kristal yapida kaplamalar elde etmek miimkiindiir. Bunun nedeni
ise kaplama siiresi arttikca daha metalik bir yap1 elde edilmekte ve polimerin amorf
yapist ile kiyaslanabilir boyutlarda metal kaplama gergeklestiginde XRD pikleri daha
belirgin hale gelmektedir. Ni-Co alasimli banyoda ki metal tuz konsantrasyonun
diger banyolara nazaran iki kat1 kadar olmas1 nedeniyle bu banyolama da daha iyi
kaplamalar elde edilebilmistir. Tiim bunlara ek olarak, ne kadar az siire de kaplama
yapilirsa o kadar indirgenmemis metaller olugmakta, bu ise numune
kompozisyonunda metal parcaciklar1 ve siilfiir igerikli metal bilesenlerine sebep

olmaktadir [121, 122, 127]. Nitekim bizim ¢aligmamiza ait kisa siireli kaplamalarin
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XRD piklerinde de amorf yapida metalik olusumlarin yani sira oldukg¢a kiiclik
boyutlarda siilfat ve oksitleri de gozlemlenmistir. Diger taraftan ¢ok uzun siire
kaplama yapildiginda ise bulk metal olugsmakta ve EM dalganin neredeyse tamamini
yansitan ve amacimiza uygun olmayan kompozitler olusmaktadir. Bunun igin

optimum siirenin belirlenmesi olduk¢a 6nemlidir.
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Sekil 4.27. Minumum ve maksimum siirelerde a) Ni, b) Co ve c¢) NigsCoy5 banyosunda metal

kaplanmis PAN bezlere ait XRD desenleri.
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4.3.2. SEM Analizi

Elde edilen orneklerin morfolojik karakterizasyonu icin, yiiksek c¢oziiniirliikteki
taramal1 elektron mikroskobu (SEM) ile alinan resimler Sekil 4.28-Sekil 4.31 de
goriilmektedir. Fiberlerin tizerindeki nanometal kaplamanin daha net goriilebilmesi
icin 6rnek numune kesilerek hazirlanmis ve sonrasinda SEM resimleri alinmak iizere
2 dk kadar 10mA akim altinda altinla kaplanmistir. SEM resimleri Ni, Co ve
NigsCogs olmak tizere ti¢ farkli kombinasyonda metal nanotozlariyla kaplanmis
poliakrilinitril bez kompozitlere ait olup, her bir numune en az ve en uzun siire

kaplama banyosunda bekletilen bezler secilmistir.

Sekil 4.28. OA01 kodlu ham beze ait 200um ve 10 pm dlgekli SEM resimleri.

Bu numunelerden OAO01 kodlu %100 poliakrilik i¢eren iplikten 6riilmiis ham bezin
SEM resimleri Sekil 4.28 de gosterildigi gibi olup, kaplanan numunelerinin
analizinde referans olarak kullanilmistir. Ham PAN bezin SEM resimlerinde
gozlemlenen mikro boyutlardaki piiriizliligiin, kaplama oncesi PAN fiberlerin
orlilmesi asamasinda maruz kaldig1 mekaniksel fiziksel etkinin yani sira banyolama
siirecleri sirasindaki kimyasal etki dolayisiyla olustugu diisiiniilmektedir. Ayrica
PAN bez numunelerinin yapisini olusturan fiberlerin ham maddesi olan polimerin

yapisindan da kaynaklanmis olabilecegi diisiiniilmektedir.
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Sekil 4.29.a) OA02, b) OAO0S5 kodlu Ni kapli PAN bez kompozitlere ait SEM resimleri.

Sekil 4.29 da OA02 ve OAO5 kodlu numuneler akimsiz metal kaplama teknigine
uygun olarak sirasiyla 0,5 dk ve 2 dk siire ile Ni tozlar ile hazirlanmig kaplama
banyosunda tutularak kaplama islemi gerceklestirilmistir. Ni kaplanmis bezlerin
SEM resimleri incelendiginde en az siire banyoda tutulan OA02 numunesine ait
resimde olusan kaplamanin fiberin {izerinde ¢ok kiiclik nano ve mikro boyutlarda
tanecik yapida olustugu anlagilmistir. Olusan tanecikli yapr bekleme siiresinin de
etkisiyle fiberin yiizeyin de aktivasyon verimliligi yiiksek olan bolgelerde
topaklanma seklinde olustugu goriilmiistiir (Sekil 4.29.a). Sekil 4.29.b deki SEM
resminde yer alan fiber iizerinde olusan yapida ise, banyoda kalma siiresinin
artmasiyla birlikte tanecikler arasi bosluklar zamanla dolarak c¢ekirdeklenme
sonrasinda yiizeyi tamamen kaplayan ince bir kabuk tabakasi halinde kaplama

olustugu goriilmektedir.

AccV SpotMagn Det WD b——— S5um
100kV60 5000x SE 138 GYTE i ==

Sekil 4.30.a) OA24, b) OA27 kodlu Co kapli PAN bez kompozitlere ait SEM resimleri.
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Co banyosunda bekletilen kompozit bezlerde ise kaplamanin Ni kompozisyonlu
banyolama ya nazaran biraz daha uzun siirede gerceklestigi sonucu ¢ikmistir. Bunun
sonucu olarak 2 dk gibi az siire de Co banyosunda tutulan kompozit nanometal kapl
bezin SEM resimlerinden kaplamanin daha az olustugu yine kiigiik tanecikli yapida
fakat Ni kaplamaya nazaran daha belirsiz bir sekilde olustugu goriilmektedir (Sekil
4.30.a). Uzun siire (3.5 dk) Co banyosunda bekletilen kompozit numune de ise
kaplamanin fiberin yiizeyindeki bosluklarinin dolmasiyla birlikte yiizeyde tabaka
halinde ve tanecik boyutlar1 daha biiyiik olan daha tanecikli kiimelenmeler seklinde
olustugu goriilmistiir (Sekil.4.30.b).

Acc.V “Spat Magr; " Det Wi f—('é;‘{
100k 610 5000x " SE™ 1420GYTE .'\" "

2 B

Sekil 4.31.a) OA54, b) OAS57 kodlu NigsCoys metali kaplanmigs PAN bez kompozitlere ait SEM

resimleri.

%50 Ni ve %50 Co alasim banyosunda kaplanmig olan fiberlere ait Sekil 4.31 deki
SEM goriintiilerinden, bu banyoda kaplanmis metal-PAN kompozit bezler de ki
olusum da kaplamanin daha yogun oldugu goézlemlenmistir. Kisa siireli (1,5 dk)
kaplama banyosunda kalan bezlerde olusan metal kaplama tabakasi daha tanecikli ve
farkli boyutlarda kiigiik kiimecikler seklinde iken (Sekil 4.31.a), daha uzun siire (4,5
dk) bu banyoda kalan nanokompozit bezi OA57 numunesine ait SEM resmin de ise
fiberin tlizerinde olusan nanopargacik yapisindaki kaplamanin, yiizeyde kalin bir
kaplama tabakasinin yani sira tanecikli, ¢ok daha farkli boyutlarda topaklanmalar
seklinde oldugu ve referans skala baz alindiginda olusan topaklarin boyutlarinin
nano-boyutlarla mikro boyutlar arasinda degisen daha yogun kaplama seklin de
olustugu anlasilmaktadir.
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Ozetle fiberlerin yiizeyinde olusan metal kaplamanin yiizeyde tabaka seklinde
olmaktan ziyade kiigiik tanecikli topaklanma seklinde basladigi siirenin artmasiyla
birlikte tanecikler arast1 kaplanma devam ederek tabaka haline geldigi
gbzlemlenmistir. Bunun nedeni olarak, akimsiz metal kaplama siirecinde nanometal
kaplamanin oksitlenme-indirgenme reaksiyonu sonucunda olustugu [120] ve bu
strecte Pd metali ile aktiflestirilmis yiizeye, kaplanilmasi diisiiniilen metalin
ulagmasiyla birlikte oksitlenme-indirgenme reaksiyonunun baglayarak cok kisa bir

stirede ve ¢ok cabuk bir sekilde kaplamanin gercekmis olmasi diisiintilmektedir.

Homojen ve kabuksu bir kaplama i¢in, Pd metaliyle aktiflestirilmis yiizeyin, fiberin
her yerinde ayni1 sartlarda olugsmus olmasin1 gerektirmektedir. Her ne kadar homojen
Poliakrilinitril bez kullanilmis olsa da bu bezlerin Oriilmesi asamasinda fiberlerin
ylizeyinde istenmeyen asinmalar olusmaktadir. Bu asmma ve zedelenmeler
hassalastirma ve aktiflestirme banyolarinda fiberin her bolgesin de ayni 6zellikte

kaplamanin olugsmasini zorlagtirmaktadir.

Bir diger 6nemli saptama ise banyolama siiresi ile ilgili olup, siirenin artmasina bagli
olarak kaplanan yiizeyin daha yogun kaplandigi ve olusan tanecikli yapinin
birleserek daha diizgiin homojen bir tabaka halinde metalik bir yapiya sahip oldugu

yapilan inceleme ve analizlerle tespit edilmistir.

