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Cd-Pb VE Sn-Cd ALASIM SISTEMLERININ XRD ANALIZLERININ
INCELENMESI, ORGU PARAMETRELERININ TESPiTi VE iLETKENLIGIiN
ORGU PARAMETRESINE BAGLILIGININ ARASTIRILMASI

Erkan KACAR

Erciyes Universitesi, Fen Bilimleri Enstitiisii
Yiiksek Lisans Tezi, Agustos 2009
Tez Damismani: Dog¢. Dr. Mehmet ARI

OZET

Bu ¢alisgmamizda, CdSn ve PbCd alagimlarinin elektrik iletkenliklerinin sicakliga bagliligini,
kristal yapilarin1 ve bu yapilarin elektrik iletkenligi ile olan iliskilerini inceleyecegiz.

Bu alagimlarin, XRD 6l¢iimleri ve Four Point DC yontemi ile alinmis elektrik iletkenliklerini
kullandik.

Goriintiilemelerde Erciyes Universitesi Teknoloji gelistirme merkezi (TEKMER)'de bulunan
cihazlar1 kullandik. elektrik Ol¢limlerinde ise Fen edebiyat fakiiltesi laboratuarlarindaki
sistemlerden yararlandik.

XRD verileri Bruker AXS DifracPlus Eva ve diffrac programlar1 kullanilarak tahlil ve tespit
edilmistir.

Bu paket programlar vasitasiyla indislenen XRD verilerinden 6rgii parametreleri ve orgii
tipleri tespit edilmistir. Oda sicakligindan baslayarak yaklasik 300°C’ye kadar farkl
sicakliklar igin iletkenlik ve 6z direngleri 6l¢iilmiis ve hesaplanmustir.

Orgii tiplerine ve 6rgii parametreleri ile iletkenlik dlgiimleri arasinda iliski incelenmistir.

Anahtar kelimeler: CdSn, PbCd, Kristal yap1, Elektrik iletkenligi



RESEARCH XRD ANALYSIS OF CdSn AND PbCd ALLOYS, DEDECTION OF THE
LATTICE PARAMETER AND RESEARCH THE RELATIONSHIP OF LATTICE
PARAMETER AND CONDUCTUVITY

Erkan KACAR

Erciyes University, Graduate School of Natural and Applied Sciences
M. Sc. Thesis, August 2009
Thesis Supervisor: Assoc. Prof.Dr Mehmet ARI

ABSTRACT

In this study, we will reviev relationship to elektrical conductivty and temperature of CdSn
and PbCd alloys. Crystal structure and electrical conductivity of these structures will examine
the relationship with. These alloys, XRD measurements and Four Point DC method we used
the electrical conductivity.

Erciyes University Technology Development Center view (TEKMER) at the equipment we
used. At electrical measurements we uset sysems of the Graduate School of Natural and
Applied Sciences laboratories.

Bruker AXS XRD data analysis and using DifracPlus Eva and diffrac programs have been
identified.

This package program through the XRD data, lattice parameters and lattice index types have
been identified

Starting from room temperature up to about 300 ° C for different temperatures were measured
and calculated conductivity and resistivity.

Lattice parameters and types, and weave a relationship between conductivity measurements

were studied.

Keywords: CdSn,, PbCd, Crystal structure, Electrical conductivty



1. BOLUM
GIRIS

Kursun, kalay, ¢inko ve benzeri elementler bin yillardir insanlarin teknoloji gelistirmede
en yaygm kullandig1 metallerdendir. Ik metallerin islendigi bu topraklarinda kolayca
bulunan ve kolayca iglenen kalay ve kursun el aletleri yapimindan, mutfak malzemeleri
imalatina kadar bir ¢ok alanda kullanilmis ve kullanilmaya devam etmektedir. isa’dan
once 3000 senesine kadar uzanan tarihiyle kursun hem bilim tarihinde 6nemli bir yer
tutmakta hem de medeniyetin gelismesin Onemli katkilariyla dikkat c¢ekmektedir.
Simyacilar Kursun’un ilk element oldugunu ve bundan yola ¢ikarak altina
ulagilabilecegini diisiinmiislerdir. Gorece daha sert bir metal olan ¢inko yine bu

topraklarda yiiz yillar evvel kullanilmaya baslanmistir.

Teknolojinin gelismesi ve elektrigin bulunmasiyla, kolay eriyebilen kalay ve kursun
devre elemanlarinin tutturulmasinda kullanilmaya baslanmistir. Bununla birlikte bu
malzemelerin elektrik tepkileri 6énem kazanmis ve devre icinde harcayacaklar1 giic,

iletim 6zelliklerinin bilinmesini gerekli kilmigtir.

Yar iletken devre elemanlarinin gelismesi ve ¢ok kiigiik akimlarin devrelerde dnemli
hale gelmesiyle birlikte, bu elementlerin hem devre elemanlarinin tutturulmasinda, hem
yariiletken katkilanmasinda kullanilabilecek olmasi elektrik o6zelliklerinin ve devre

sicakligi ile bu 6zelliklerinin nasil degistiginin bilinmesini gerektirir.

Cinko ve kursun batarya yapiminda kullanilmaktadir bu kullanim alan1 da elektrik

ozelliklerini bilinmesini gerekli kilar.



Biz de bu c¢alismamizda hem elektrik ozelliklerinin sicaklia bagimliligini
inceleyecegiz, hem de yaptigimiz ¢alismalarda elektrik 6zelliklerinin kristal yapiya

bagimlilig1 hakkinda tahmin yiiriitmeye calisacagiz.

Bilindigi gibi metallerde elektrik iletkenligi biiylik oranda elektronlara baglhidir.
Bununla birlikte fonon titresimleri de elektrik iletkenligine kiiciik katkilar saglar. Kristal
yap1 ise elektronlarin hareketlerini sinirladigi i¢in iletkenlikte ¢ok Onemli yer
tutmaktadir. Band teorisinde atom c¢ekirdeklerinin bir potansiyel engeli olarak
elektronlarin  hareketlerini  sinirladiklart  kabul edilir, yapilan ¢alismalar da
gostermektedir ki kristal yapimin yogunlugu elektrik iletkenliginde 6nemli bir yere
sahiptir. Kristal yapinin degisimine gore elektrik iletkenligi de degisir. Biz burada
alasimlar tiizerinde calisacagiz. Cinko hegzagonal yapida kristallesmektedir. Buna
karsilik Kursun ise kiibik bir yap1 sergiler. Cinko-Kursun alasimlarindan da bu iki
yaptya rastlamayr bekliyoruz. Alagimlarin ¢inko tarafi daha ziyade hegzagonal bir
yapida kristallesirken, Kursun tarafi kiibik yapida kristallesmelidir. Biz bu kristallerin
ayni yapida kristallenenleri bir arada degerlendirip orgii parametrelerinin degisimi ile
iletkenliginin ne sekilde degistigini gérmeye calistik.

Elektron mikroskobu ile yiizey haritalar1 ¢ikartilip yapinin homojen bir alagim olup
olmadig1 incelendi, XRD Ol¢limleri alinarak kristal 6rgii parametreleri tayin edildi ve bu
parametrelerin degisimine karsilik oda sicakliginda iletkenligin nasil degistigi
grafiklerle incelenerek yorumlandi. Bu grafikler ¢izilirken ayni1 kristal yapida olanlar bir
arada degerlendirildi. Ayrica sicakligin artmasiyla iletkenligin nasil degistigi de yine

grafikler ¢izilerek incelendi ancak yiiksek sicaklik icin XRD 6lgiimleri alinamadigi igin

oda sicakliginda yapilan degerlendirme sicaklik degisimi i¢in yapilamadi.



