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Sol-gel metodu ile hazirlanmis nikel katkili Zno nanotozlarin manyetik o6zelliklerinin
incelenmesi

Nurcan Dogan"!, Ayhan Bingolbali?
oz

Bu calismada, Nikel katkili Zno95Nio050 nano tozlari sol-jel sentez metodu kullanilarak hazirlanmis ve
karakterize edilmistir. Nikel katkili ZnO nanotozlarinin kristal yapilari1 X-Isin1 Kirinimi (XRD) ve Taramali
Elektron Mikroskopu (SEM) teknikleriyle incelenmis olup, katkilanmis ZnO nano pargaciklarin ikincil NiO
pikiyle birlikte altigen wurtzite yapida oldugu gorilmiistiir. Elde edilen 6rneklerin manyetik 6zellikleri,
Fiziksel Ozellikleri Olgme Sistemi (PPMS) araciligiyla belirlenmistir. ZnNiO nanotozlarinin sabit bir
manyetik alan altinda (FC) ve herhangi bir manyetik alan olmaksizin sogutma (ZFC) 6l¢timleri yapilarak
miknatislanmanin sicaklikla degisimi incelenmistir. Bu c¢alismada, farkli 6n 1sil islem siiresinin
manyetizasyonda meydana getirecegi degisim oda sicakliginda incelenmistir. Ayrica farkli sicakliklarda
manyetik alana (H) bagl olarak miknatislanmadaki (M) degisim olgiimleri yapilmistir. Oda sicakligindaki
PPMS sonuglarindan, drneklerin ferromanyetik davranis sergiledikleri goriilmiistiir. Ayrica Elektron Spin
Rezonans (ESR) ya da diger bir deyisle Elektron Paramagnetik Rezonans (EPR) teknigi kullanilarak oda
sicakliginda Zno.95Nio.0sO nano tozlarinin manyetik davraniglari hakkinda ilave sonuglar elde edilmistir.

Anahtar Kelimeler: ZnO nanotozlar, manyetizasyon, medikal goriintiileme

investigation of magnetic properties of nickel doped Zno nanoparticles via sol-gel
method

ABSTRACT

In this study, Ni-doped ZnO nano powders were synthesized by the sol-gel technque. Crystallite structure
of the Ni-doped ZnO nanopowders was investigated by employing of X-ray diffraction (XRD) and scanning
electron microscopy (SEM) technique. The measurements obtained from XRD and SEM show that the Ni-
doped ZnO has wurtzite structures with NiO secondary phases. Physical properties measurement system
(PPMS) was used to investigate magnetic properties of the Zno.osNio.0sO nanoparticles. The variation of
magnetization due to the effect of temperature for all samples was investigated by the zero field cooling
(ZFC) and the field cooling (FC). In this study, the change in the magnetization due to the different pre-
heated time was investigated at room temperature. The magnetization (M) versus applied field (H) study
was performed at different temperatues. The outcomes of the PPMS measurements indicated that the Ni-
doped ZnO samples showed ferromagnetic behaviour at room temperature. Electron Spin Resonance (ESR)
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or known as Eletctron Paramagnetic Resonance (EPR) technique was also used to obtain the additional
results about the magnetic behaviour of the Zng.95Ni0.0sO nano samples at room temperature.