Kaplanan metal etkisi agisindan degerlendirecek olursak; Ni kaplamalarda daha
yogun, kiiclik nano ve mikro tanecikli topaklanma seklinde kaplama gozlemlenirken,
Co kaplanmis bezlerde kaplamanin tabaka halinde olustugu goézlemlenmistir. Bu
belirlemelere uygun olarak da ayni oranlar da Ni-Co kaplanmis metal PAN kompozit
bezler de beklenildigi iizere her iki durumun gerektirdigi 6zellikler sergilenmekte
olup, siire géz 6nilinde bulunduruldugunda tekli metal kaplamalardan ziya de karigik

metal etkisiyle kaplamanin daha yogun olustugu SEM resimlerinden goriilmiistiir.
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4.3.3. VSM Analizi

Belirli siirelerde Ni, Co ve Ni-Co kaplanmis PAN tekstillerin oda sicakliginda VSM
Olctimleri ile manyetik 6zelikleri incelenmistir (Sekil 4.32). Kompozit malzemeler
cogunlukla manyetik katki icermeyen PAN fiberlerden olusmustur ve bu yiizden
miknatislanma degerleri, kiitlece kompozitlerin tim agirligiyla normalize edilmistir.
Bu nedenle, tiim miknatislanma degerlerinde kompozisyondaki manyetik katkinin
agirlikga oranit géz oniinde bulundurulmalidir. Sekil 4.32 belirtilen malzemelerin
manyetik histerezis egrilerinden, Ni kaplanmig PAN bezlerde en az siireli
kaplamalarda diyamanyetik katkinin ferromanyetik etki den daha baskin oldugu
goriilmektedir. Bu numunelerde kaplama siiresinin artmasina bagl olarak daha fazla
ferromanyetik davranis gozlemlenmeye baslamistir (OA05). Banyolama siiresinin
artmasina bagli olarak kaplama da olusan Ni kiimeciklerinin daha diizenli bir kristal
ve manyetik yapr sergiledigi, Co kaplanmig kompozitlerin ise daha fazla
ferromanyetik yapida olup (OA24), kaplamanin siiresine bagli olarak daha giicli
ferromanyetik davranis sergiledigi gozlemlenmistir (OA27). Bogush ve arkadaglari
tarafindan yapilan ¢alismada, Ni adaciklarinin diyamanyetik yap1 ve Co adaciklarinin
ise ferromanyetik bir yapi sergiledigine dair benzer sonuglar bildirilmistir [120].
Ayrica yine yapilan bagka bir ¢calismada Ni katkilandirilmis ZnO mikro-gubuklarin
diamanyetik histeresize sahip oldugu ancak, %1.2 oraninda Ni katkilandirildiginda
kompozit malzemenin ferromanyetik davranis sergiledigi goriilmistiir [160]. Tim
bunlara ek olarak hem Jianfeng [161] hem de Donglu ve arkadaslarinin [162]
yaptiklar1 ¢aligmalarda polistiren kapli karbonnanotiipler de yanmis kiil iizerine Ni-
Co-P ve Ni-Co kaplanmis kompozitler de diigiik manyetik alanlarda ferromanyetik
davranis etkin iken yiiksek alanlarda diyamanyetik etkinin ferromanyetik etkiye gore

baskin bir davranis gosterdigi sunulmustur.

Elde edilen manyetik sonuglarin daha 6nce bahsedilen XRD ve SEM sonuglariyla
uyumlu oldugu goriilmiistiir. XRD analizin de ve SEM yapilarinda saptanan kaplama
stresine ve tabakadaki kaplamanin kalinligina bagli olarak daha kristalimsi bir
yapinin olustugu sonucu ile manyetik histeresizlerde tespit edilen kaplama
kalinligina bagli olarak daha ferromanyetik bir davranis sergiledigi sonucu
birbirleriyle uyum igerisindedir. Bunun yani1 sira NigsC0gs kompozisyonlu

banyolama sonucunda elde edilen kompozitlerde ise SEM yapilarinda gozlemlenen
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daha yogun ve farkli yapilardaki olusumlarin, XRD verilerinde saptanan daha

kristalimsi bir yap1 sergiledigi sonucu, bu kompozit malzemelerin VSM o6lgiimlerinin

yiiksek alanlar da dahi diamanyetik etkilesim olmaksizin siiperparamanyetik davranis

sergiledigi sonucuyla ortiismektedir.
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Sekil 4.32. En kisa ve en uzun siire ile Ni, Co ve NipsC0ps kaplanmis PAN bezlere ait oda

sicakliginda alinmis ve fitleri yapilmigs M-H histerezis egrileri.



103

4.3.4. Mikrodalga Sogurma Olgiimleri

Ni, Co ve Ni-Co banyosunda gesitli siirelerde akimsiz metal kaplama yontemi
kullanilarak nanometal kaplanmis PAN bezlerin mikrodalga 6l¢iimleri Network
analizor cihazi ile alinmus, gerekli analiz ve incelemeler yapilmistir. Iletim hatti
metoduna uygun olarak dalga kilavuzlariyla alinan mikrodalga yansima ve
gecirgenlik Olclimleri sonucunda elde edilen frekansa bagli yansima ve gecirgenlik
parametreleri ve katsayilarim1 gosteren egriler Sekil 4.33-Sekil 4.35 arasinda

verilmistir.

Sekil 4.33 de verilen Ni banyosunda dort farkli siirede kaplanan 2 mm kalinliktaki
bezlerin yansima ve ge¢me parametrelerinden elde edilen yansima ve gegme

katsayilar1 incelenmistir.
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Sekil 4.33. 4 farkl siirede Ni metali kaplanmig 2 mm kalinliga sahip PAN bezlere ait a) yansima-S11,
b) gegme-S21, ¢) yansima katsayisi-R ve d) gegme katsayi-T grafikleri.
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Bu numunelerin yansima ve ge¢cme egrilerinin birbirini takip eden siirede ¢ok fazla
degismeyip, bir sonraki adimda kaplama siiresinin artmasina bagli olarak yansima
katsayis1 degerlerinin arttifi ve gegme katsay1 degerlerinin ise azaldig1 goriilmiistiir.
OAO02 ve OAO03 kodlu numunelere ait yansima %15 civarinda iken ge¢me degerleri
%70 civarinda oldugu goriilmistir. Buna karsilik Ni banyosunda daha fazla
bekletilerek daha yogun metal kaplanan bezlerde (OA04 ve OAO05) ise bu degerler
yansima katsayis1 olarak %25 degerlerine karsilik gelerek % 10 luk bir artis
sergilerken, gecme katsayisi degeri %20 degerinde bir azalma ile % 50 degerlerinde

seyretmistir.
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Sekil 4.34. 4 farkli siirede Co metali kaplanmig 2 mm kalinliga sahip PAN bezlere ait a) yansima-S11,
b) gegme-S21, €) yansima katsayisi-R ve d) gegme katsayi-T grafikleri.

Co banyosunda farkli siirelerde kaplanan PAN bezlerin mikrodalga Slgiimleri ise
Sekil 4.34 de verildigi gibi olup, grafiklerin analizinden elde edilen egrilerin
birbirleriyle uyum i¢inde hareket ettigi ve benzer degerler aldigi goriilmiistiir.
Buradan Co kaplanan PAN bezlerin kaplama siiresinden bagimsiz olarak egrilerin
her dort durum igin birlikte hareket ettigi ve yansima katsayr degerlerinin %15,

gecme katsay1 degerlerinin ise %75 oldugu belirlenmistir.
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Sekil 4.35. 4 farkl: siirede Ni-Co metali kaplanmis 2 mm kalinliga sahip PAN bezlere ait a) yansima-
S11, b) gegme-S21, ¢) yansima katsayisi-R ve d) gegme katsayi-T grafikleri.

Sekil 4.35 de NipsC0ps kompozisyonunda hazirlanan banyoda nanometal kaplanan
PAN bezlere ait grafikler goriillmektedir. Bu grafiklere ait egriler incelendiginde, bu
egrilerin yalniz Ni ya da yalnizca Co kaplanan PAN bezlere ait egrilerden daha farkli
bir yapida hareket ettigi bu kompozisyon da kaplama siiresinin olduk¢a etkin oldugu
gozlemlenmistir. Kaplama siiresine bagli olarak egrilerin birbirlerinden ayristigi
baska bir ifadeyle, kaplama siiresinin artmasina bagli olarak yansima katsay1
degerlerinde belirli bir kaplama kalinligina kadar belirgin bir artis goriilmekteyken,
ge¢me katsayr degerlerinde azalma seklinde kendini ifade etmistir. OA56 ve OAS7
numunelerinde bekleme siiresinin artmasma bagli olarak yansima katsay1 degeri
belirgin bir farkla artmis ve elde edilen grafik 0.5 ile 0.3 arasinda degisen bir egri
cizmistir. Gegme katsay1 degerleri ise 0.3 ile 0.5 arasinda degisen degerler alip, diger
numunelerden farkli olarak belirgin bir azalma goézlemlenmistir. Genel olarak Ni
kaplanmig PAN bezlerin yansima-gecme katsayr degerlerinin sogurma ve parazit
kalkan verimliligi tizerinde daha etkin rol oynadigi ve malzemedeki Ni oraninin
artmasina bagli olarak malzemenin daha etkili parazit kalkan verimliligi gosterdigi

tespit edilmistir.



BOLUM 5. SONUC VE YORUMLAR

5.1. Polianilin Kaplanmis Nanotozlar

BT serisine ait BaM, TiO,, BaM-TiO, ve PANI-BaM-TiO, kompozit nanotozlardan
elde edilen dort farkli kalinlikta hazirlanan paletler i¢cin mikrodalga analizleri
yapilmistir. Bu analizlerin sonuglari, Mikrodalga sogurma ve parazit kalkan etkisi,
Mikrodalga dielektrik-manyetik 6zellikleri ve yansima kaybi olmak iizere ii¢ temel

baslik altinda incelenmistir.

5.1.1. PANI kaph nanotozlarin mikrodalga sogurma ve parazit kalkan
verimliligi
2.5 mm kalinlikta dikdortgen palet seklinde hazirlanan BaM ve TiO;

nanoparcaciklara ait yansima-R ve ge¢me-T katsayr degerlerinden hesaplatilan

sogurma-A ve parazit kalkan verimliligi-SE egrileri Sekil 5.1 de verildigi gibidir.
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Sekil 5.1. BaM ve TiO; nanopargaciklarina ait a) sogurma-A ve b) parazit kalkan verimliligi-SE

degerlerinin frekansa bagli davranisi.

Sogurma egrileri incelendiginde, BaM ve TiO, nanoparcaciklarinin sogurma

degerlerinin diisiik frekanslarda %35 civarinda olup, frekans artisina bagli olarak
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azalma sergiledigi belirlenmistir. BaM ve TiO, nanopargaciklarina ait parazit kalkan
verimliligi-SE degeri ise 4 ila 6 dB seviyelerinde olup, frekansa bagli olarak ¢ok az

bir azalma gostermistir.