2. BOLUM
GENEL BIiLGILER

Uzerinde calisigimiz sistemlerin yapi analizlerinde x 1sinlari difraktometresi (XRD)
kullanildi. Daha sonra bu numunelerin elektrik iletkenliklerinin tayininde dort nokta DC
yontemi kullanildi. Numuneler parlatilarak Taramali Elektron Mikroskobu (SEM) ile

goriintiileri alind1. Bu tekniklerle ilgili kisa bilgiler asagida verilmistir.

2.1. X-Isinlar1 Difraksiyon Metodu (XRDS)

X 1sinlart yaklasik 0,03-20 Angstrom dalga boyuyla gdriiniir 1518a nazaran ¢ok kiiciik
dalga boyuna sahip elektro manyetik dalgalardir. 19. Yiizyilin sonlarinda Rontgen
tarafindan kesfedildikten sonra bilimde yeni bir ¢igir agmistir. Giinlimiizde tip alaninda
hastaliklarin teshis ve tedavisinde ¢ok genis bir kullanim alan1 vardir. Fizikte ise kristal
malzemelerin teshisinde kullanilir (XRD). 1912 yilinda Alman fizik¢i Von Laue x-
isilarmin yapisini kesfetmek iizere bir deney yapti; deneyde billur bir lam {izerinden
gecen X 1smnlarimin kirmimi inceleyerek x i1sinlarmi yapist hakkinda bilgi almay:
amachiyordu. Bu deney x i1smlarimi yapisinin aynen 151k 1sinlari gibi oldugunu
gostermekle kalmadi ayn1 zamanda kirmimi gergeklestirdigi lamin da yapisini tayin etti.
Bu deneyle billur lamin yapisinin Bravais teorisinde oldugu gibi kafes seklinde
orglilerden olustugu anlasilmisti. Bu deneyle Von Laue x i1sinlart difraksiyonu
yontemini ilk kesfeden kisi olarak tarihe ge¢cmistir. Von laue tarafindan kesfedildikten
sonra, x-1sinlar1 difraksiyonu analiz yontemi bugiline kadar endiistri ve bilime ¢ok
onemli katki saglanmigtir. Orneg@in; kristal malzemelerin atomlarinin geometrik diizeni
(orgii yapisi) ve aralarindaki mesafe hakkindaki bilgilerin ¢ogu dogrudan difraksiyon
calismalariyla tayin edilir. XRD sistemi ¢ogunlukla agir elementlerden olusan, kati
anorganik ve kristalin maddelerin arastirilmasina uygun bir yontemdir. Organik

maddeler cogunlukla x 1sinlarint sogururlar bu 6zellikleri tip alaninda kullanilmaktadir.



XRD o6lgiimleri i¢in kullanilan cihazlar basit olarak Sekil 2.1°’deki blok diyagramina
sahiptir. YoOntem, siiper iletkenler, seramikler, metaller, alasimlar, kati ¢ozeltiler,
heterojen kati1 karigimlar, celik kaplama malzemeleri, maden analizlerinde, toprak
analizlerinde, safsizlik katkilanmis yari iletkenlerde, bobrek ve mesane taslarinda,
bilesim analizlerinde, bazi adli konularda, bazi boyar maddelerde, pigmentlerde,
cimentolarda, dogal veya yapay minerallerde, herhangi bir malzemenin icerdigi bilesik
veya elementlerin tayininde, inorganik polimerlerde, faz diyagramlarinin ve faz
doniisiimlerinin arastirilmas1 bazi kristal yapili veya amorf kompleks bilesiklerinin
incelenmesinde oldugu gibi bir ¢ok konuda yaygin kullanim alanina sahiptir. Yaygin
olmamakla birlikte bazi kat1 organik bilesiklerin, kat1 organik polimerlerin, plastiklerin,

organik boyar maddelerin v.s. analizlerinde de kullanilmaktadir.[22]

Ayrica XRD c¢aligmalar1 metallerin, polimerik malzemelerin ve diger katilarin fiziksel
ozelliklerinin ¢ok daha iyi anlasilmasina katkida bulunmuslardir. X-1ginlart difraksiyonu
son zamanlarda stereoidler, vitaminler ve antibiyotikler gibi karmasik maddelerin

yapilarmin aydinlatilmasinda da yaygin olarak kullanilmaktadir.

X-1sinlari difraksiyonu kristal bilesiklerin kalitatif olarak taninmasinda pratik ve uygun
bir yontemdir. X 1sinlar difraksiyonunda Laue yontemi, doner kristal yontemi ve toz
difraksiyonu yontemi olmak iizere ii¢ farkli yontem kullanilir. En yaygin kullanilan X-
isinlart toz difraksiyon yontemi, kati bir numunedeki bulunan bilesikler hakkinda
kalitatif ve kantitatif bilgi saglayabilen tek analitik yontemdir. Bu yontemde tek kristal
yerine ince toz haline getirilmis 6rnek kullanilir. Toz 6rnek, merkezinden gecen bir
eksen etrafinda kolayca donebilen silindirik bir cam tiipiin i¢ine konulur. Tek renkli
1510, bu tliplin donme eksenine dik olarak gelecek sekilde, yeteri kadar ince bir demet
halinde olmalidir. Kiriimin kaydedilecegi film ise, tiipiin donme eksin ile ayni eksenli
silindirin i¢ yiizeyine yerlestirilir. Toz yontem ile bir katt numunedeki KBr ve NaCl
yiizdeleri tayin edilebilirken diger analitik yontemlerle sadece numunedeki K*, Na*, Br

ve Cl iyon yiizdeleri tayin edilebilmektedir.[22,23]

X-1s1nlar1 toz yontemi her bir kristalin madde i¢in x-151m1 difraksiyon modelinin sadece

o kristale 6zgii olmas1 temeline dayanir. Boylece eger numunenin difraksiyon deseni



literatiirde karsilastirildigi maddenin literatlirdeki difraksiyon deseni ile tam uyarsa

(difraksiyon agilar1 ayni olursa), numunenin kimyasal yapisi bulunabilir [22,23].

2.1.1. X-Isim Difraksiyonu (XRD)

—
[ Cihazin ]
hilesenleri

|
Monokro
matorler

_I_[ Kaynaklar }[ Filtreler

r ingil
X isinlari Radyo iac
L tupu izotoplar hiSresans

Sekil 2.1 X-Isinlar1 Toz Difraktometresinin Bilesenleri.

2.1.2. Kiristal Yap1 Analizi

Difraktometre ye yerlestirilen metal alasimda kristal i¢erisinde homojen dagilim oldugu
icin tiim miimkiin yonlerde kristal parcaciklar: homojen olarak dagilirlar. Boylece bir x-
1511 demetinin malzeme ic¢inden gecerken cok sayida tanecigin biitlin miimkiin
diizlemler aras1 bosluklarda yansimasi i¢in Bragg sartim1 (2.1) yerine getirecek sekilde

yonlenmis olmas1 beklenir.