Keywords: ZnO nanopowder, magnetization, medical imaging

1. GIRIS (INTRODUCTION)

ZnO periyodik tablonun II-VI grubunda bulunan
Zn ve O elementlerinin birlesmesiyle olusmus bir
yariiletken malzemedir. ZnO, wurzite, kayatuzu
(NaCl) kristal yapilarinda bulunmaktadir. Dogada
ise  genellikle altigen  wurzite  yapida
bulunmaktadir. Nano yapili ¢inko  oksit
malzemeleri elektronik, fotonik, optik ve
spintronik  alanlarindaki {istiin  verimlerinden
dolay1r olduk¢a ilgi c¢ekmektedirler. Manyetik
ozellikli gecis metal (TM) iyonlann distlik
oranlarda bile ZnO yapisina katkilandiginda, yap1
seyreltik manyetik yar1 iletken (DMS) hale
gelmektedir. Bu nedenle ZnO bircok grup
tarafindan  c¢alisilmaktadir. Z.F. Wu ve
arkadaslarinin  yapti§i calismada Krom gecis
metalinin ZnO’m yapisal ve manyetik o6zelligi
tizerindeki etkisi [1] incelenirken, R. Krithiga ve
arkadaglarinin yaptig1 ¢aligmada Li, Na ve K alkali
metalleri ZnO katkilanarak manyetik
davranigindaki degisim incelenmistir [2]. M. L.
Dinesha ve arkadaglarinin yaptigr calismada
katkisiz  ZnO sisteminin oda sicakliginda
paramanyetik oldugu, demir katkili Zn;xFexO (x =
0.00, 0.005, 0.01, 0.02, 0.03, 0.04) 6rneklerin ise
oda sicakliginda ferromanyetik oldugu
goriilmistiir [3]. Saleh ve arkadaglari, Fe-
katkilanmis nanokristal ZnO pargaciklarinda oda
sicakligindaki ferromanyetizmanin kaynaginin
ferromanyetik ikincil faz olan y-Fe>Osz kaynakli
oldugunu iddia etmislerdir [4]. Tim bu
caligmalarin ¢ogunda ferromanyetizmanin sebebi
olarak ya oksijen bosluklar1 ya da safsizliklar
oldugu belirtilse de, oda sicakliginda meydana
gelen ferromanyetizmanin asil sebebinin ne
oldugu tam olarak agiklanamamistir. K. Xu’nun
yaptig1 ¢calismada ise %3 Nikel katkil1 ZnO yapida
oda sicakligindaki ferromanyetizmanin sebebi
oksijen bosluklarina ilaveten katki iyonlar
arasindaki etkilesim oldugu iddia etmistir [5].

Katkili veya katkisiz ZnO yapilar1 magnetron
piiskiirtme metodu, kimyasal buharlastirma, sol-
jel, hidrotermal reaksiyon metodu, termal
buharlagtirma metodu gibi metotlar kullanilarak

tretilmektedir. Sol-jel metodu ucuz, diisiik
maliyetli, basit daha iyi homojenlik saglamasi ve
oda sicakliginda siirekli bir siirece sahip olmasi
gibi avantajlara sahip oldugundan tercih edilmistir.

Zorlayict manyetik alan H. ferromanyetik bir
maddenin manyetizasyonun bozularak, manyetik
olmayan hale gelmesi icin gosterdigi direncin
Olctlistidiir. Ayrica zorlayic1 alanin  biiyiikligi
malzemenin manyetik olarak sert ya da yumusak
materyalligi hakkinda bilgi verir. Yiiksek zorlayici
alana sahip ferromanyetik malzemeler sert
materyaller olarak adlandirilir ve bu maddeler
kalict miknatislarin yapiminda kullanilir. Diisiik
zorlayici alana sahip malzemeler ferromanyetik
ise yumusak materyaller olarak adlandirilir ve
trafo, bobin, mikrodalga cihazlar, manyetik
koruycularin ~ yapiminda  kullanilir.  Yiiksek
zorlayic1 alan ve manyetizmanin kaynaginin
kristal yapidaki oksijen bosluklar1 ve ¢inko
kusurlarindan kaynaklandig diisiiniilmektedir [6].
Kristal yapidaki oksijen ve/veya ¢inko kusur ve
bosluklarinin artmast ferromanyetizmanin
azalmasina sebep oldugu gorilmiistiir.