Polimer kaplanmis veya kaplanmamig BT serisine ait dort farkli kalinlikta
hazirlanmis kompozit numunelerin sogurma 6zellikleri Sekil 5.2.a-d de verilmistir.
Genel olarak, polimer kaplanmamis numuneler tiim kalinliklarda birbirlerine ¢ok
yakin sogurma degerleri verirken, PANI kapli numuneler de 2 ila 5 kat daha fazla

mikrodalga sogurma gozlemlenmistir.
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Sekil 5.2. BaM-TiO, ve PANI-BaM-TiO, nanokompozitlerine ait a) t=1.5 mm, b) t=2.5 mm, c) t=3

mm ve d) t=4 mm gibi dort farkli kalinlik durumu igin frekansa bagli sogurma-A grafikleri.

Ozellikle, P-BT12 (BaM:TiO,=1:2 ve PANI kaplanmis) numunesinin incelenen alti
durum igerisinde tiim kalinliklarda en iyi sogurucu oldugu gorilmiistiir. 1.5mm
kalinlikta ki PANI kaplanmig P-BT12, P-BT11 ve P-BT21 numunelerine ait sogurma
oranlari ise sirastyla %25, %18 ve %5 olarak hesaplanmistir. Numunelerin frekansa

baglh davranisi incelendiginde ise, frekansin artmasiyla mikrodalga sogurmalar1 da
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cok az seviyede azalma goOstermistir. Tiim malzemeler incelendiginde en 1iyi
sogurmaya sahip malzemenin en ince malzemelerden P-BTI12 oldugunu
sOyleyebiliriz Sekil 5.2.b-d. Bu malzemenin mikrodalga sogurmasinin frekansa ¢ok
zayif bagimlhi oldugu ve kalinhigin artisina bagli olarak sogurmasinin baslangicta
azaldigi, sonrasinda tekrardan yiiksek degerlere ulastigi gozlemlenmistir. Diger
polimer kapli (P-BT11ve P-BT21) kompozit malzemeler ise P-BT12 numunesi kadar
olmasa da, polimer kaplanmamis numunelere gore daha iyi sogurma degerleri verdigi

gorilmiistiir.

Sekil 5.3.a-d dort farkli kalinlikta hazirlanmis BT serisine ait tim kompozitler i¢in

parazit kalkan verimliligi (SE) degerleri gosterilmistir.

10 10
BT —o— BT11
° BT12 —o—BT12
. ——BT21 8] ——BT21
—— P-BT11 v— P-BT11
—— P-BT12 —PBTI2
—— P-BT21| |~ P-BT21
T 6] E "
£
E n
w N
- 1l
T z
= w
w
w 2]
000 Ll e e e e
o'¢' >~
Seeeo'ee'e'eeveere ere e ereiereeveve e e e
MANNAARRRRRRR R R RZRIRRRRR,
0 T T T T T
0 : T : : T 8 10 12 14 16 8
8 10 12 14 16 18 Frekans (GHz)
Frekans (GHz)
10 10
—0—BT11
—o—BT12
8 —0—BT21
—o— P-BT11
—— P-BT12
] —>— P-BT21
£ 3
£ £
Py <
I8 L8
o W
» 2]
R A
5 ‘/A"A'fx'«x"A\"A\'fA'A'A’A’A‘A‘A’A’A‘A’i“i‘iﬁi@ﬁf
OB
0 T T T T T 0 T T T T T
8 10 16 18 8 10 16 18

Sekil 5.3. BaM-TiO, ve PANI-BaM-TiO, nanokompozitlerine ait a) t=1.5 mm, b) t=2.5 mm, c) t=3
mm ve d) t=4 mm gibi dort farkli kalinlik durumu i¢in frekansa bagl parazit kalkan verimliligi-SE

grafikleri.

PANI kaplanmamis kompozitlerin 1-4 dB gibi bir SE degeri vermekte olup, bu

degerlerin SE bakimindan verimli malzemeler olmadiklar1 anlagilmistir. 1.5 mm
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kalinliktaki polimer kapli numunelerde ise durum biraz daha farkli olup,
kaplanmamis numuneye gore iki kati kadar bir SE degeri sergiledigi goriilmiistiir.
Parazit kalkan verimliligi bakimindan P-BT12 kodlu kompozit numune ise diger
numunelerden farkli olup, yaklasik bir ila bir buguk kat daha yiiksek SE degerleri
vermistir. 1.5 mm kalinlik i¢in PANI kaplanmig P-BT12, P-BT11 ve P-BT21
numunelerine ait SE degerlerinin diisiik frekanslarda sirasiyla 4.8, 3.5 ve 2 dB
oldugu goriilmektedir. Frekansa artigina bagli olarak bu malzemelerin SE degerleri
onemsenmeyecek kadar az bir azalma sergilemistir. En ince kalinlikta hazirlanmis
tiim malzemeler kendi igerisinde kiyaslandiginda, P-BT12 malzemesi hari¢ diger tiim
malzemelerin neredeyse aynt SE degerlerine sahip olduklari, fakat P-BT12
nanokompozit malzemesinin diger tiim malzemeler i¢inde daha yiiksek degerlere

sahip olup, daha iyi parazit kalkan kompozit 6zelligi tasidigr goriilmiistiir.

Tim yansima, ge¢gme ve sogurma Olciimlerinden kalinligin artmasiyla birlikte
kompozit nanopargaciklarinin daha iyi sogurma degerleri verdigi ve kompozit
icindeki BaM oranina kiyasla TiO, orami fazla olan numunelerde daha yiiksek
sogurma degerlerinin okundugu goriilmiistiir. Bu sonuglarin referans [64] de verilen
TiO; eklentisinin PANI kaplanmig Fe3O4 kompozitlerinde parazit kalkan verimliligi
(SE) degerini arttirdigt sonucu ile uyumlu oldugu anlasilmistir. Ayrica, PANI
polimeri kaplanmis malzemelerin daha fazla sogurma degerlerine sahip oldugu ve bu
BT serisi icerisindeki en iy1 sogurucu 6zellige sahip olan numunenin P-BT12 oldugu

tespit edilmistir.

Sekil 5.4 de P-BT12 numunesine ait frekansa ve kalinliga bagli olarak sogurma
yiizdeligini veren kontor grafigi goriilmektedir. Bu sogurma egrilerden, 2.5 mm nin
iizerindeki kalinliklarda bu malzemenin % 20 den fazla sogurmaya sahip oldu
goriilmektedir. Bu malzemenin diisiik frekanslarda (f<9 GHz) daha iyi sogurma
degerlerine sahip oldugu resimden acik¢a goriilmektedir. Sonug olarak, P-BT12
kompozit numunesi i¢in kalinlik arttik¢a ve diisiik frekanslara dogru gidildikge %
28’e varan soguruculuk oraniyla daha iyi mikrodalga sogurucu olarak calistigini

sOyleyebiliriz.
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Sekil 5.4. P-BT12 kompozit malzemesine ait frekans ve kalinliga bagli hesaplanan sogurma yiizdeligi

(%A) egrileri.
Sekil 5.5 de P-BT12 kompozit numunesinin parazit kalkan verimliligi degerlerini
veren kontor grafigi goriilmektedir. Bu grafik frekansa bagli en iyi SE degerini bize

acikca gostermektedir.

SE(dB)

? Frekans (GHz)

Sekil 5.5. P-BT12 kompozit malzemesine ait frekans ve kalinliga bagli hesaplanan Parazit Kalkan

verimliligi (SE) egrileri.
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Bu SE egrilerinden frekansa bagli olarak SE degerinin azaldigini sdyleyebiliriz. P-
BT12 kompozit numunesinin en iyi SE degerine 8.5 GHz frekansinda 6 dB ile 3 mm
kalinlik ta sahip oldu SE egrilerinden agik¢a goriilmektedir.

Literatiirde, dolgu maddesi olarak manyetik ve / veya dielektrik malzemelerin
kullanildigr ve bunlarin iletken polimer bir tabakayla kaplanarak, parazit kalkan
verimliligi degerlerinin arttirilmas1 ve daha iyi sogurma o6zelligi kazandirilmasina
dair bir¢ok ¢alisma mevcuttur [63-68, 138]. Bizim bu ¢alismamizin literatiirle uyum
icerisinde oldugu ve ayrica PANI kaplanmis kompozitlerin daha iyi empedans

uyumu sagladigi belirlenmistir.

Ozetle; Farkli kalinlik ve farkli miktarlarda karistirilan manyetik ve dielektrik
nanopar¢aciklariyla hazirlanan BaM-TiO, ve PANI-BaM-TiO, kompozit
nanotozlarin mikrodalga Ozellikleri aragtirllmigtir. Sonug¢ olarak, kompozitteki
dielektrik miktar1 artttkca malzemenin daha fazla dielektrik oldugu ve daha iyi
sogurucu Ozellik tasidigi goriilmistiir. Diger bir degisle, PANI-BaM-TiO, karisim
oranlar1 1:2, 1:1 ve 2:1 olan kompozitlerin sirastyla daha iyi sogurucu ozellik
sergilediklerini sOyleyebiliriz. Buna ek olarak, PANI tabakasmnin kompozitlerin
sogurma Ve parazit kalkan verimliligi tizerinde ciddi bir etkisinin oldugu belirlenmis
oldu. Polimer etkisinin kaplanmamis kompozitlerle karsilastirildiginda sogurmasinda

kaplamanin bes kat1 kadar bir artisa yol agabilecegi ayrica tespit edilmistir.

5.2. Polipirol Kaplanmis Nanotozlar

AB serisine ait BaM, TiO,, BaM-TiO, ve PPy-BaM-TiO, kompozit nanotozlarin dort
farkli kalinlik durumu i¢in gelistirilen NRW algoritmasi ile Mikrodalga sogurma ve
parazit kalkan verimliligi, Mikrodalga dielektrik-manyetik o6zellikleri ve yansima
kayb1 hesaplatilarak gerekli analiz ve yorumlar yapilmistir. Gegirgenlik katsayisinin
sonsuz sayidaki kompleks koklerinin iistesinden gelmek i¢in, teorik ve deneysel
grup gecikmesini kiyaslayan Grup gecikmeli method (Grup delay method) [83]

kullanilmistir. Cikan sonuglardan kompleks dielektrik gecirgenlik (&, = &'—ig'"") ve

kompleks manyetik gecirgenlik ( g, = z'—ig'") hesaplatilmistir.
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5.2.1. PPy kaph nanotozlarin mikrodalga sogurma ve parazit kalkan verimliligi

Bu kisimda iletim hatti metoduna uygun olarak ol¢iimleri yapilan nanotozlarinin
sogurma ve parazit kalkan verimliligi degerleri 8.2 ve 18 GHz araligindaki frekans
degerlerinde hesaplanmistir (Sekil 5.6 ve Sekil 5.9).
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Sekil 5.6. BaM-TiO, ve PPy-BaM-TiO, nanokompozitlerine ait a) t=1.5 mm, b) t=2.5 mm, c) t=3

mm ve d) t=4 mm gibi dort farkh kalinlik durumu igin frekansa bagli sogurma-A grafikleri.