Numunelerin dl¢lime hazirlanma sekilleri, ince duvarli cam veya selofan kapiler tiipler
icine yerlestirilebilirler. Diger bir secenek bir miktar numunenin kristalin 6zelligi
bulunmayan bir baglayici ile karistirilmasi ve eritilerek uygun bir sekil verilmesidir. ki

ya da daha fazla 6rnegin bir mika plaka iizerine yayilmasi seklindedir.

Bir kristalin yapisi, atomla etkilesen dalgalarin difraksiyon desenleri incelenerek tayin
edilir. Difraksiyon dogrultular1 ve siddetleri Olciilerek, difraksiyondan sorumlu kristal
yap ile ilgili bilgi elde edilir. Paralel, mono kromatik ve dalga boyu A olan x-1gmlarimin
bu kristal yapi tizerine, kristal diizlemiyle 0 agis1 yaparak geldigini farz edelim. X-151n1
demeti kristale geldiginde diizlemlerden (diizlemin d aralikla siralandig1 varsayilir)
farkli dogrultularda yansima yaparlar ve belli sartlarin saglandigi durum haricinde

birbirlerinin etkilerini azaltirlar.

Kristali tanitacak olan difraksiyon deseninin olmasi i¢in Sekil 2.2’den de gorildiigii gibi
yansima 1sinlarinin yapici girisim yapmalart gerekir. Sekil 2.2°de o6rgii yiizeyinin bir

pargasi gosterilmigtir.

Her bir yiizeyden yansiyan dalgalar arasindaki yol farki 4B+ BC = 2dsinf ile ifade
edilir. Yapici girisim olmast i¢in bu ifadenin dalga boyunun tam katlarina, nA, esit
olmasi gerekir. Bunun icin gerekli sart, komsu iki diizlemden yansiyan 1sinlar arasindaki
yol farki 2dsin® olmali ve yol farki dalga boyunun tam kati1 olmalidir. Bragg kanunu
olarak bilinen bu ifade asagidaki matematiksel esitlikte verilmistir. [22,23]

2.d.Sin® = ni (2.1)



Sekil 2.2 X-Isinlarinin Bir Kristal Tarafindan Difraksiyonu.

(2.1) ifadesine gore difraksiyon meydana gelebilmesi i¢in gelen ve yansiyan isinlarin
belli bir yiizeyle belli bir a¢1 yapmast gereklidir. Ayn1 zamanda gelen 1sinlarin dalga
boylarmin d diizlemler aras1 mesafeden kiiclik olmasi ya da ona esit olmasi

gerekmektedir (A€ 2d). Bu da difraksiyon i¢in gerekli sartlari belirlemektedir.

Difraksiyon desenleri, genellikle otomatik cihazlarla elde edilir. Burada kaynak, uygun
filtreleri bulunan bir x-1511 tiipiidiir. Toz halindeki 6rnek numune tutucuya yerlestirilir.
Kristallerin yonlenmesindeki gelisiglizelligi artirmak i¢in numune tutucu dondiirtliir.
Emisyon veya absorpsiyon spektrumunun elde edilmesinin benzeri bir sekilde otomatik
olarak taranmak suretiyle difraksiyon desenleri elde edilir. Bu tiir cihazlarin avantaji

siddet 6l¢timleri i¢in yiiksek kesinlik, otomatik veri ayiklama ve rapor sunmasidir [23].

2.1.3. Difraksiyon Desenlerinin Yorumu

Bilinmeyen bir malzemenin toz difraksiyon desenlerinden yararlanarak tanimlanmasi,
sinyallerin 8 veya 286 cinsinden pozisyonlarina ve bagil siddetlerinin elde edilmesi

temeline dayanir. Difraksiyon agis1 28 belli bir grup diizlemler arasi agiklik tarafindan
belirlenir. Bragg esitligi yardimiyla bu diizlemler arasi uzaklik ( d ) mesafesi kaynagin

bilinen dalga boyundan ve 6l¢iimiin yapildigi acidan hesaplanir. Cizgi siddetleri her bir



diizlem kiimesindeki atomik yansitma merkezlerinin tiiriine ve sayisina baghdir.
Uluslararas1 Difraksiyon Verileri Merkezi (International Centre For Differaction Data,
Swarthmore, PA) tarafindan toz difraksiyon verileri dosyasi saglanabilir. Bu dosyadaki
verileri tarayarak bilinmeyeni belirlemek zor ve zaman alici oldugundan, toz veriler
dosyast inorganikler, organikler, mineraller, metaller, alagimlar, adli malzemeler ve
diger tiirlerin listesini igeren alt dosyalara ayrilmistir. Bu dosyalardaki veriler diizlemler
arast uzaklik mesafelerini ve bagil ¢izgi siddetlerini gostermektedir. Veriler en siddetli
cizginin d degerlerine gore siralanmistir; bu dosyadan analizi yapilan maddesinin en
siddetli d mesafelerine bir pikometrenin yiizde bir ikisi kadar yaklasan d degerleri alinir.
Muhtemel bilesikler ayrildiktan sonra aralarinda tekrar bir eleme icin ikinci daha sonra
ticlincii vb. en siddetli ¢izgilerin d degerlerine gore elemeler yapilarak bilinmeyene
yaklasilir. Cogunlukla ii¢ veya dort d degeri bilesigin kusku gétiirmez bir sekilde teshis
edilmesi icin yeterlidir. Glinlimiizde artik bilgisayar tarama programlariyla bu zor iglem

kolaylastirilmistir.

Eger numune iki veya daha fazla kristal bilesigi igeriyorsa, bunlarin tanimlanmasi daha
karmagik olmaktadir. Bu durumda denemeler sonucu bir uygunluk saglanana kadar daha
siddetli ¢izgilerin ¢esitli kombinasyonlar1 kullanilir. Difraksiyon ¢izgilerinin siddetleri
Olclilerek ve standartlarla karsilastirilarak kristal karisimlarinin kantitatif analizini

yapmak miimkiindiir.

2.2. X-Ismlan Toz Difraksiyon Calismalarinda Kullanilan Aletler ve Uygulamsi
2.2.1. X-Isinlan Toz Difraktometresi

X-1sinlart toz difraksiyon desenleri Erciyes Universitesi Teknoloji Arastirma ve

Uygulama Merkezinde (TEKMER) bulunan Bruker AXS D8 Advance tipi
difraktometre ile yapildi.



Sekil 2.3 X-Isinlar1 Toz Difraksiyon Olgiimleri (XRD) I¢in
Kullanilan Bruker AXS D8 Advance Tipi Difraktometre.

Sekil 2.3°de blok semasi verilen sistem Bragg Brentano geometrisine gore ¢aligan bir
sistem olup, Ol¢iimlerde 40 kV ve 40 mA’de elde edilen Cu Ka 1sinlar1 kullanildi.
Sistemde monokromatize X-1s1n1 elde etmek icin grafit monokromatdr veya filtreler
kullanilmaktadir. Olgiimler 10° < 20 < 90° araliginda 0.002 ° (20)’lik ag1 tarama miktar1
ile yapildi. X-151m1 demetinin kalinligin1 uygun hale getirmek i¢in difraktometre girisine
I mm’lik ve ¢ikisina da 0.1 mm’lik filitre bulunmaktadir. Numuneden difrakte olan X-
isinlart Nal (TI) tipi sintilasyon dedektorii ile toplanmakta ve sisteme bagli bulunan
bilgisayar {initesi yardimiyla degerlendirilmektedir. Sekil 2.4’de goriilen sinyal isleyici
iinitesi, sayicidan gelen elektronik pulslardan istenmeyen pulslar1 ayirmak, difraksiyon
piklerinin genligini arttirmak, pulslarin siddetlerini sayisal degerlere ¢evirmek, bunlari

voltaj akim degerlerinde bilgisayara gondermek i¢in kullanilmaktadir.[23]
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Sekil 2.4 Goniometre Unitesi.