Sunulan calismanin amaglarini sOyle
stralayabiliriz: 1) Ni katkili Zno.9sNio.0s0 (ZnNiO)
sisteminin yapisini belirlemek, i) 6n 1s1l islem
stiresinin  Ornek sisteminin manyetizasyonunda
meydana getirecegi degisimi gormek, iii) farkli 6n
1s11 iglem siiresine maruz kalmis orneklerden
yiiksek manyetizasyon gosteren oOrnegin farkli
sicakliklardaki manyetik davranisini belirlemek,
1v) On 1s1l islem siiresinin zorlayic1t manyetik alan
lizerindeki  etkisini  incelemektir.  Onceki
calismamizda en  disik  Nikel  katkili
orneklerimizin kritik zorlayict manyetik alan H.
degerinin en yliksek oldugunu tespit edilmistir [7].
O caligmada farkli oranlarda Ni katilmis ZnNiO
analiz edilmistir [7]. Bu calismada ise ilk kez x =
0.05 Ni katkilt oran (Zno.95sNio.0sO) ile birlikte
farkli 6n 1s1l islem siiresinin kristal yapida
meydana  getirecegi  degisimi,  dolayisiyla
manyetizasyondaki degisimin  belirlenmesi
amaglanmistir. Bagka bir ifadeyle, bu ¢aligmada 6n
151l islem siiresinin en yiiksek zorlayict manyetik
alana sahip Zno.9sNio.osO Orneginin manyetik,
yapisal 6zellikleri iizerinde nasil bir etkisi olacagi

Sakarya Universitesi Fen Bilimleri Enstitiisii Dergisi, 22 (3), 862-880, 2018 0863



Dogan ve Binbolbali / Sol-gel metodu ile hazirlanmis nikel katkili Zno nanotozlarin manyetik ézelliklerinin incelenmesi

incelendi. Bildigimiz kadariyla literatiirde x = 0.05
Ni katkili oranin zorlayict manyetik alan siddeti
tizerinde on 1s1l islem siiresinin etkisi ilk kez bu
caligmada incelenmistir. Ayrica yap1 ve manyetik
analizlerden elde edilen bilgiler 1s181nda iiretilen
manyetik nanotozlarin medikal goriintiilemede
kullanilmasinin uygun olup olmadigi tartigilmigtir.

2. DENEYSEL METOD (EXPERIMENTAL
METHOD)

ZnNiO sistemi, sol-jel metodu kullanilarak
hazirlanmistir. Oncii malzeme olarak ¢inko asetat
dihidrat (Fluka) ve nikel asetat tetrahidrat
(Aldrich), ¢oziicii olarak ise metanol ve asetil
aseton kullanilmistir. Oncii malzemeler, ¢oziiciiler
ve trietanolamin uygun miktarlarda tartildiktan
sonra, oda sicakliginda 8 saat boyunca seffaf bir
cozelti elde edilinceye kadar bir manyetik
karistiric ile karistirilmistir. Cozeltinin pH degeri
ORION pH metre ile olgiilmiistiir. Hazirlanan
ZnNiO toz ¢Ozeltisi manyetik  karistirict
yardimiyla ¢oziiciden ayrildi. Bir kismi hava
ortaminda 200 °C sicaklikta 5 dakika boyunca 6n
1sitma iglemine tabii tutulan tozlar havanda
ogiitiildiikten sonra hava ortaminda 600 °C
sicaklikta 15 dakika tavlama islemine tabi tutuldu.
Diger 6n 1sitma isleminin yapisal ve manyetik
davranig iizerindeki etkisini incelemek {izere
¢Oziiciiden ayrilan nanotozlar c¢alismanin bu
asamasinda 30 dakika boyunca 200 °C sicaklikta
on 1s1l islemine tabi tutulduktan sonra bu
orneklerde havanda ogiitiildiikten sonra hava
ortaminda 600 °C sicaklikta 15 dakika tavlama
islemine tabi tutuldu.