Sekil 5.6 da verilen egriler incelendiginde, Boliim.4 de verilen 1.5 mm kalinliktaki
yansima ve ge¢me katsayilarina uygun olarak, PPy kaplanmis numuneler %30
civarinda sogurma degerleri verirken, kaplanmamis nanoparcacik kompozitlerde bu
degerin %S5 civarinda oldugu yansima ve gecme katsayilarina bagl olarak yapilan
hesaplamalardan elde edilen grafiklerinden goriilmiistiir (Sekil 5.6.a). Sekil 5.6.d ise
kalinligin artisiyla frekansa bapli olarak, PPy kaplanmis numuneler i¢in hesaplanan
sogurma degerleri %25 ile %40 arasinda degerler alirken, kaplanmamis numunelerde

bu degerler %10 ile %5 arasinda degisim sergilemistir.

Genel olarak grafikler incelediginde, kalinlig1 diisiik olan malzemelerde dielektrik
soguruculugun daha baskin oldugu goriilmistir. En ince numunelerden B12

numunesi 1.5 mm deki numuneler i¢inde en iyi sogurucu kompozit olup, dielektrik
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gecirgenlik 6zelliginin baskin oldugu sogurma goézlemlenmistir. Dielektrik 6zellige
sahip PPy kaplanmasinin yani sira dolgu malzemesi olarak 1:2 oraninda (BaM:TiO,)
yine dielektik malzeme olan TiO; katkilandigindan malzemede dielektrik
soguruculuk baskin hale gelmistir. Buradan nanokompozit numunelerdeki dielektrik
miktarinin artmasina bagli olarak malzemenin dielektrik soguruculugun arttiginm
sOyleyebiliriz. B12 malzemesi i¢in ¢izilen kontor egrilerinden de bu durum acikga

gbzlemlenebilmektedir (Sekil 5.7).

15
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Sekil 5.7. B12 kompozit malzemesine ait frekans ve kalinliga bagli hesaplanan sogurma yiizdeligi

(%A) egrileri.

Kalinlik artisina bagl olarak ise malzemedeki BaM oraninin artmasiyla manyetik
soguruculugun daha baskin hale geldigi ve 4mm kalinlik i¢in hesaplanan sogurma
egrilerinden daha fazla soguruculuk o6zelligine sahip kompozit numunenin B21

numunesi oldugu yapilan kalinlik ¢alismasindan anlagilmistir (Sekil 5.6.d).
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Sekil 5.8. B21 kompozit malzemesine ait frekans ve kalinliga bagl hesaplanan sogurma yiizdeligi

(%A) egrileri.

Sekil 5.8 de verilen frekansa bagli kalinlik ¢alismasindaki sogurma ylizdeleri
incelendiginde B21 numunesindeki BaM oranmin TiO; oranin iki kati olmasi
durumunda uzun siireli kaplamalarda sogurma yani BaM kaynakli manyetik
soguruculugun daha etkin oldugu ve 4mm kalinlik degerindeki 6l¢timlerde yaklagik
14 GHz den itibaren %40 larin iizerinde sogurucu oldugu kontor egrilerinden den

goriilebilmektedir.

Sekil 5.9 da AB serisine ait parazit kalkan verimliligi (SE) degerleri gosterilmistir.
1.5mm i¢in bu egriler PPy kaplanmamis kompozitlerde frekansa bagl olarak 4-2 dB
arasinda ¢ok az bir farkla degisen bir parazit kalkan verimliligi (SE) degeri verirken,
polimer kaplanmis numunelerde durum daha farkli olup, yaklasgik 8.5 ila 6 dB
arasinda degisen, kaplanmamis numuneye gore iki kati kadar bir SE degeri aldigi

gorilmiistiir.
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Sekil 5.9. BaM-TiO, ve PPy-BaM-TiO, nanokompozitlerine ait a) t=1.5 mm, b) t=2.5 mm, c) t=3
mm ve d) t=4 mm gibi dort farkli kalinlik durumu igin frekansa bagl Parazit kalkan verimliligi-SE

grafikleri.

Parazit kalkan verimliliginde malzemenin dielektrik 6zelliginin baskin oldugu
yapilan Ol¢limlerden anlasilmistir. Malzemenin dielektrik 6zelliginin maksimum
oldugu en ideal 6rnek ise, diisilk yogunlukta ve dolgu malzemesi TiO, oranin en
fazla oldugu, dielektrik 6zelligi ile PPy polimeri kaplanmis B12 numunesi olup,
diger numunelere gore en iyi koruyucu kalkan verimliligi degerlerini verdigini
sOyleyebiliriz. Bu numunenin en etkin parazit kalkan verimliligi-SE 6zelligine sahip

kosullar1 kapsadig1 yapilan incelemelerden anlasilmistir.

Sekil 5.10 da ise parazit kalkan verimliligini gosteren egriler frekansa bagl kalinlik
caligmas1 ile kontor grafiginde gosterilmektedir. Kontor grafiginden B12
numunesinde diisiik frekanslarda ve 2 mm nin {izerindeki kalinliklarda dielektrik
ozelliginin baskin oldugu 11 dB degerlerine ulasan daha belirgin parazit kalkan
verimliligi gériilmiistir.

Tim kalinlik degerlerinde Ol¢iimleri ve hesaplamalari yapilmis olan saf BaM

nanotozlari ve TiO, i¢in genel bir yorum yapacak olursak, katkisiz BaM



116

nanopargacik kompozitlerin gelen sinyal giicliniin %35 ini sogurdugunu ve bu oranin
TiO; i¢in de neredeyse ayni degerlerde oldugunu sdyleyebiliriz. Bu kompozitlere ait
hesaplanan parazit kalkan verimliligi ise frekans artisina bagli olarak her iki
numunede de azalmaktadir. Bu azalis BaM nanotozlarinda 4 dB den 2 dB diiserken,
TiO; nanotozlarinda 6 dan 4 dB diismekledir. Buradan parazit kalkan verimliligi igin
BaM numunelerde gegmenin baskin oldugu TiO, numunelerinde ise yansimanin

baskin oldugu anlagilmstir.

SE(dB)

9 10 1 12 13 14 15 16 17 18
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Sekil 5.10. B12 kompozit malzemesine ait frekans ve kalinliga bagli hesaplanan Parazit Kalkan

verimliligi (SE) egrileri.

5.2.2. PPy kaph nanotozlarin mikrodalga dielektrik ve manyetik 6zellikleri

Sekil 5.11 de BaM-TiO, ve PPy-BaM-TiO, nanokompozitlerine ait frekansa bagli,
kompleks dielektrik sabiti reel bileseni ve dielektrik kayip tanjanti degerlerine ait
egriler gortiilmektedir. Sekilden de goriilecegi gibi saf BaM’a aite, egrisi 8.2 — 18
GHz araligindaki X ve P bandlarim1 kapsayan bolgede azalarak ilerlemekte ve

yaklagik 1.6 dan 1.3 degerlerine ulagsmaktadir.
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Sekil 5.11. BaM-TiO, ve PPy-BaM-TiO, nanokompozitlerine ait frekansa bagli a) kompleks

dielektrik sabiti reel bileseni ( &, ") ve b) dielektrik kayip tanjant1 ( tan o, ) egrileri.

Sekil 5.11.a da verilen egrilerden kaplanmamig BaM-TiO, kompozit numunelerin
frekans artisina bagl olarak &,' degerlerinin ¢ok az degistigi, bu degisimin PPy kaplh
numunelerde iki kat1 kadar daha fazla oldugu goriilmiistiir. PPy kaplanmis PPy-BaM-
TiO, nanokompozitlerde dielektrik kayip tanjantinin, kaplanmamis BaM-TiO,
kompozitlere nazaran daha biiytik oldugu Sekil 5.11.b den goriilebilmektedir.

Burada PPy iletken polimeri dielektrik 6zellige sahip bir malzeme oldugu igim,
kompozit malzemeye dielektrik soguruculuk o6zelligi kazandirmaktadir. PPy
kaplanmasi, malzemelerin iletim mekanizmasi ile polarizasyon mekanizmasi (&,")
arasinda giiclii etkilesmeler neticesinde kompozit malzemenin iletkenligini

arttirdigindan, dielektrik kayip tanjantinin da artmasina neden olmaktadir [140].

Ferritlerde iletim mekanizmasi, temel olarak Ba-hekzaferritler de iyonlar arasinda
yiik atlamasina dayanmakta iken, kompozit malzemelerde ise bu durum, BaM —TiO;
ve PPy-BaM-TiO, iletkenlikli ortamda nanopargaciklar arasinda yiik transferi

seklinde olmaktadir.

En ¢ok dielektrik kayba sahip olan nanokompozit numunesi B11 olup, diger PPy
kapli B12 ve B21 kompozitlerin neredeyse benzer oOzellikte yliksek dielektrik
kayiplara sahip oldugu grafiklerden tespit edilmistir. iletkenlikteki (dielektrik
kayiptaki) temel farkliligin nedeni ise, parcaciklar arasi yiik transferi ve iletken

polimer PPy kaplanmasindan gelen katki dolayisiyla olugmaktadir.
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Sekil 5.12 de BaM-TiO; ve PPy-BaM-TiO, nanokompozitlerine ait frekansa bagli,
kompleks manyetik gecirgenlik reel bileseni ve manyetik kayip tanjant1 degerlerine

ait egriler goriilmektedir.
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Sekil 5.12. BaM-TiO, ve PPy-BaM-TiO, nanokompozitlerine ait frekansa bagli a) kompleks manyetik

gegirgenlik reel bileseni 14, 've b) manyetik kayip tanjant: ( tan & . ) egrileri.