2.2. Taramah Elektron Mikroskobu (SEM) Ol¢iimleri

Malzeme biliminin, jeoloji ve biyolojinin bir ¢ok ¢aligma alaninda kati yiizeylerin
fiziksel niteligi hakkinda ayrintili bilgi saglamak biiyiik bir 6nem tasir. Bu tiir bilgiyi
saglamanin klasik yontemi ylizey karakterizasyonunda hala énemli bir teknik olarak
kullanilan optik mikroskopidir. Son zamanlarda ¢ok daha yiiksek ayiriciliga sahip ii¢
teknik kullanilarak ylizeyler hakkinda bilgi saglanmaktadir. Bu teknikler taramali
elektron mikroskopi (SEM), taramali tiinelleme mikroskopi (STM) ve atomik kuvvet
mikroskopi (AFM)’dir. Son iki yontem bazen taramali prop mikroskopi (SPM) seklinde

ortak bir isimle adlandirilir.

Bu tekniklerin her biri ile bir goriintii elde etmek icin katt numunenin yiizeyi, hassas bir
sekilde odaklanan elektron demetiyle (1) yiizey boyunca diiz bir dogru lizerinde (x
yoniinde) tarama yapilir, (2) demet baslangi¢c pozisyonuna doner ve (3) asagi dogru (y
yoniinde) standart belirlenmis bir miktar kadar kaydirilir. Bu islem s6z konusu ylizey
alan1 tamamen taranana kadar tekrarlanir. Bu tarama islemi sirasinda yiizey tstiinde (z

yonii) bir sinyal alinir ve goriintiiye doniistiiriilecegi bir bilgisayarda toplanir .
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Sekil 2.5 insan saginin 450 biiyiitme ile alinmis elektron mikroskobu goriintiisii

Taramal1 elektron mikroskopta, katt numune ylizeyi yiiksek enerjili bir elektron
demetiyle taranir. Bu teknikte yiizeyden cesitli tiir sinyaller olusturulur. Bunlar geri
sacilmig elektronlar, ikincil elektronlar, Auger elektronlari, X-1s1n1 floresans fotonlar1 ve
degisik enerjili diger fotonlardir. Biitliin bu sinyaller yiizey ¢aligmalarinda kullanilmig
olmakla beraber, bunlarin i¢inde en yaygin olan iki tanesi (1) taramali elektron
mikroskopinin temelini olusturan geri sagilmis ve ikincil elektronlar ve (2) elektron

mikroprob analizde kullanilan x- 15101 emisyonudur .

Manyetik kondensor ve objektif mercek sistemi, goriintiiyii 5 ile 200 nm’lik numune
iizerindeki son nokta boyutuna indirgeme gorevi goriirler. Bir veya daha ¢ok sayida
mercekten olusan kondensér mercek sistemi, elektron demetinin objektif merceklere
ulagtirilmak iizere yonlendirilmesini saglar, objektif mercekler ise numune yiizeyine
carpan elektron demetinin boyutlarindan sorumludur. Mercekler genel olarak silindirik

simetrik olup, 10 — 15 cm yiiksekligindedir.

SEM ile tarama, objektif merceklerin arasinda yerlestirilmis iki ¢ift elektromanyetik
sarim ile saglanir. Sarim ¢iftlerinden biri, demeti numune boyunca x yoniinde

kaydirirken, diger ¢ift y yoniinde saptirir.
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MAG = 1000 KX Detector = SE1
EHT = 20.00 kV/ Date :22 Oct 2002

Sekil 2.6 9mm Kursun SEM goriintiisii 16 biiyiitme.

Taramanin yapilabilmesi i¢in tarama sarimlarindan birine elektrik sinyali uygulanir ve
elektron demeti mercek sisteminin merkez ekseninin bir yoniinden numuneye carpar.
Bu sarim ¢iftine (yani x sarimlarina) uygulanan elektrik sinyalinin zamaninin bir
fonksiyonu olarak degistirmek suretiyle elektron demetinin numune boyunca diiz bir
dogru iizerinde hareket ettirilmesi ve daha sonra tekrar baslangi¢ (orijin) pozisyonuna
donmesi saglanir. Cizgi taramasi1 tamamlandiktan sonra diger sarim grubu (y sarimlari)
kullanilarak demet y yoniinde biraz kaydirilir ve x sarimlarini kullanarak x yoniinde
demet kaydirmasi tekrarlanir. Demetin bu sekilde hizla hareket ettirilmesiyle tiim
numune yiizeyi elektron demetiyle 1sinlanabilir. Tarama sarimlarina uygulanan sinyaller
ya analog ya dijitaldir. Dijital taramanin istiinliigii, elektron demetinin hareketinin ve
incelenecek bolgeyi bulmasinin ¢ok 1yi bir sekilde tekrarlanabilir olmasidir.
Numuneden alinan sinyal kodlanir ve demetin x ve y pozisyonlarini dijital olarak temsil

eden formda hafizaya alinir .

Elektron demetinin x ve y yOniinde tarama yapmasini saglayan sinyalleri yoneten
sistem, ayn1 anda katot 1sinlar tlipliniin (CRT) dikey ve yatay eksenlerinin taranmasini
saglar. CRT iizerindeki nokta siddetini kontrol eden bir dedektor c¢ikis sinyalini

kullanarak numunenin bir haritasini olusturur. Bunu yaparken numunenin yilizeyindeki
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belirli bir alanda olusturulan sinyalin CRT ekraninda buna karsi gelen bir nokta ile

birebir korelasyonu saglanir. SEM ile goriintiide saglanabilecek biiylitme (M)

M=W/w (2.2)

(2.2) denklemi ile verilir. Burada W, CRT ekranin genisligi, w ise numune boyunca tek
bir tarama ¢izgisinin genigligidir. W bir sabit oldugundan w’yi azaltarak biiyiitme (M)
arttirllabilir. Biiyiitme faktorii ile numune boyunca tarama genisligi arasindaki ters
orant1 nedeniyle sonsuz kii¢lik bir noktaya odaklanan elektron demetiyle sonsuz bir
biiyiitme saglanabilir. Ancak diger pek ¢ok faktor, ulagabilecek biiyiitme oranimi 10 kat
ile (10 x) 100 000 kat (100 000 x ) arasinda sinirlar.

Numune ve numune tutucu, numune odalar1 numunelerin hizli bir sekilde
degistirilebilmesine uygun olarak tasarlanmistir. Normal basingtan 10 torr veya daha

diistik bir basinca hizla ulagabilmek i¢in yiiksek kapasiteli vakum pompalar1 kullanilir.

Numune tutucular veya raflar, cogu cihazda bir kenar1 birka¢ cm’den fazla numuneleri
tutabilecek Ozelliktedir. Ayrica numune tutucular X, y, ve z yonlerinde hareket
ettirilebilir ve her bir eksen etrafindan dondiiriilebilir. Sonug olarak ¢ogu numunelerin

yiizeyleri hemen hemen her yonden gozlenebilir.