Nano tozlarin kristal yapilarin1 belirlemek iizere
Rigaku marka X-Isimn1 kirmmim 6lgerin 40 kV ve
40mA calisan CuK (1.54 A) band1 kullanilarak
20°-75" araliginda tarama yapilmigtir. Manyetik
Olctimler ise Quantum Design marka Model 6000
cihazinin Fiziksel Ozellikleri Olgme Sistemi
(PPMS) kullanilarak farkli sicakliklarda doyum
manyetizasyonu (M), kalict manyetizasyon (M,),
zorlayic1 manyetik alan (H:) gibi manyetik
parametreler  belirlenmistir. PPMS  sistemi
kullanilarak, iiretilen Orneklere herhangi bir
manyetik alan uygulanmaksizin sogutularak
sicakliga baglh manyetik davranisi (ZFC) ve sabit
bir manyetik alan uygulanarak c¢ok az
yonlendirilen nano tozlarin manyetik davranisinin
(FC) sicaklikla degisimi incelenmistir. Elde edilen
nano tozlarin medikal uygulamadaki kullanima

uygunlugu inceleneceginden oda sicakligindaki
manyetizasyon davranisi hakkinda ayrintili bilgi
elde etmek i¢in Bruker EMX marka cihazin 9.480
GHz frekansta ¢alisan X-bant spektrometresi
kullanilarak oda sicakliginda ESR (veya EPR)
Olctimleri yapilmistir.

3. SONUCLAR VE TARTISMALAR
(RESULTS AND DISCUSSIONS)

600 °C tavlanan ZnNiO nanotozlarina ait X-1s1n1
kirmmimmi  Sekil 1'de verilmistir. Sekil 1' de
gorildiigli lizere, nanotozlar altigen wurtzite
kristal yapisina sahip olup Kun Xu ve ekibinin
2016 yilindaki calismasiyla benzer sonuglar
icermektedir [5]. On 1s1l islem siiresinin uzun ya
da kisa zamanli olmasinin kristallesme iizerinde
ciddi bir degisim etkisi olmadig1 goriilmistiir.

En yiiksek siddetli, (101) diizlemine ait olan pik
siddetinin yar1 yiikseklikteki pik genisligi
(FWHM) belirlendikten sonra Debye-Scherer
formiilii kullanilarak ZnNiO nano tozunun kristal
blytikligl belirlenmistir. Debye-Scherer formiilii;

D = 0.894/fcosO olup, D pargacik boyutu, A
kullanilan X- 1s1minin Cu-Ko yayiliminin dalga
boyu olup degeri 1.54 A, B Kirmim pikinin
siddetinin yar yiikseklikteki genisligi (FWHM) ve
0 ise Bragg kirmim agisidir [8].
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Sekil 1. Zno.95Nio.050 drneklerinin X-Isinlar
kirmim deseni (X-ray diffraction of the

Zn0.95sNi0.0sO patterns).
dakika 6n 1s1l isleme tabi tutulan nanotozlarin

kristal boyutu 24.290 nm, ve 200 °C 'de 30 dakika
On 1s1l isleme tabi tutulan 6rnekler i¢in 24.504 nm
olarak belirlenmistir. On 1s1l islem siiresinin kristal
boyutu (D) iizerinde ciddi bir degisime sebep
olmadig1 agiktir.

NiO m ikincil fazi, 6n 1s1l siiresi arttikca az
miktarda da olsa bir artma gostermistir. Pik
siddetlerinde bir degisim s6z konusu iken pik
yerlerinde herhangi bir kayma olmamistir. Bu
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nedenle o6n 1sil  islem  siliresini  Orgi
parametrelerinde bir degisim meydana
getirmemesi  beklenmekteydi. XRD datalar
kullanilarak hesaplanan 6rgii parametreleri;

1 4(h2+hk+k2}r£

bilinen =— > 5 formila

d., 3 c

yardimiyla a=3.247A ve ¢=5.203A olarak
hesaplanmistir. Altigen sistemin birim hiicresinin
hacmi ise; V' =0.866xa” xc denklemi yardimiyla
47.504A%  olarak  hesaplanmistir.  Yapilan
hesaplamalarda 6n 1s1l islem siiresinin Orgii
parametreleri  lizerinde ciddi  bir degisim
yapmadig1 goriilmiistiir.

a

(h) § dakika i

(@) 30 dakika dn 151l islem uygulanmus druegin

20.000 kat biiyiitme resmi

Sekil 2. Zno.95Nip.050 6rneklerinin SEM
goriintiileri (SEM images of the Zno.95Nio.050
patterns).