BaM malzemeler icin ' degerleri neredeyse aymi degerleri aldigi grafikten

goriinmektedir. %50 sogurucu iceren malzemelerle, manyetik katki orani 1:2 ve 2:1
seklinde oldugundaki manyetik katki etkisinin kompozitlerin etkin manyetik
gecirgenligi ilizerinde onemli bir degisiklik olusturmadigi ve tiim kompozitlere ait
manyetik gecirgenlik degerlerinin neredeyse tamamen bir birlerine benzer degerler
aldig1 gozlemlenmistir Sekil 5.12.a. Literatiirde manyetik dolgu malzemesi olarak
farkli malzemelerin kiitlece farkli oranlarda karistirllmasiyla olusmus cesitli
kompozit malzemelerin benzer manyetik gegirgenlik katsayisina sahip oldugu bir cok
caligma bulunaktadir [141, 142]. TiO, ve PPy manyetik etkiye sahip olmadigindan ve
malzemelerin tim manyetik gecirgenliginin yalnizca BaM nanoparcaciklar ile
tanimlandigindan dolayi, PPy ve TiO, katkilarinin malzemenin manyetik
gecirgenligine etkisi dnemsenmeyecek degerdedir. Ayrica, manyetik kayip tanjanti
dalga karakteristigine gore ¢ok kiiclik farkliliklarla neredeyse aymi degerlerdedir
Sekil 5.12.b.

Malzemelerin manyetik kayip tanjantlari, dielektrik kayip tanjantlarina nazaran daha

diistiktiir. Egrilerdeki dalgalanma frekansin artmasima bagli olarak genellikle
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azalmakta ve 10-12 GHz civarinda g¢ukur seklinde bir dalga goriiniimiine sahipken,
bu frekans degerlerinin {izerindeki frekanslarda manyetik kayip tanjantinda azalma
seklinde devam etmektedir. Buna karsin PPy kaplanmis numunelerde g¢ukurun
akabinde bir tepe olusturmakta iken, kaplanmamis numunelerde bu egrilerin yavasga
arttig1 goriilmektedir. Li Hongying ve arkadaslar1 [143] tarafindan yapilan ¢alisma da
benzer dalgalanma sergileyen manyetik gegirgenlik ve kayip tanjanti egrileri
kaydedilmistir. Tiim bunlar spin dalga etkisi ve ferromanyetik rezonans etkisinin

bilesimi olup, 5 GHz in {izerinde tiim ferritlerde meydana gelmektedir.

5.2.3. PPy kaph nanotozlarin yansima kaybi (RL)

Sekil 5.13 de Saf BaM, BaM-TiO, ve PPy-BaM-TiO, kompozitlerine ait frekansa
bagli yansima kaybi egrileri verilmistir. Genel olarak, incelenmekte olan tim
sogurucu numunelerde yiiksek frekanslarda (16-18 GHz) genis tek bir yansima kayip
piki gozlemlenmistir. Sogurucu 6zellige sahip kompozit numunelerin yansima kayip

pikleri birbirlerine benzer bir davranis sergileyerek lineer olarak azalmaktadir.

Yansma kaybi (dB)

-50 T T T T T T T T
8 10 12 14 16 18
Frekans (GHz)
Sekil 5.13. BaM-TiO, ve PPy-BaM-TiO, nanokompozitlerine ait frekansa bagli yansima kayb1 (RL)
egrileri.
PPy kaplanmis numunelerin RL siddetlerinin, kaplanmamis kompozit numunelere

nazaran daha diisiik ve piklerin daha genis oldugu Sekil 5.13 deki RL egrilerinden

anlasilmaktadir. Kaplanmamis kompozit malzemelerdeki BaM miktarinin artmastyla
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RL piklerinin siddetleri de artmakta ve pikler daha dusiik frekanslara dogru
kaymaktadir. -20 dB den daha diisiik RL degerine sahip olan numunelerden A21
numunesine ait RL piki en siddetli pik olup, 17.5 GHz civarinda -45 dB degerine
ulagsmaktadir. PPy kaplanmis numunelerden B11 numunesi ise smir degeri -20 dB
nin altinda 14.4 GHz ile 16.5 GHz arasindaki genis frekans bolgesini kapsayacak
sekilde -35 dB lerde RL piki vermistir.

Literatiirde Ba-hekzaferrit kompozisyonlari i¢in farkli frekanslarda RL pikleri rapor
edilmistir [167-175]. Bunlardan Ba-ferrit yerine Mn-Co—Zr yerlestirilmis
numunelerde 16.75-19 GHz araliginda RL piki gézlemlenirken [144], Z-tipi baryum
ferrit kompozitleri yerine Co-Zn yerlestirilmis numunelerde ise 8-12 GHz bolgesinde
RL piki kaydedilmistir [145] . Bu calismada ise PPy kaplanmis BaM kompozitlerine
ait RL sonuclar1 yukarida ifade edildigi 16-18 GHz araliginda gozlemlenmistir.
Ayrica bu ¢alisma da, kompozitlerdeki dielektrik kayip tanjantinin, manyetik kayip
tanjantindan daha biiyiik olmasindan dolay1, temel sogurma kompozitlerin dielektrik
dogasindan kaynaklandig1 sonucu ¢ikmaktadir (Sekil 5.11.b ve Sekil 5.12.b).

BaM-TiO, ve PPy-BaM-TiO, nanokompozitlerinin mikrodalga ozellikleri
karsilagtirtlmistir. 8-18 GHz arasindaki tiim frekanslarda PPy kapli kompozitlerin
dielektrik kayiplarinda onemli bir artis oldugu goriilmiistiir. PPy kapli ve kaph
olmayan tiim numunelere ait manyetik kayip tanjanti egrileri baslangigta azalmakta
iken sonrasinda frekansa bagli artma seklinde ardisik olarak devam eden benzer
davranis sergilemiglerdir. Mikrodalga enerji sogurumu 16-18 GHz arasindaki
frekanslarda olup, kaplanmamis kompozitlerde PPy kaplanmis kompozitlere nazaran
daha fazla oldugu tespit edilmistir. Buna karsin, sogurma band genisliginin PPy

kaplanmis kompozitlerde daha genis oldugu goriilmiistiir.

PPy kaplanmis ve kiitlece ayn1 oranlarda manyetik ve dielektrik dolgu malzemesi
iceren B11 nanokompozit numunesi 16.5 GHz de -35 dB degerinde maksimum RL
degerine sahip olup, -20 dB siirinda band genisliginin yaklasik 4 GHz degerinde
oldugu kaydedilmistir. Kaplanmamis numunelerden A21 numunesinin sogurulma
frekans1 tam Ku banda ait bitis ¢izgisi yakinlarinda olup, 17.5 GHz de -45 dB

degerinde maksimum RL degerine sahip oldugu goriilmiistiir.
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5.3. Nanometal Kapl PAN Bezler

PAN bez kompozit ¢alismalarimiz sonucunda, 2 mm kalinlikl1 poliakrilinitril bezler
basarili bir sekilde metal tanecikler ile kaplanmistir. Kompozitlerin elde edilmesinde
ozellikle kaplama kosullarindan zaman faktoriiniin 6nemli bir etken oldugu tespit
edilmistir. Zaman faktoriiniin ve diger kaplama kosullarinin metal kapl
poliakrilinitril bezlerin sogurmasma olan etkisi mikrodalga analizleri ile

incelenmistir. Bu analizlerin sonuglari, ilerleyen kisimlarda sirasiyla ele alinmistir.

5.3.1. PAN kompozitlerin mikrodalga sogurma ve parazit kalkan ozellikleri

Ni, Co ve NipsCops nanometal kapli PAN bezlerin 8.2 ve 18 GHz araligindaki
frekans degerlerinde Sogurma ve Parazit kalkan verimliligi grafikleri Sekil 5.14 de

gosterilmistir.

OA02-OAO05 kodlariyla sunulan farkli siirelerde Ni banyosunda bekletilmis PAN
bezlerin mikrodalga Olclimleri neticesinde yansima ve gecme katsayr degerleri
kullanilarak hesaplatilan sogurma ve parazit kalkan verimliligi grafikleri
incelendiginde sogurma katsayist degerlerinin frekansla c¢ok fazla degismeyip,
kaplama siiresiyle dogrudan iligkisi oldugu anlasilmistir. Kisa siireli banyoda
kaplanan numunelerde (OA02,0A03) sogurma degerleri %15 civarinda daha diisiik
degerler almaktayken, daha uzun siire kaplama banyosunda bekletildiginde %25
degerlerine varan sogurma oranlar1 elde edilmistir (Sekil 5.14.a). Co banyosunda
kaplanmig PAN bezlerde ise hesaplatilan sogurma katsayr degerlerinin kaplama
stiresinden bagisiz olarak tiim numunelerde ayn1 davranisi sergiledigi tespit edilmistir

(Sekil 5.14.c).

Sekil 5.14. de verilen sogurma grafiklerinde ise NigsCops kompozisyonunda
nanometal kaplanmigs PAN bezlerin egrilerinden, Ni katkisinin sogurmada etkin rol
oynadig1 anlagilmistir. Kompozisyondaki Ni katki oranin artmasina bagl olarak yani
kaplama siiresinin artmasiyla birlikte sogurma katsayr degerlerinde artis oldugu
goriilmektedir. Kompozisyondaki Co oranin da etkisiyle %10-%20 arasinda degisen

oranlarla degerler gézlemlenmistir.
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Sekil 5.14. OA PAN bezlere ait frekansa bagli a) sogurma-A ve b) parazit kalkan verimliligi-SE
grafikleri.

Genel olarak parazit kalkan verimliligi degerlerinin ongériimiize uygun davranis

sergiledigi, Ni oranin fazla oldugu OA02-OAO05 arasindaki numunelerde ve siire

olarak bunlardan biraz daha uzun siire banyoda kalmis Ni-Co kompozisyonun da

(OA54-0OA57) daha yiiksek perdeleme degerlerinin okundugu tespit edilmistir.
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Co kapli PAN bezlerde parazit kalkan verimliligi-SE, kaplama siiresinden ve
frekanstan bagimsiz olarak yaklasik 3 dB civarinda degerler alirken, Ni katki oranin
ve kaplama siirenin de etkisiyle SE etkisinin arttigi ve numuneye gore farkli olarak
degerlendigi gorilmiistiir. En yiiksek SE degeri OA56-OA57 numunelerinde tespit
edilmis olup, bu numuneler de 8 dB degerlerinden baslayan ve frekansa bapli olarak

azalan, 5 dB degerlerine ulasan bir egriyle SE degerleri ifade edilmistir.