Calismas1 en kolay olan numuneler elektrigi iletenlerdir. Ciinkii engellenmemis veya
yavaglatilmamis bir sekilde topraga akan elektronlar, yiik birikimi nedeniyle olusan
gercek olmayan yapay verileri en aza indirir. Ayrica, elektrikge iyi iletken numuneler
genellikle 1s1y1 iyi ilettiklerinden 1sisal bozunma olasilig1 en azdir. Ancak, ne yazik ki

cogu biyolojik ve mineralojik numuneler iletken degildir.

Iletken olmayan numunelerin SEM goriintiilerini elde etmek igin cesitli teknikler
gelistirilmistir. Fakat en ¢ok uygulanan tekniklerde numune ylizeyi tozlasma veya
vakum buharlagma uygulanarak ince bir metalik film tabakasiyla kaplanir. Kaplama
islemlerinde dikkat edilecek nokta, asir1 kalin kaplamanin yiizey ayrintilarini 6rtmesidir.

Bu nedenle optimum bir kalinligin secilmesi gerekir.
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Taramal1 elektron mikroskoplarda elektron i¢in en yaygin transduser tipi X-igmnlari
sintilasyon transduserlerine benzer fonksiyona sahip simiilasyon diizenekleridir.
Bunlarda katkilanmig bir cam veya plastik hedef {izerine bir elektron carptiginda
gorlinlir bolgede asir1 miktarda foton yayimlanir. Fotonlar, cihazin yiiksek vakum
bolgesi disinda yer alan bir fotocogaltici tlipe bir 151k borusu vasitasiyla iletilir.

Sintilasyon transduserlerinde ortalama 10° ile 10° katlik bir ¢ogaltma saglanir.

Elektron E e U

Tabancasi

Vodunlagtinel

Mercek
Tarama
Devresi
v
Tarama
Sargulan

Objektif Mercek Video

Objektif Mercek p 1 Vilkselteci

Acikhdn

Humung ——

Saptrici Sargilar

Sekil 2.7 Taramali Elektron Mikroskobu sematik gosterimi.
SEM ve EDX ol¢iimleri yapilan numuneler igin Scherrer -Warren esitligi (2.3)

kullanilarak, yapiy1 karakterize edecek sekilde segilen, en siddetli piklerin pik profilleri
hesaplandi.

D=09A/(BcosOp) (2.3)
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Scherrer -Warren esitliginde D ortalama kristal boyutu, A 6lgtimde kullanilan x-1g1nimin
dalga boyu, 6 Bragg difraksiyon agis1 ve B ise pik yar1 yiiksekliginin genisligidir. B
degerini hesaplamak i¢in (2.4) esitligi kullanilir.

B*=B%, - B (2.4)

(2.4) esitligindeki B, dlgiilen ve hesaplanan pik yar1 genisliklerinin dogrulamasindan

elde edilen deger ve B; yap1 i¢in i¢ yansimalarinin elde edilen pik yar1 genisligidir.

Sekil 2.8 Ol¢iimlerde Kullanilan SEM Sistemi.

Tek faz olarak elde edilen tetragonal tipi kati1 elektrolitlerin mikro yap1 6zellikleri ve
mikroprob analizleri Erciyes Universitesi Teknoloji Arastirma ve Uygulama
Merkezinde bulunan Sekil 2.6’daki LEO 440 marka taramali elektron mikroskobu ile
yapildu.
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2.3. Elektriksel iletkenlik
2.3.1. Elektriksel fletkenligin A¢iklamasi

Elektriksel yiiklerin herhangi bir etki ile bir yonde veya her iki yonde de hareketi
elektriksel iletkenlik olarak tanimlanir. Elektriksel iletkenlik hareketli taneciklere gore
smiflandirilir. Bu smiflandirmada hareketli tanecikler elektronlar ise elektronik
iletkenlik, iyonlar ise iyonik iletkenlik, her iki tanecik tiirliniinse hareketli oldugu
iletkenlik tiirii karma iletkenlik olarak tanimlanmistir. Bu durumda iletkenlik tige ayrilir

ve su sekilde gruplandirilir.

Tablo 2.1 Iletkenligin siniflandirilmas:

ELEKTRIKSEL iLETKENLIK

! I I

. iyonik iletkenlik Karma iletkenlik
Elektronik lletkenlik
(Yuk tasiyicilar iyonlar 0%, (Yuk tastyicilar
(Yuk tastyicilar Li*) iyonlar+elektronlar)

elektronlar)

. 1.Kati Elektrolitler
1.Metelik lletkenlik

(Zirkonyum tabanli kati

(Au, Cu) elektrolit)

2.Super iyonik iletkenlik

Bir malzemenin elektrik iletimi iyonik ya da elektronik mekanizmalardan biri ile olur .
Yariiletkenlik, siiperiletkenlik ve metalik iletkenligi i¢ine alan elektronik iletkenligin
disinda diger iletkenlik tiirii iyonlarin hareketine bagli olan iyonik iletkenliktir. Iyonik
iletkenlik ozellikle O?, N7, CI, B? gibi anyonlar veya H', Na", Li* gibi katyonlarin

hareketleri ile goriiliir. Bir oOrgiideki atomlar Orgii noktalarinda sabit kalma
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egilimindedirler ve sadece kristal kusurlar1 boyunca hareket ederler. Bu iyonlarin kristal
orgiisiindeki yerlerini degistirmeleri yoluyla yaptiklart hareketleri sonucunda olusan
iletkenlik tiirii iyonik iletkenliktir. Iyonlarm (katyon veya anyon)kristal drgiide hareket
etmeleri (go¢ etmeleri) ile gerceklesen iletkenlige iyonik iletkenlik, bu tiir iletkenlige

sahip katilarada 6zel olarak kat1 elektrolit denir.

Yalnizca yliksek sicaklikta atomlarin termal enerjilerinin yiiksek oldugu ve 6rgii kusuru
konsantrasyonunun ¢ok yiiksek sayilara ulagtig1 yerlerde bu tiir iletkenlik fark edilebilir.
NaCl, MgO gibi ¢ogu kristal malzemeler diisiik iyonik iletkenlige sahiptir. Ciinkii
atomlar termal titresimlerine ragmen Orgli noktalarindan ayrilamazlar. Bunun tersi
olarak, ¢ogu kat1 elektrolit malzemeler yiiksek iyonik iletkenliginden dolay1 hizli iyonik
elektroliti ya da siiper iyonik elektroliti olarak siiflandirilirlar.

Tablo 2.2 Malzemelerin Elektriksel Iletkenlik Degerleri

Malzeme Iletkenlik (Q.cm)™
Iyonik Kristaller <10"'%- 10"

Iyonik Iletkenler Kati Elektrolitler 10— 10°
Siv1 Elektrolitler 10—-10°

Elektronik Metaller 10°— 10’

[letkenler Yariiletkenler 10°—-10*
Yalitkanlar <101°

Genel olarak kristal i¢inde iyonik iletkenligin ortaya ¢ikmasi i¢in su sartlar gereklidir;
tek tip iyonlarin ¢ogu hareketli olmalidir, hareketli iyonlarin atlayabilmesi i¢in ¢ok
sayida bos oOrgli noktalar1 olmalidir, iki komsu Orgii noktas: arasinda atlamanin

olabilmesi i¢in diisiik bir aktivasyon enerji engeline sahip 6rgii olmalidir.
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Bazi iyonik katilar yapilarinda, bir elektrik alan iginde iyonlarin gé¢ etmesine izin
veren noktasal orgii kusurlari igerirler. Bu orgii kusurlar yiik tasiyicilar olarak gorev

alir. Orgiideki kusurlardan iyonun hareketi ile iyonik iletkenlik gerceklesir.