500 kat biiyiitme resmi

Zn0.95Nip.0sO nano parcaciklarinin biiyiikliikk ve
sekilleri taramali elektron mikroskobu (SEM) ile
incelenmistir. Parcaciklarin sekli on 1s1l islem
stiresi degistik¢e degistigi goriilmektedir. 5 dakika
on 1sil isleme  uygulanmig  Ornekteki
nanoparcaciklar kiiresel bigcimde yiginlar halinde
iken, 30 dakika 6n 1s1l islem ugulanmis 6rnekte ise
kiiresel nanopargaciklara ilave olarak g¢ubuk
seklinde nanopargagiklar goriilmektedir (Sekil 2).
Orneklerin elemental analizi enerji dagilimli X-
1511 spektrometresiyle (EDX) ile belirlenmistir
(Sekil 3).

EDX sonuglarinda  ZnoosNip0sO  sisteminin
herhangi bir safsizlik olmaksizin yalnizca, ¢inko,
nikel ve oksijen igerdigi net bicimde
gorilmektedir. Zn/Ni atom orani 6n 1s1l islem
siiresine bagli olarak degismektedir. Hedeflenen
Zno.95Nip0sO sisteminde Zn/Ni atom oranit 19
olmasi beklenirken, her iki 6n 1s1l iglemi i¢in farkl
oranlar elde edilmistir. Bu  farklihigin,
muhtemelen, nikelin ve ¢inkonun farkli atomik
yarigaplara (1.62A ve 1.53A, sirasiyla) sahip
olmasindan  kaynaklandigi  distliniilmektedir
(Tablol). Secilen bolgelerdeki toplam oksijenin
atom orani, 0n 1s1l islem siiresi uzadikca azaldigi
(23.29'dan 19.34'e indigi), diger bir degisle yapiya
daha az oksijenin girdigi goriilmektedir (Tablo 1).

(a) 5 dakika on 1sil iglem uygulanmig drnegin EDX resmi
Selected area 1
[ " Abrc® it Netiet Ercr Selected Area 2

Atomic
oK i i S o Element Weight% %  Netint. Netint Emor

NiK 304 26 12521 005 OK 8% M M an

KK 3% 2 W s
K 87 049 123793 001
K W 4T wnrE on

Y i il 1

Selecteif Area 2

(b) 30 dakika 6n isil islem uygulanmig drnegin EDX resmi
Selected area 1 Selected Area 2
Alomic.
Atomic N~ PETRPAN
Element Weight% % Netinl Netlnt Error FRR e etk et Emx
ok 14w s o
ok Bm B WMw 0w
N an I ma om
NGB 24w o
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Sekil 3. Zno.95Nio.0sO orneklerinin EDX spektrumu
(EDX spectrums of the Zng.95Nio.050 patterns).
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Tablo 1. Farkli 6n 1s1l siirelerde hazirlanmig
orneklerin Zn/Ni atom oranlarinin degisimi ve
oksijenin atom orani (Changing Zn/Ni atom
ratio respect to the period of the pre heated
values and atom ratio of oxygen).

On | Secilen 1. | Secilen 2. | Secile | Secile
1sil | bolge icin | bolge icin | n 1. n2.
siir Zn/Ni Zn/Ni bolge | bolge
esi orani orani icin icin
(da oksij | oksije
k) en n
atom | atom
orani | orani
5 170.49/2.69 | 68.47/2.94 | 26.82 | 28.59
30 | 58.63/2.47 | 71.75/3.71 | 38.91 | 24.53

On 1s1l islem siiresinin Nikel katkil1 ZnO yapisinin
manyetik davranis {izerindeki etkisini anlamak

icin Orneklerin oda sicakliginda manyetik
davranisi incelendi.
—e—200 °C-30 dak,
o 0.06
E
9 0.03
c
O 0.00
>
7]
N 003
°
2 -006f
©
=
-0.09 0.0 15
9 -6 3 3 6 9

Manyetik Alan (kOe)

Sekil 4. Farkl1 6n 1s1l siirelerine tabi tutularak
hazirlanan Zn.9sNio.0sO 0rneklerinin oda
sicakligindaki MH egrileri. igteki grafikte +1
kOe manyetik alanda, histerizis egrileri daha
acik goriilmektedir (M—H curves for the
Zn0.95Nig.0sO samples that were prepared
under different pre-heated period at room
temperature. The hysteresis curves in the inner
graph are seen more clearly at £1kOe
magnetic field).