Bu konuda literatiirde ¢ok fazla c¢alisma yapilmamis olsa da, elde ettigimiz
sonuclarin, V.Bugush [120] ve H.Kavas’in [11] ¢alismalarindaki bulgularla uyum

icerisinde oldugu tespit edilmistir.

5.3.2. PAN kompozitlerin mikrodalga dielektrik ve manyetik ozellikleri

Farli siireler de Ni, Co ve NigsCoos kaplanmis kompozit PAN bezlerin kompleks

elektriksel ve manyetik gegirgenliklerinin reel bilesenlerini (&', u'), dielektrik ve
manyetik kayip tanjantlarini (tano,,tand,) veren egriler Sekil 5.15- Sekil 5.20

arasinda verilmistir. Burada dielektrik ve manyetik sabitlerin reel ve kompleks kismi
malzemeye uygulanan elektrik ve manyetik alanla olusan polarizasyonun miktartyla
yani elektrik ve manyetik dipollerin elektromanyetik alanda ne kadar kutuplandigiyla
alakali katsayilardir. Dielektrik dl¢timlerin reel bilesenleri malzemede depolan enerji

ile sanal bilesenler ise malzemenin sogurma kaybi ile ilgili niceliklerdir. Diger bir

degisle, ¢ ortamimn iletkenligine ve y" ise miknatislanma siddetine baghidir. Kayip

tanjant1 terimi ise, kompleks kismin reel kisma orani olup, malzemenin goreli

sogurma kaybini veren ifadelerdir.

Sekil 5.15.a-b de farkl: siirelerde Ni kaplanmis kompozit PAN bezler igin kompleks
dielektrik sabiti reel bileseni ve dielektrik kayip tanjantini yani goreli dielektrik

sogurmasini veren egriler yer almaktadir.
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Sekil 5.15. Ni kapl kompozitlerin frekansa bagl a) kompleks dielektrik sabiti reel bileseni (&') ve b)

dielektrik kayip tanjant1 (tand,, ) egrileri.

Ni kaplanmis numunelerin elektriksel gecirgenlik egrilerinden de goriilebilecegi gibi
Ni kapli kompozitler kendi icerisinde frekansa bagli olarak diisiik frekanslarda kiiciik
bir azaligla egim ¢izmekteyken, yiiksek frekanslarda bu egim dengeli bir dogrusal
seyir izlemistir. Kaplama siiresinin artmasina bagli olarak ise &' katsayir degerlerin
de frekansa bagli olarak artig gozlemlenmistir. Dielektrik kayip tanjantin1 veren Sekil
5.15.b de ki egriler ise neredeyse ayn1 degerler civarinda olup, kaplama siiresine gore

cok kiiciik bir degisimle beklenilen bir davranis sergilemistir.
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Sekil 5.16. Ni kapli kompozitlerin frekansa bagli a) kompleks manyetik gecirgenlik reel bileseni

M 've b) manyetik kayip tanjant1 (tan & . ) egrileri.

Ni kapli kompozitlerin manyetik manyetik gecirgenlik katsay1 egrilerinde ise tiim

numunelerin ' degerlerinin 1’in {izerinde oldugu ve birbiriyle uyumlu benzer bir

davranig sergiledigi goriilmektedir. Bu davranis X band da artma seklinde iken, 12
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GHz de pik yapip, sonrasinda biraz azalarak 1.2 degeri civarinda dengeli dogrusal bir
egri ¢izmistir (Sekil 5.16.a). Kaplama siiresinin manyetik gecirgenlik x' iizerindeki
etkisi ¢ok fazla hissedilmemis olup, manyetik kayip tanjanti degerlerinin ¢ok kiigiik

ve sifir civarinda degerler aldig1 goriilmektedir (Sekil 5.16.a).

Ni kaplanmis PAN bezlerin dielektrik kayip tanjantlarinin, manyetik kayip tanjanti
degerlerinden daha biiyilk olmasi, metal kapli PAN bezlerin dielektrik
soguruculugun daha etkin oldugu, yani dielektrik oOzelliklerinin manyetik

ozelliklerinden daha baskin oldugunu gostermektedir.

Ni kapli kompozitlere ait tiim fiziksel parametreler incelendiginde en etkin dielektrik
soguruculuga sahip olan numunenin en uzun siire kaplama banyosunda bekletilen
OAO05 numunesi oldugu goriilmiistir. Bu numuneye ait &' degerleri 4 ile 3 arasinda

degerler alirken, dielektrik kayip tanjant1 0.25 ile 0.30 arasinda bir egri sergilemistir.

Co banyosunda farkli siirelerde bekletilen PAN bezlerin fiziksel parametrelerini
veren egriler Sekil 5.17 ve Sekil 5.18 de verildigi gibi olup, Sekil 5.17.a-b de farkli
stirelerde Co kapli kompozitler i¢cin kompleks dielektrik sabiti reel bileseni ve

dielektrik kayip tanjantin1 veren egriler yer almaktadir.
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Sekil 5.17. Co kapli kompozitlerin frekansa bagl a) kompleks dielektrik sabiti reel bileseni (£') ve b)

dielektrik kay1p tanjant1 (tan o, ) egrileri.

&' egrileri baslangicta azalan bir egim seklinde seyir izlemekte iken 10 GHz
degerlerinden itibaren artan bir egimle hareket ettigi goriilmektedir. Co kapli PAN
kompozit bezlerde kaplama siiresinin ¢ok fazla bir degisim olusturmadigi ve tiim Co

kapli numunelerin birlikte hareket ettigi anlagilmaktadir.
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Co kapli PAN bezlerin dielektrik kayip tanjantlarimi (tano, ) ifade eden Sekil 5.17.b
de ise bu egrilerin azalan bir seyirde oldugu ve kaplama kalinligina bagl olarak ¢ok
kiiciik bir farkla (toplamda %10 degisimle) dielektrik kayip tanjanti degerlerinin

azaldig1 gézlemlenmistir.
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Sekil 5.18. Co kapli kompozitlerin frekansa bagli a) kompleks manyetik gegirgenlik reel bileseni

M ve b) manyetik kayip tanjant1 (tan o . ) egrileri.

Yine bu numunelerin manyetik gegirgenlik katsayr degerleri ve manyetik kayip
tanjantlar1 incelendiginde (Sekil 5.18.a-b) ise x' degerlerinin 11 GHz degerlerine
kadar hizl1 bir sekilde artan, 11-18 GHz degerleri arasinda dengeli ve ¢ok kiiciik bir
artisla 1.2 degerlerinde seyreden bir davranis gozlemlenmistir. Co kapli PAN

bezlerine ait tand, degerlerin de ise yine benzer bir davranisla gok kiigiik degerlerde

0 ile 0.1 oranlar arasinda degisen egriler gézlemlenmistir (Sekil 5.18.b).

Genel olarak Co kapli kompozitler de gozlemlenen fiziksel parametre egrilerinin
beklenilenden biraz daha farkli bir davranmis sergiledigi bununda nedeninin
kullanilan fiberin yapisinda var olan PAN polimerin dielektrik 6zelliginin daha
baskin olmasindan kaynaklanabilecegi, ayrica kompozit malzemenin kompleks
manyetik gecirgenlik katsayr degerinin yiiksek frekans bolgesindeki spin donme

bileseninden genellikte etkilendigi [74] kabulii gosterilebilmektedir.

Sekil 5.19.a-b de esit miktarlarda Ni ve Co nanometallerinin kompozisyonuyla
hazirlanan farkli siirelerde NipsC0p 5 kaplanmis bezlerin kompleks dielektrik sabitini

ve dielektrik kayip tanjantlarini veren egriler goriilmektedir.
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Sekil 5.19. NipsC0gs kapli kompozitlerin frekansa bagl a) kompleks dielektrik sabiti reel bileseni

(&") ve b) dielektrik kayip tanjant ( tan o ) egrileri.

Elektriksel gegirgenlik egrilerinden de agik¢a goriilecegi tizere bu kompozisyonda
nanometal kaplanmis kompozit PAN bezlerde daha yiiksek &' degerleri
gozlemlenmistir. Sekil 5.19.a da ki ¢' degerlerinin kaplanan malzemenin kalinligina
bagli olarak fark edilebilir bir diizeyde arttig1 ve kaplama siiresi en uzun olan OA57
numunesi i¢in dielektrik sabiti degerinin yaklasik 5 civarindan baslayarak 10 GHz de
4 degerine ulasip, frekans artisina bagl olarak yliksek frekanslara dogru daha da

dengeli bir davranigla 3.5 degerlerinde sabitlendigi goriilmektedir.

Sekil 5.20.a-b de ise Ni-Co alasimli metal kaplanmis PAN bezlerin kompleks
manyetik gecirgenlik katsay1 ve dielektrik kayip tanjant1 degerlerini veren egriler yer

almaktadir. ' egrilerinin 8.5 GHz in iizerindeki frekanslarda 1 degerinin iizerinde

degerler aldig1 ve 12 GHz frekansina kadar hizli bir sekilde artip, bu frekans
degerinin lizerinde biraz daha yavaslayarak artan bir davranigla tiim kalinliklarda
benzer bir karakteristik sergiledigi gozlemlenmistir. Manyetik kayip tanjanti
incelendiginde ise ¢ok kiiciik bir farkla yine tiim numunelerin OA56 numunesi harig
benzer karakterde davrandigi ve 10 GHz frekansina kadar dnce azalan, bu frekansin
iizerinde ise artan bir egriyle hareket ettigi, diger bir ifadeyle manyetik gec¢irgenlik

degerinin kompleks bilesenin artis sergiledigi sdylenebilir (Sekil 5.20.b).
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Sekil 5.20. NigsCops kaph kompozitlerin frekansa bagli a) kompleks manyetik gegirgenlik reel

bileseni 4’ ve b) manyetik kayp tanjanti (tand, ) egrileri.