Iyonik iletkenlik igin iyonlarin bir ya da daha fazla tipinin malzeme boyunca iletilmesi
gerekir. Disiik sicakliklarda, bir iyonun 6rgii i¢inde hareket etmesi icin kiigiik bir alan
vardir. Bu alan sadece atomlarin, bulunduklar1 nokta civarinda titresimi i¢in yeterlidir.
Iyonlarm 6rgii igindeki hareketine &rgii cesitli kisitlamalar getirir ve hareket rasgele
olmaz. Ancak sifirdan farkli bir sicaklikta 6rgiide kusur meydana getirilirse iyonlar
hareket edebileceklerdir. Sifir sicaklikta sistemin serbest enerjisi potansiyel enerji
tarafindan baskilanir. Sicaklik artirildikga sistemin dilizensizliginin derecesi olan
entropinin artmasindan dolay1 sistemin serbest enerji dagilimi oldukca belirginlesir.
Sistem artan serbest enerjiyi en aza indirmek ve kararliligimi artirmak icin en diislik
diizeyde Orgili bosluklarini sahip olmalidir. Bu durum mobil taneciklerin siirekli orgii
kusurlarindan hareketi ile gergeklestirilir. Taneciklerin bu hareketi bir elektrik alan ile
yonlendirilerek iletkenlik meydana getirilir. Kati1 haldeki malzemenin iletkenligi, yiik
tastyicilart konsantrasyonu, kristalin sicakligi, iyonun orgii i¢inde hareket edebilirligi,
kristal icindeki kusurun miktar1 gibi dzelliklerden etkilenir. Orgiide bosluk kusurlari
normalde iki metotla meydana getirilir. Bunlardan biri kristalin 1sitilmasi sonucunda
meydana gelen Orgii kusurlaridir. Bir diger yolu ise safsizlik katkilanmaktir. Sicaklik ve
safsizlik iyonik iletkenligi biiyiikk oranda etkiler. Safsizlik katkilanmis bilesiklerde
yiiksek sicaklikta bu iki etki de iletkenlikte rol oynar. Diislik sicakliklarda, elektriksel
iletkenlik olduk¢a azdir. Bu durumda safsizlik etkisi ile meydana gelen kusurlar daha
baskindir. Ancak yliksek sicakliklara ¢iktikca sicaklik etkisiyle olusan kusurlar
artacagindan kat1 karisik tip orgii kusur icermeye baglar bu durumda gozlenen iletkenlik
tirti karigik tip iletkenliktir. Elektriksel iletkenligin artmasinin ana nedeni kristal orgiide

olusan orgii kusurlardir.

2.3.2. Ozdirencin Ol¢iilmesi

Iletkenlik ve ozdiren¢ (direnglilik) bir malzemenin karakteristik o6zelligidir. Bir

numunenin elektriksel iletkenliginin belirlenmesi icin 6l¢iilen voltaj ve akim siddeti ile
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hesaplanan 6zdireng¢ degeri ile numunenin geometrik yapisi arasinda bir iliski vardir. Bu

nedenle 6zdirencin hesaplanmasinda kullanilan Ohm Kanunu;

“-R (2.2)

esitligine geometrik yapiya bagli olan bir diizeltme faktorii (Resistivity Correction
Factor) degeri ilave edilerek Ozdireng hesaplanir. Bu diizeltme katsayist numunenin
kalinligmma ve kalinlik geometrik yapisina, ylizey biiyiikliigline, numune kenar
sinirlarinin yapisina, kontaklarin numune iizerinde bulundugu konuma ve kontaklarin
diizenine bagl olarak degisir.

Malzemelerin 6zdirenglerinin belirlenebilmesi i¢in tipik olarak numune iginde bir
elektrik alan yaratacak olan bir akim kaynagina, bu elektrik alan nedeniyle numune
icinde meydana gelen I elektrik akiminin siddeti ve keyfi secilen herhangi iki nokta
arasinda meydana gelen V potansiyel diigmesinin belirlenmesine ihtiya¢ vardir. Bir
maddenin elektriksel direnci, maddenin iizerinden gegen I akimi ve bunun meydana

getirdigi V geriliminin orani ile bulunur.

Giic
Kaynag

Ampermetre

Volanetre

B

Sekil 2.9 Iki Nokta Elektriksel Iletkenlik Ol¢iim Teknigi.
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R:K
1

(2.3)

Iki metal iletken kontak tel ile yapilan bu dl¢iim ydntemi iki nokta elektriksel iletkenlik
Olcimii olarak adlandirilir (Sekil 2.9). Burada direncin belirlenebilmesi i¢in V ve I
degerinin dogrudan belirlenmesi yeterlidir. Bu yontemle yapilan diren¢ belirleme
Ol¢timiinde elde edilen R degeri ileride de belirtecegimiz sartlara bagl olarak en azindan
kontaklarin direncini de igerir. Bu durumda elde edecegimiz R direnci ve buna bagh

elde edilen p 6zdireng degeri sadece numuneye ait olmayacaktir.

Direncin elde edilmesi numunenin O6zdirencini belirlenmesini saglar. Homojen bir
numunenin dzdirenci belirlenmek istendiginde malzemenin geometrik 6zelliklerini de
ierir. Ozdirenc ifadesi asagidaki sekilde verilebilir.

4
T

p=-G (2.4)

Burada G gdsterimi numunenin boyutlarini yani yiizey geometrik siirlari ve kalinligini,
elektriksel kontaklarin numune iizerindeki konumunu ve dizilis diizenini igeren bir
katsayidir ve “Geometrik Diizeltme Katsayisi/Faktorii” (Resistivity Correction Factor,

RCF) olarak tanimlanir.

2-nokta Ol¢limii ile elde edilen Riypum direng degeri numunenin direncinin disinda baska
ek direngleri de icerir. Bu ek direncler iletken telin (Ry), numuneye akimi aktaran igne
uclarin (prob, pin) (Rywb), gerekirse problari numuneye tutturan iletken lehimin (Rpasi),
kontak ucu ve numune temas ara yiizeyinin direnglerinin (Rionak) toplamidir. Bu nedenle
numunenin hesaplanan p o6zdirenci olmasi gerekenden daha yiiksektir. Numuneye
kontak olarak kullanilan iletken teller genel olarak iki parcalidir ve bu da iki farkli
direngli kontak kullanmak demektir. Bu kontaklarin bir kismi 6l¢iim cihazlarma baglh
olan iletken tel kablolar ve diger kismi da bu kablolarin numuneye temas eden ug
kisimlar1 olan problardir. Problar genelde ihtiyaca uygun farkli metalden yapilar. Bunun
nedeni numunenin cinsine goére numuneye sert ve saglam temasin saglanmasi ya da

yiiksek sicakliga dayanikli olan metal baglar kullanmaktir.
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Bu gibi durumlardan dolayr sadece numunenin direncini belirleyen bir direng 6lgme
teknigi daha uygun olacaktir. Bu durum o&zellikle kontak direnci numune direncine
oranla yiiksek olan iyi iletkenlerin ve yariiletkenlerin 6zdirencinin belirlenmesinde
ortaya c¢ikar. Dort nokta d.c. elektriksel iletkenlik Olgme tekniginde kullanilan
kontaklarin direngleri 6l¢limde hesaba girmez ve hesaplanan deger sadece numunenin
ozdirencidir.