Manyetik nanoparg¢aciklarin manyetik davraniglar
parcgacik boyutu, hazirlama metoduna bagli olarak
degismektedir. Literatiirde bulk NiO maddesinin
antiferromanyetik oldugu bilinmekle birlikte daha
kiiciik boyuttaki NiO parcaciklarinin

ferromanyetik  olduguna dair calismalarda
bulunmaktadir. Ornegin, Srinivasan  ve
arkadaglarinin yaptig1 c¢alismada bulk yapidaki
NiO Neel sicakliginin (523 K) altinda manyetik
olarak antiferromanyetik oldugu belirtilirken [9],
Ponnusamy ve ekibinin katkisiz NiO ve Fe katkili
NiO iizerine yaptig1 calismada katkisiz NiO'in
zayifta olsa bir ferromanyetizmaya (10 nolu
referansdaki Sekil 10'a bakiniz) sahip oldugu ve
ferromanyetizmanin demir orani arttik¢a, arttigi
tespit edilmistir [10]. M. Tadic ve arkadaslarinin
da yapmis oldugu caligmada belirttigi tizere NiO
manyetik Ozellikleri: pargaciklarin  boyutuna,
kristal yapisina ve morfolojisine bagl olarak son
derece hassastir [11]. Ayn1 ¢calismanin 53, 54, 55
nolu referanslarinda da NiO parcaciklarinin
boyuta baglh olarak ferromanyetik davrandig
belirtilmistir. Gao ve ekibinin yaptig1 ¢aligmada
ise sol-gel metodu kullanilarak iiretilen NiO nano
tip ve nanoparcaciklarin ise ferromanyetik
davranig sergiledigi belirlenmistir [12].

—=— 300K
0.6 | |—*— 150K
—a— 50K
—v— 10K

0.4

0.2

0.0

-0.2

-0.4

Manyetizasyon (emul/g)

-0.6

, , , -0 ), 10
60 40 20 0 20 40 60
Manyetik Alan (kOe)

Sekil 5. 5 dakika boyunca 6n 1s1l islemine
maruz kalan Zn.9sNio.0sO 0rneginin farkl
sicakliklardaki MH egrileri. Igteki grafikte
+1 kOe manyetik alanda, histerizis egrileri
daha acik goriilmektedir (M—H curves for the
Zno.95Ni0.050 samples that was prepared under
5 minutes pre-heated period. The hysteresis
curves in the inner graph are seen more
clearly at +£1 kOe magnetic field).

Oda sicakliginda uygulanan manyetik alan 9kOe
olmasmma ragmen Orneklerin heniiz doyuma
ulagsmamis olmasi ve oda sicakliginda histerizis
egrisi goriilmesi orneklerimizin stiper
paramanyetik degil, ferromanyetik oldugunu
gostermektedir (Sekil 4’te bulunan igteki kiiciik
grafik).

On 151l siiresi manyetizasyonun tiirii iizerinde bir
degisime sebep olmamistir ve farkli 6n 1sil
stirelerde tretilen Orneklerin  her ikisi de
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ferromanyetik davrams sergilemektedir. On 1s1l
siiresinin  kalici manyetizasyon (M,), doyum
manyetizasyonu (M), zorlayici manyetik alan
(H:), manyetik parametrelerinde olusturdugu
degisim Tablo 2°de goriilmektedir. On 1s1l siiresi
artttkca manyetizasyon degerlerinde bir azalma
oldugu goriilmektedir. Manyetik  yapidaki
safsizliklar, oksijen miktar1 ve oksijen bosluklari
manyetizasyonu etkilemektedir. Daha uzun siire
on 1s1l isleme maruz kalmis 6rnek sistemindeki
toplam oksijen miktar1 (se¢ilen 1. bolge + segilen
2. bolge i¢in toplam oksijen (Tablo 2)) daha fazla
olmasinin manyetizasyondaki bu degisimin sebebi

oldugu diisiiniilmektedir. Ornekler doyuma
ulasmadigindan Manyetizasyonun 1/manyetik
alan  grafigi  (M-(1/H) ¢izilerek doyum

manyetizasyonu belirlenmistir.