Ozetle, kaplama kosullarlina uygun olan en kisa ve en uzun siirelerde Ni, Co ve
NigsCogs kaplanmis PAN bezlerin  kompleks elektriksel ve manyetik
gecirgenliklerinin reel bilesenlerini, dielektrik ve manyetik kayip tanjantlarini veren
egriler sekil Sekil 5.21 de verilmistir. Kaplama siiresine bagli olarak dielektrik
kaybin arttigi agikca goriilmektedir. Fakat belirlenen uygun silirenin iizerine

cikildiginda tekrar yavagca azalmaktadir.

Manyetik gegirgenlik katsay1 egrileri ise 12 GHz frekansina kadar hizli bir sekilde
artmakta, bu frekansin iizerinde ise daha yavas bir seyirde artisini siirdiirmekte

oldugu gozlemlenmistir.

Manyetik kayip tanjantlariin ise dielektrik kayip tanjantlarindan daha diisiik oldugu
sonucuna varilmigtir. Kaplamalarda ki Ni oranina bagli olarak malzemenin dielektrik

ozelliginin daha baskin oldugu ayrica tespit edilmistir.

Ni-Co banyosunda kaplanmis PAN bezlerin ise daha fazla dielektrik ozellik
sergiledigi ve kaplama siiresine de bagli olarak dielektrik soguruculugunun daha da
etkin hale geldigi PAN kompozitlerin fiziksel parametrelerini veren grafiklerden
acikca goriilmektedir. Ni-Co kaplanmig PAN bezlerin dielektrik kayip tanjantlarinin
manyetik kayip tanjanti degerleriyle kiyaslandiginda dielektrik kayip tanjantinin
daha yiiksek olmasi nedeniyle, dielektrik Ozelliklerinin manyetik 6zelliklerinden
daha baskin oldugu ve olugsan kompozitlerin soguruculugunun malzemenin dielektrik

ozelliginden kaynaklandig1 sonucuna varilmistir (Sekil 5.21.a-d)
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Sekil 5.21. En kisa ve en uzun siire Ni, Co ve NigsC0gs kaplanmis PAN bezlerin frekansa bagh

gy, tand, ve tan o, egrileri.

X.G. Liu ve arkadaslart tarafindan (Fe, Ni)/C nano-kapsiilleri lizerine yapilan bir
calismada &' degerlerinin 2-18 GHz frekanslar1 arasinda 6-10 arasinda degerler
verdigi rapor edilmistir [163]. Yine, Zhigao Xi ve arkadaslar1 [164] tarafindan
yapilan diger bir ¢alismada ise grafit iizerine Fe, Ni kaplanmig kompozitlerin &'
degerlerinin 2-18 GHz frekanslar1 arasinda 8 ile 16 arasinda degistigi gosterilmistir.
Yine, yapilan bagka bir ¢aligmada ise karbon kaplanmis demir nano-kapsiillerin
kompleks eletriksel gecirgenlik degerlerinin bir Onceki ¢alismada yer alan ayni
frekans aralifinda 8-12 arasinda degerlere sahip oldugu raporlanmistir [165].
Bahsedilen ¢aligmalarda dielektrik sabiti ve dielektrik kayip tanjanti grafiklerinde
yavas¢a azalan egriler gozlemlenmis olup, bizim calismamizda da bu degerlere
uygun olarak, yalniz Ni ve uzun sureli Ni-Co kaplanmis malzemelerin empedans
degerinin havanin empedans degerine yakin bir empedans ile diislik dielektrik sabite
sahip oldugu benzer bir egilim tespit edilmistir. Sonu¢ olarak, yaptigimiz

caligmalarin literatiirle uyum igerisinde oldugu anlasilmistir.
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Metal kapli kompozitlerin fiziksel parametreleri birlikte degerlendirildiginde (Sekil
5.21) kompozitlerin dielektrik kayip tanjantlarmin 0.5 ile 0.3 arasinda degisen bir
davranis sergiledigi goriilmiistiir. Hatta Ni ve Ni-Co kaplanmis kompozitlerde bu

degerlerin daha da yiliksek oldugu belirlenmistir. Metal kapli PAN bezlerin 4'

degerleri ise 0.9 ile 1.3 arasinda degisen degerler almistir. Bu degerler literatiirde yer

alan ¢aligmalarin x'degerleriyle uyumlu olup, benzer sonuglar elde edilmistir [163-

166]. Metal kompozitlerin manyetik kayip tanjanti degerlerinin ise genel olarak
dielektrik kayip tanjanti degerlerinden diisiik oldugu, dalgalanma seklinde bir
davranisla, Ni ve Ni-Co kapli olanlarinda 14-18 GHz frekanslar1 arasinda bir tepe
yaptig1r gozlemlenmistir (Sekil 5.21). Elde edilen tiim fiziksel parametrelerin daha
once bahsedilen arastirmalarla uyumlu oldugu anlagilmistir. Referans [164] de ifade
edilen dielektrik katkinin sogurmada baskin olmasi1 6zelligi bizim calismamizla da

dogrulanmistir.

Son olarak, bu tez c¢alismasi kapsaminda farkli siirelerde Ni, Co ve NipsC0gs
kaplanmig PAN bezlerin fiziksel parametrelerinin yani sira dielektrik ve manyetik
kayip tanjanti degerleri GYTE-Mikrodalga laboratuarlarinda gelistirilen NRW
algoritmas1 kullanilarak yazilan programla hesaplatilmistir. Yapmis oldugumuz
hesaplamalarin TUBITAK-MAM da ki VNA cihazlarinda yiiklii olan oldukca pahalli
hazir ara yiiz programi ile alinan dl¢limlerle uyumlu oldugu ayrica dogrulanmistir

[Ek-D].

5.3.3. PAN kompozitlerin yansima kaybi (RL)

Metal kapli PAN bezlerin mikrodalga sogurma ozelliklerini belirlemek i¢in elde
ettigimiz malzemelere ait elektriksel ve manyetik gecirgenlik katsayilar1 kullanilarak
RL hesab1 yapilmistir. Hesaplanan frekansa bagli RL ve kaplama siiresine baglh

kontor egrileri Sekil 5.22 de verilmistir.
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Sekil 5.22. Ni, Co ve NigsC0gs kaplanmig PAN bezlere ait frekansa bagli a) yansima kaybi (RL)

egrileri ve b) kompozitlerin kaplama siiresine bagli RL egrileri kontor grafikleri.

Ni kaplanmig kompozitlere ait RL egrilerinde giiglii bir mikrodalga sogurma
gozlenmekte olup, bu sogurma pikinin kaplama siiresinin artmasina (0.5-2 dk) bagh
olarak diisiik frekanslara dogru kaydigir Sekil 5.22.a dan agik¢a goriilebilmektedir.
OAO05 numunesine ait RL egrisinin diger numunelerinkine kiyasla daha zay1f bir pik
ile 15.6 GHz de -30.2 dB lik sogurma ya sahip oldugu belirlenmistir. Ayrica Co

kaplanmis kompozitlerde de benzer sonuglar gozlenmis olup, sogurma siddeti
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kaplama siiresine bagli olarak degisen tek bir pik vermektedir (Sekil 5.22.b). Ni-Co
kapli numunelerde ise sogurma piki kaplama siiresinin artmasina bagl olarak ytiksek
frekanslara kaymakta sonrasinda tekrardan diisiik frekanslara dogru hareket

etmektedir.

Ayrica, daha 6nce bahsetmis oldugumuz Sekil 5.14 de yer alan sogurma ve parazit
kalkan verimliligi grafiklerinde yiiksek frekanslarda (16-18 GHz) gozlemlenen
sogurma piklerinin, yukarida inceledigimiz yansima kaybi pikleriyle ayni karakterde

oldugu yani elde edilen grafiklerin birbirlerini desteklediklerini belirlemis olduk.

Sekil 5.23 de ise Ni, Co ve NigsC0ps kaplanmis kompozitlerin kaplama siiresine
bagli olarak merkez frekans degisimleri (fc-GHz), en diisiik yansima kaybi (RL)

degerleri ve -20 dB smirmin altindaki frekans band genisliklerine ait degerleri

goriilmektedir.
A
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Sekil 5.23. Ni, Co ve NigsC0gs kaplanmis PAN bezlere ait nanometal kaplama siiresine bagh a)
merkez frekanslar f; (GHz) b) En diisiik yansima kayb1 (RL) degerleri ve b) -20 dB sinirinda frekans

band geniglikleri ¢izimi.
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Tiim bu degerler incelendiginde OA02 numunesinin mikrodalga sogurma frekans
bandinin diger numunelerinkinden daha genis oldugu goriilmektedir. Kaplama siiresi
arttikca ise pikin siddeti azalmakta fakat frekans band genisliginin artmakta oldugu
anlasilmistir. Minimum RL degerleri ise diisiik siirelerde Ni ve Ni-Co kaplanmis
numunelerde elde edilmis olup, kaplama siiresinin sogurma band genisligini ve
siddetini dogrudan etkiledigi sonucuna varilmistir. En genis bantta en iyi sogurucu
malzemeyi elde etme amacimiza uyan kaplama kosullarina ise daha uzun siire

kaplama yapilan Ni ve Ni-Co kompozisyonu ile ulasildig1 tespit edilmistir.

Ozetle, kompozit malzemelerin mikrodalga sogurulmas: kaplama siiresine kuvvetli
bir sekilde bagl olup, diisiik siirelerde kaplanan kompozit malzemelerde keskin ve
dar bir pik ile daha fazla yansima kaybi tespit edilmistir. Stirenin artmasiyla birlikte
ise amacimiza uygun olarak daha genis frekansta ve -35 dB civarinda yansima kayb1
elde edilmistir. Genel olarak, 14.3-15.8 GHz araligindaki frekanslarda sogurma piKki
gozlenmis ve bu pikin etkin sogurma band genisligi -20 dB lik yansima kaybi
siirinin altinda 3.3-4.1 GHz olarak tespit edilmistir. Yansima kayb1 pikleri ise -30
ile -50 dB arasindaki degerlerde elde edilmistir.