Bu amagla kurulan diizenekte kontaklardan ikisi numune iizerinden akan akimi 6lgmek
icin, ikisi ise herhangi iki nokta arasindaki potansiyel farki 6lgmek i¢in kullanilir (Sekil
2.10). Sekil 2.10’da goriildiigii gibi 1.ve 4. problardan akim ve 2.ve 3. problardan ise
potansiyel fark ayr1 ayr1 6lgiildiigii icin iki nokta iletkenlik Slciim teknigindeki gibi
kontak direngleri 6l¢giime dogrudan dahil olmaz. Yine bu sistemde de kontak direnci s6z

konusudur ama 6l¢limiin sonucunu ¢ok az etkileyeceginden ihmal edilebilir.

Giic
Kawma&

Ampermetre

Voltmetre

Sekil 2.10 Dort Nokta D.C. Elektriksel Iletkenlik Ol¢iim Teknigi.

Bu 6l¢iim tekniginde 6zdiren¢ denklemi yukarida verilenden farkli olmamakla beraber

asagidaki sekildedir.
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v
0:=2G (2.5)
114

Kontaklarin ayn1 dogrultuda dizilmeleri en avantajli 6l¢iim sekli olacaktir. Bu durumda
G faktoriinlin belirlenmesi ve hesabi daha sadedir. Burada s ardisik kontaklar arasi
mesafedir (Sekil 2.10). Boyle bir 6l¢clim diizeneginde yukarida yer alan p 6zdireng
denklemindeki G katsayis1 numune geometrisi, kontaklarin numune tizerindeki
konumuna ve kontaklar aras1 s mesafesine baghdir. Uygulamada genel olarak yapilan

kontak dizilisi s12 = s»3 = s3» =s olan esit aralikli diizendir.

2.3.3. Dort Nokta D.C. Elektriksel Iletkenlik Olciim Metodunda Kullanilan
Cihazlar ve Uygulanisi

CdSn ve PbCd alasim numunelerin elektriksel iletkenlikleri four-probe DC iletkenlik
Olctim teknigi ile ol¢iildii. Biitiin 6lglim DAQ (Data Acquisition) kontrol sistemi ile
yapildi. Bu sistem PC, IEEE-488.2 Bus, Interface kart, scanner kartli multimetre,
programlanabilir giic kaynagi(sourcemetre) ve bu amag¢ i¢in yazilmis bilgisayar
programlardan olusmaktadir. Biitiin cihazlar GPIB protokoliinii destekleyen uygun
portlara sahiptir. Kontaklar 0.5 mm c¢aph platin teller numune iizerine temas edecek
sekilde yerlestirildi. Bu yontem temas noktasindaki direnci olabilecek en aza indirmeyi

saglayan ve literatiirde karsilasilan en iyi yontemdir.

Numuneler iletkenlik 6l¢iimii i¢in 6zel olarak tasarladigimiz Sekil 2.11°de gdsterilen
yiikksek 1siya dayanikli (1500°C) ve yiiksek sicaklikta iletkenlik gdstermeyen

aliminadan yapilmis iletkenlik 6l¢tim kitine yerlestirilerek iletkenlikleri 6l¢iildii.
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Sekil 2.11 iletkenlik Ol¢iim Kiti.

Gli¢ kaynag1 olarak Keithley 2400, data eldesi i¢in de Keithley 7700 Scanner kart igeren
Keithley 2700 multimetre, datalarin bilgisayara aktarilmasi ve cihazlarin kontrolii i¢in
ise Keithley 488.2 Interface kart kullanild

Dort nokta d.c. elektriksel iletkenlik Olciim teknigi calisma prensibi Sekil 2.12°te

gosterilmektedir.

Termal
Cift

Sekil 2.12 Dért Nokta D.C. Elektriksel iletkenlik Olgiim Teknigi Calisma Prensibi.
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Burada I akimi1 ve V voltaji multimetreden okunur. Termal ¢ift ise o anki numunenin
sicaklig1 belirler. I akis1 her durumda palet iizerinde 1. kontaktan 4. kontaga dogrudur.
Akim gecisi esnasindaki numune iizerine diisen gerilim 2. ve 3. kontaklardan okunur.

Burada elektriksel iletkenlik asagidaki denklem ile hesaplanmistir.

0p= (2.6)

L1
V'G
Burada I; Numuneden Gegen Akim (A),

V; Numune Uzerinde Gézlenen Potansiyel Fark (V),

G; Geometrik Diizeltme Faktorii (cm),



BOLUM 3
DENEYDE KULLANILAN YONTEMLER
3.1 Numunenin Zimparalanmasi ve Parlatilmasi

Numunelerin kesildikten mikroskobik inceleme i¢in zimparalanmasi ve parlatilmasi
gerekmektedir. Cilinkii numunenin kesimi esnasinda deformasyon olusabilmektedir.
Parlatmanin amaci numunenin ig¢yapisinin yilizeyde temsil edilmesini saglamaktir,

deformasyona ugramis boliimiin kaldirilmasi igin bu islem;
a) Zimparalama kademesi
b) Parlatma kademesi

Olmak tizere iki kademede yapilir.

3.1.1. Zimparalama Kademesi

Zimparalama kademesi kaba zimparalama ve ince zimparalama kademesi olmak iizere
iki agamalidir. Kaba zimparalama kademesinin amaci bir sonraki zimparalama ve
parlatma kademesi icin gerekli diiz yiizeyi elde etmektir Bu asamada numune 100 ve
180 nolu zimpara ile kaba olarak zimparalanir. Kaba zimparalamada dikkat edilecek
husus, numunenin 1sinmasin1 6nlemektedir. Bunun i¢in numunenin zimparalanmasi
esnasinda su sogutmasi kullanilmaktadir. Bu asamadan sonra daha ince tane yapisina
sahip 320, 500, 600, 1000, 1200 ve 2400 no'lu zimpara kagitlar1 sira ile kullanilarak
zimparalama yapilir. Her kademede bir evvelki kademede kullanilan asindiricilardan
daha ince asindirict kullanilir ve boylece her kademenin numune yiizeyinde olusturdugu
deformasyon ve cizikler minimuma indirilir. ince parlatma kademesi de kaba parlatma
kademesinde oldugu gibi numunenin 1sinmasini engellemek icin su sogutma altinda
gerceklestirilir. Clinkii s1vi ortam, numune yiizeyi ile zimpara arasinda daha homojen
bir temas sagladigi gibi numunenin i1sinmasint da Onler. Diger taraftan su, zimpara

abrasiflerini bir arada tutarak saga-sola dagilmalarina engel olur. Bir zimparadan
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digerine gegildiginde, numune 90° cevrilerek bir evvelki zimparalama esnasinda
numune yiizeyinde olusan ¢izikler ve deformasyon tabakasi bir sonraki zimparalama ile
ortadan kalkar. Bunun i¢in her zimparalama kademesi sonunda numune gozle kontrol
edilmelidir ve numune c¢atlak, porozite ihtiva ediyorsa bu bolgelere yerlesen zimpara
tanelerinin, numuneden yikama ile uzaklastirilmast miimkiin olmuyorsa ultrasonik
temizleyici kullanilmalidir. Zimparalanacak numunenin zimparalanmasi esnasinda

zimpara kagidina fazla bastirilmamasi gerekir. [20]

Sekil 3- Zimparalama ve parlatmada kullanilan motor.