Manyetik parcacik goriintiileme (MPI) sisteminde
kullanilacak manyetik tozlarin siiperparamanyetik
olmasit ve ayrica diisiik manyetik alanda yiiksek
manyetizasyon sergilemesi  gerekmektedir.
Stiperparamanyetik malzemeler “S” seklinde bir
egriye sahip olup herhangi bir kalict
manyetizasyon ve zorlayict manyetik alanlarida
yoktur. Bizim oOrnek sistemlerimizin doyuma
ulagsmas1 amaciyla, kullanilan PPMS cihazinin
iirettigi en yiiksek manyetik alan (70 kOe yani 7
Tesla) uygulanmasina ragmen, 6rnegimiz doyuma
ulagsmamistir (Sekil 5).

Tablo 2. Farkli 6n 1s1l siirelerde hazirlanmis
orneklerin manyetik parametrelerinin
degisimi (Changing the magnetic
parameters respect to the period of the pre
heated values).

On | Doyum | Kalict | Zorlayict
1s11 | Manyetiz | Manyetiz | manyeti
siiresi | asyon, asyon, k alan,
(dak) M M, Hc(O¢)
(emu/g) | (emu/g)
5 0.094 0.0135 175
30 0.066 0.0043 144
Ayrica  Orneklerimiz ~ hem  kaliet  bir

miknatislanmaya sahip hemde Orneklerimizde
zorlayict alanin varligr gortilmistiir (Tablo 2).

Orneklerimizin
ferromanyetik  ¢ikmasi,

siiperparamanyetik
orneklerimizin  MPI

uygulamasi i¢in uygun olmadigi anlasilmistir.

degilde

5 dakika boyunca 6n 1si1l isleme maruz kalmig
ornek diisiik manyetik alanda daha yiiksek bir
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manyetizasyona sahip oldugundan ilgili 6rnegin
manyetik davranis1 ayrintili bigcimde incelenmistir.

Orneklerimizin manyetik olarak tek bir faza sahip
olup olmadigin1 anlamak i¢in, sifir manyetik alan
altinda sogutularak yalnizca sicakliga bagh
manyetik davranis1 (ZFC) ve sabit bir manyetik
alan altinda yonlendirilen nanoparcaciklarin
sicakliga bagli manyetik davranisi  (FC)
incelenmigstir (Sekil 6). ZFC ve FC egrilerinin
birbirinden  ayrilmaya  bagladigi  sicaklik
tersinmezlik sicakligi, Ti, olarak adlandirilir ve
Tir sicakliginin altinda Ornek ferromanyetik
fazdadir.

0.0020F

0.0018f

G

3 oootel §
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= 0.0014F
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> 00012}

[7)] &

@

N o.0010-§ |

= 3
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= 0.0006} ‘ ‘ ) ‘
0 100 200 300 400

Sicaklik (K)

Sekil 6. 5 dakika boyunca 6n 1s1l islemine
maruz kalan Zno.9sNio.0sO 6rneginin sicakliga
bagli manyetizasyonunun degisimi (Changing
of temperature dependence to magnetization of

the Zno.95sNio.0sO samples that was prepared
under 5 minutes pre-heated period).