BOLUM 6. TARTISMA VE ONERILER

Bu tez calismasinda ‘Mikrodalga sogurucu nanoparcaciklarin arastiriimast’
kapsaminda yiiksek mikrodalga sogurucu nanotozlar elde etmek i¢in manyetik ve
dielektrik dipollerin beraber olmasi gerektigi diisiincesinden yola ¢ikarak, nano
tanecikli manyetik ve dielektrik dipoller igeren nanokompozit toz malzemeler
sentezlenmis, 8.2-18 GHz frekanslar1 arasinda elektromanyetik dalga yansima ve
gecirme Ozellikleri incelenmistir. Sonrasinda ise poliakrilinitril bezler nanometal
tozlarla kaplanarak mikrodalga sogurma o6zellikleri arastirilmistir. Boylece bu tez
kapsamin da elde edilen uygun toz ve bez kompozitlerin kullanilmasiyla yiiksek
sogurma Ozelligine sahip teknolojik tiriine doniistiiriilebilecek kompozit malzeme

tasarimi icin temel incelemeler gergeklestirilmistir.

Dolgu malzemesi olarak farkli kosullarda manyetik (BaM) ve / veya dielektrik
(TiO2) malzemeler ve cesitli iletken polimerler kullanilarak farkli kalinliklarda
hazirlanan nanopargacik kompozitler ile genis frekans araliginda maksimum
soniimlenme elde edilmeye calisilmig, bu kompozit malzemelere uygun giivenilir

Olclim teknigi ve sartlart belirlenmistir.

Literatiirde, dolgu maddesi olarak manyetik ve dielektrik malzemelerin kullanildig1
ve bunlarin iletken polimer bir tabakayla kaplanarak, parazit kalkan verimliligi
degerlerinin arttirilmast ve daha iyi sogurma oOzelligi kazandirilmasina dair
caligmalar mevcuttur [138]. Bizim bu c¢alismamizin literatiirle uyum igerisinde
oldugu, ayrica PANI ve PPy kaplanmis polimer kompozitlerin daha iyi empedans

uyumu sagladig belirlenmistir.

Bu tez calismasinda ilk olarak farkli kalinlik ve farkli miktarlarda karistirilan
manyetik ve dielektrik nanoparcgaciklartyla hazirlanan BaM-TiO, ve PANI-BaM-
TiO, kompozit nanotozlarin mikrodalga &zellikleri arastirilmistir. Sonug olarak,
kompozitteki dielektrik miktar1 arttikca malzemenin daha fazla dielektrik oldugu ve

daha iyi sogurucu 6zellik tagidig gorilmistiir.
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Ayrica bu ¢aligma ile PANI tabakasinin kompozitlerin sogurma ve Parazit kalkan
verimliligi {izerinde ciddi bir etkisinin oldugu belirlenmis oldu. Polimer etkisinin
kaplanmamis kompozitlerle karsilastirildiginda sogurmasinda kaplamanin bes kati

kadar bir artisa yol agabilecegi ayrica tespit edilmistir.

Yapilan diger bir PPy polimeri kaplanmis hekzaferrit nanotoz c¢alismasinda ise, X ve
P bandim1 kapsayan frekans araliginda dielektrik Olgiimleri yapilan kompozit
nanotozlarin dielektrik kayiplarinin, PPy kaplanmis numuneler de kaplanmamis

numunelere nazaran daha yiiksek oldugu gozlemlenmistir.

PPy kaplanmis numunelerin RL siddetlerinin, kaplanmamis kompozit nanopargacik
numunelere nazaran daha diisiik ve piklerin daha genis oldugu RL egrilerinden tespit
edilmistir. Kaplanmamis kompozit malzemelerdeki BaM miktarinin artmasiyla RL
piklerinin giddetleri de artmakta ve piklerin daha diisiik frekanslara dogru kaydigi
tespit edilmistir. -20 dB den daha diisiik RL degerine sahip olan numunelerden A21
numunesine ait RL piki en siddetli pik olup, 17.5 GHz civarinda -45 dB (%99)
degerine ulagsmaktadir. PPy kaplanmig numunelerden B11 numunesi ise sinir degeri -
20 dB nin altinda 14.4 GHz ile 16.5 GHz arasindaki genis frekans bolgesini
kapsayacak sekilde -35 dB lerde RL piki elde edilmistir.

Bizim amacimiz geregi genis frekans bandinda etkin sogurucu o6zellige sahip
malzemenin Uretilmesi kosuluna uygun olarak polimer kapli malzemenin daha iyi

sonug verdigi anlagilmistir.

Parazit kalkan verimliliginde malzemenin dielektrik 06zelliginin baskin oldugu
yapilan Ol¢limlerden anlasilmistir. Malzemenin dielektrik 6zelliginin maksimum
oldugu en ideal 6rnek ise, diisilk yogunlukta ve dolgu malzemesi TiO, oranin en
fazla oldugu, dielektrik 6zelligi ile PPy polimeri kaplanmis B12 numunesi olup,
diger numunelere gore en iyi koruyucu kalkan verimliligi degerlerini verdigini
sOyleyebiliriz. Bu numunenin en etkin parazit kalkan verimliligine sahip oldugu

yapilan incelemelerden anlagilmistir.

Geligtirilen teknik ve yoOntemlerle %99’lara varan sogurucu Ozelligine sahip

nanopargaciklardan olusan daha hafif malzemeler elde edilebilmistir.

Son olarak, bu tez calismasi kapsaminda farkli siirelerde Ni, Co ve NigsC0gs

kaplanmis PAN bezlerin fiziksel parametrelerinin yani sira dielektrik ve manyetik
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kayip tanjantlar1 kullanilarak, yansima kaybi-RL degerleri GYTE-Mikrodalga
laboratuarlarinda gelistirilen NRW algoritmas: kullanilarak yazilan programla
hesaplatilmistir. Metal kaplanmigs PAN bezlerin kaplama siiresine bagli olarak
dielektrik kayiplarinin arttigi ancak, uygun siirenin {izerine c¢ikildiginda tekrar

yavasea azaldigi belirlenmistir. Buradan kaplama siiresinin 6nemi anlasilmistir.

Ni-Co alasimiyla nanometal kaplanmis PAN bez kompozitlerin daha fazla dielektrik
ozellik sergiledigi ve kaplama siiresine de bagl olarak dielektrik soguruculugunun
daha da etkinlestigi anlasilmistir. NigsC0p 5 kaplanmis PAN kompozitlerin dielektrik
ozelliklerinin manyetik 6zelliklerinden daha baskin oldugu ve olusan kompozitlerin
soguruculugunun malzemenin dielektrik 06zelliginden kaynaklandigi sonucuna

varilmistir.

Elde edilen tiim fiziksel parametrelerin daha 6nce bahsedilen arastirmalarla uyumlu
oldugu anlasilmistir. Referans [164] de ifade edilen dielektrik katkinin sogurmada

baskin olmasi 6zelligi bizim ¢alismamizla da dogrulanmastir.

Kompozit malzemelerin mikrodalga sogurulmasi kaplama siiresine kuvvetli bir
sekilde bagli olup, diisiik stirelerde kaplanan kompozit malzemelerde keskin ve dar
bir pik ile daha fazla yansima kaybi tespit edilmistir. Siirenin artmasiyla birlikte ise
amacimiza uygun olarak daha genis frekansta ve -35 dB civarinda yansima kaybi
elde edilmistir. Genel olarak, 14.3-15.8 GHz araligindaki frekanslarda sogurma piKki
gozlenmis ve bu pikin etkin sogurma band genisligi -20 dB lik yansima kaybi
siirmin altinda 3.3-4.1 GHz olarak tespit edilmistir. Yansima kaybi pikleri ise -30
ile -50 dB arasindaki degerlerde elde edilmistir. Ayrica yapilan g¢aligmalarin
literatiirle uyum igerisinde oldugu ve amaclanan genis bantta soguruculuk verimliligi

daha yiiksek olan sonuclarin elde edildigi referanslarla desteklenmistir.
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EKLER

EkK A

Tablo A. 1. Ni, Co ve NiysC0y 5 kaplama kosullar1.

AU Bezler ince Tel Orta Tel Kalin Tel Fiber Ni Atik Toz
Ni Dk Kod Dk Kod Dk Kod Dk Kod Dk Kod Dk Kod
1 0o |oal | o |oa6| o |oamr| o |oae|  |oma| | oAz
2 0,5 OA2 1 OA7 15 0OA12 15 OAl7
3 1 OA3 2 OA8 2,5 OAl13 2,5 OAl8
4 15 OA4 3 0A9 3,5 OAl14 3,5 OA19
5 2 OA5 4 0A10 55 OA15 55 0A20
Numune Bezler ince Tel Orta Tel Kalin Tel Fiber ABS Polimeri
Co Dk Kod Dk Kod Dk Kod Dk Kod Dk Kod Dk Kod
1 0 0A23 0 0A28 0 0A33 0 0OA38 0 0OA43 0 0OA48
2 2 0A24 2 0A29 15 0A34 2,5 0A39 0,5 OA44 3 0A49
3 2,5 0A25 3 0A30 2,5 0A35 3,5 0A40 1 OA45 4 OA50
4 3 0OA26 4 0OA31 3,5 0OA36 45 0OA41 15 OA46 55 OA51
5 3,5 OA27 5 0A32 45 OA37 55 0OA42 2 OA47 60 OA52
AL T Bezler ince Tel Orta Tel Kalin Tel
Ni-Co Dk Kod Dk Kod Dk Kod Dk Kod
1 0 OA53 0 OA58 0 0A63 0 OA68
2 15 OA54 15 OA59 15 OA64 15 0A69
3 2,5 OA55 2,5 OA60 2,5 0OA65 2,5 OA70
4 3,5 OA56 3,5 OA61 3,5 0OA66 3,5 0A71
5 45 OA57 45 0OA62 45 OA67 45 OQAT72
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Ek B

Sekil B.1. Mikrodalga 6l¢iim 6ncesi numune hazirlama deney seti.

Sekil B.3 Nanometal kaplanmis PANI bezlerin SEM ve TEM 06ncesi hazirlik siireci.
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Sekil.C.2. Radarlarda kullanilan dalga boyu ve frekans band1
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Ek D
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Sekil. D.1. TUBITAK a) &' ve b) x' nanometal kapli PAN tekstil 8lgiim sonuglar
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Sekil. D.2. TUBITAK a) &'' ve b) z'' nanometal kapli PAN tekstil 8l¢iim sonuglari
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