Orneklerin  oda sicakhiginda alinmis  ESR
spektrumlart Sekil 7°de verilmistir. Farkli on 1s1l
stirelerinde hazirlanmis her iki ornege ait ESR
spektrumu goriilmiistiir. Yapida bir manyetizma
s6z konusu olup, Ni** katkilanmis ZnO yapisinda
olusan manyetizmanin kaynaginin n-irti kristal
kusurlar1 oldugu 6ne siiriilmiistiir [13]. Sekil 7°de
gortldiigli iizere, daha kisa 6n 1s1l isleme tabi
tutularak hazirlanan 6rnegin ESR pik siddeti daha
yiiksektir. Uzun siireli 6n 1s1l islemde hazirlanan
ornekte kristal kusurlarmin, oksijen miktarmin
fazla olmasi olabilir.
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Sekil 7. Farkl1 6n 1s1l siirelerine tabi tutularak
hazirlanan Zno.9sNio.0sO 6rneklerinin oda
sicakligindaki ESR egrileri (ESRcurves for the
Zn0.95Nig.0sO samples that was prepared under
different pre-heated period at room
temperature).

4. GENEL SONUCLAR (CONCLUSIONS)

Farkli on 1sil siirelerinde, sol-jel metodu
kullanilarak hazirlanmis Zng.95Nio.0s0 6rneklerinin
XRD ve SEM sonuglar1 neticesinde 0n 1s1l siiresi
parcaciklarin boyutunda ciddi bir degisime neden
olmadig1 gorilmistiir. Diisiik 1s1l islem siiresine
sahip manyetik yapidaki 6rnekte, toplam oksijen
miktar1 daha az oldugundan ferromanyetik
manyetik davramig daha belirgin  bigimde
gorilmektedir. Ayrica ESR pik siddeti de uzun 1s1l
islem siiresinin yapida kusurlar olusturdugu
Onerimizi desteklemektedir. Daha Once yapmis
oldugumuz calismada [7], Nikel katkilanmamig
ZnO ve Nikel katkilanmis Orneklerimizin XRD
datalar1 kullanilarak hesaplanan parcacik boyutlari
kiyaslandiginda, Nikel katkis1 arttikca parcacik
boyutunun azaldigr goriilmiistiir. Bu calismada
Nikel katkili yapida manyetizman tiirii olarak
ferromanyetizma baskin haldedir. Bunun nedeni
Ruderman-Kittel-Kasuya-Yosida (RKKY)
teorisine gore yerel olarak spini kutuplanmig
elektronlar ve iletim elektronlar1 arasindaki degis-
tokus etkilesmesi olabilir [14-16]. Bu etkilesim
iletim elektronlarinin spinlerinin kutuplagsmasina
sebep olmasi sonucunda, spinleri polarize olan
iletim elektronlar1 diger spinleri polarize olmus
Nikel iyonlarinin elektronlariyla bir degis-tokus
etkilesimi olusturur. letim elektronlar: tiim Nikel
iyonlarinin birbiriyle temas etmesi i¢in bir ortam
gorevi gormesi sonucunda hemen hemen tiim
Nikel momentleri ayn1 yonde yonelirler. Boylece

bu oOrnek sistemlerimizde

gorilmistir.

ferromanyetizma

Farkli siirelerde on 1s1l islem uygulanmisg
orneklerin zorlayici alanlarinin degeri birbirinden
farkli ¢ikmistir. Kisa siireli 6n 1sil islemli
Ornegimiz daha yiiksek zorlayici alana sahipken,
on 1s1l islem siiresinin uzatilmasi zorlayici alanin
azalmasina sebep olmustur. Bunun nedeni olarak
on 1s1l islem stiresi arttikga yapidaki oksijen
miktarinin artmasi, yapidaki Oksijen ve/veya
Cinko kusur ve bosluklarinin azalmasi sebep
oldugu diisiiniilmektedir (Tablo 1). Farklt 6n 1s1l
stirelerine tabi tutularak hazirlanan Zng.95Nio.05s0
orneklerinin oda sicakligindaki MH egrilerine
bakildiginda kisa siireli 6n 1s1l islem uygulanmis
orneklerin daha siddetli bir MH egrisine sahip
oldugu gorilmiistir (Sekil 4). Tim manyetik
sonuglar géz Oniine alindiginda Orneklerimizin
ferromanyetik oldugu dolayisiyla da
orneklerimizin MPI’da kullanima uygun olmadig1
gorilmistir.
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