3.1.2. Parlatma Kademesi

Ince zimparalama siirecinden gecirilmis olan numune, ultrasonik temizleyicide
temizlendikten sonra parlatma islemine gecilmektedir. Parlatma siireci iki kademede
gergeklesir. Bunlar kaba ve son parlatmadir. Her iki kademede numune, parlatma
disklerine tutulur. Burada oncelikle disklerin iizerine parlatilacak numune icin tavsiye
edilen kumaglar gecirildi. Deneyler esnasinda yumusak ve orta sertlikte malzemelerle
calisildigi i¢in yumusak ve tliylii kumaslar tercih edilmistir. Kaba parlatma siiresince
numune, lzerine kege yapistirilmis donen bir disk iizerine siispansiyon seklinde
hazirlanmis aliimina siiriilerek 50-100 devir/dakika hizinda kaba parlatma yapildi.

Numune ile kece arasinda iyi temas olmasi i¢in yaglayict malzemenin cinsine baglh
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olarak liibricant kullanilmistir. Kaba parlatma esnasinda numuneyi hafif bir sekilde
bastirmak iyi sonu¢ vermistir. Bu durumda zimpara kagidinin birakmis oldugu izler
azalmis ve yap1 agiga ¢cikmustir. Numune yeterince kaba parlatmaya tutulduktan sonra
ultrasonik temizleyicide temizlenip kurutulduktan sonra son parlatma asamasina
gecilmistir. Bu asamada 6 um, 1 pm, 1/4 pm ve tane biiylikliigline sahip diamond
(elmas) pastalar ve bunlarin kullanildigir aymi 6zellige sahip iic ayr1 disk {izerine
yapistirilan parlatma kumaslart kullanilmigtir. Bu ince parlatma siiresince bir sonraki
kademeye ge¢meden biiyiik tane iriligine sahip diamond pastanin daha kiictlik tane iriligi
olan diamond pasta i¢in hazirlanmis disk iizerindeki kumasa bulagmasin1 6nlemek i¢in

numune damitik su ile yikanip ultrasonik temizleyiciye birakilmistir.

Kaba ve son parlatmada dikkat edilecek nokta parlatma kumasinin nem derecesidir.
Minimum nem miktart numunenin yilizeyinin lekelenmesine yol agar. Eger calisilan
malzeme yumusak ise siiriiklenme artar. Bu nedenle parlatma kumasinin kurumasina
meydan verilmeksizin zaman zaman asindirict slispansiyon kullanilmalidir. Agirt nem
de parlatma siirecini uzatir ve oyuklasmaya yol agar. Yiizeyde ince opak bir tabaka
mevcutsa asindirict miktar1 yeterlidir. Gerek kaba gerekse son parlatmada numuneyi
diske tutarken hareket ettirmenin bazi yararlari vardir. Numune diskin donme yoniine
ters yonde ve diskin merkezinden disa dogru ileri geri hareket ettirilmelidir. Boylece
asindiricinin  disk ylizeyine homojen bir sekilde dagilimi ile parlatma kumasinin
homojen yipranmasi saglanir. Numuneyi hareket ettirmenin diger bir yarar1 da kalinti
olusmasimin engellenmesidir. Basarili parlatma isleminde, son parlatma kademesinden
sonra numunenin yiizeyi ayna gibi goriiniir. Bununla beraber géz aldanmasina engel
olmak amaciyla Ozellikle numunenin mikroyap1 fotografi c¢ekilecekse parlatmanin
yeterli olup olmadigi ancak, numunenin mikroskopta incelenmesi ile anlasilir. Bu

nedenle parlatma yeterli olmussa daglama asamasina gegilir.

3.1.3. Elektrolitik Parlatma

Kursun agirlikli alagimlar mekaniksel olarak parlatildiginda istenilen sonug elde
edilemedi. Bunun sebebi kursunun yumusak bir malzeme olmasindan dolayr diger
bilesen olan kadmiyum iizerine siiriiklenmesi ve yigilma yapmasidir. Yigilma

sonucunda yap1 agiga ¢ikmamaktadir. Sonugta bu numunelerin
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elektrolitik parlatilmast denendi. Numune 2400 no 'lu zimparaya kadar 6n parlatma
isleminden gecirildikten sonra ultrasonik temizleyicide temizlenip kurutulduktan sonra
son elektrolitik parlatmaya gecildi. Burada ilk olarak numune {izerine kege yapistirilmis
donen bir disk lizerine siispansiyon seklinde hazirlanmis aliimina siiriilerek 50-100
devir/dakika hizinda kaba parlatma yapilir. Numune ile kece arasinda iyi temas olmasi
icin su ve yaglayici (librikant) kullanilmistir. Yiizeyin daima 1slak kalmas1 saglanmistir.
Daha sonra 6 pm, 3pum ve 1 pm 'luk diamond pastalar ile parlatma yapilmistir. Her
asama tamamlandiginda numune (kursun alasimi icin, 6ncelikle bilesiminde alkol ihtiva
etmeyen bulasik deterjani ile temizlenir) ultrasonik temizleyici ile kisa siirede (yaklasik
3-4 sn) temizlenmistir. Bunun sebebi biiyiik tane iriligine sahip diamond pastanin daha
kiigiik tane iriligi olan diamond pasta i¢in hazirlanmis disk iizerindeki kumasa
bulagsmasini 6nlemektir. Bu nedenle son diamond pasta asamasindan sonra temizleme
asamasindan gecirilen numune sekil 3-2. 'de sematik olarak gosterilen elektrolitik

parlatma {initesine yerlestirilmistir.

Magnetik

Sekil 3-2. Elektrolitik parlatma diizeneginin sematik gorliniisii.
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Burada numune anod durumundadir. Elektroliz, elektroliz banyosunda parlatilacak
numunenin metal iyonlarmin ve kompleks bilesiklerinin ¢oziilebildigi iletken
cozeltilerdir. Elektrolitik se¢imi parlatilacak numunenin cinsine, kimyasal bilesimine ve
mikro yapisina baghdir. Bu ¢alismada yapilan elektrolitik parlatma islemi daha 6nce
yapilan caligmalarda[20] tespit edilen uygulama voltaji, parlatma zamani gibi

parametrelerinin degerleri kullanilmig olup bunlar Tablo-3.4 ‘de verilmistir. [20]

Tablo-3.1. Elektrolitik parlatma ¢ozeltileri ve bunlarin uygulanislari.

Bilesim Elektrolit Uygulama voltajiParlatma siiresi [Sicaklik

d.c.volt)
(% Agirhk)  [20] (sn) oC)

800 ml etanol

Pb-% 17,4 Cd140 ml damitik]10-15 5-15 P0-25

alagimi Su
Pb %3.3 wt Cd 60 ml Perklorik

asit

Yukarida belirtilen stirelerde elektrolitik parlatma setinde tutulan numuneler daha sonra
buradan cikartilarak bol su ile yikandi metal mikroskobunda incelenen numunelerde
yeterince parlama olduguna ve yiizeyi kapatacak kadar daglama olmadiginda numuneler

SEM goriintiileri alinmak tizere TEKMER’e gonderildi.



BOLUM 4
DENEY SONUCLARI

4.1 Kullanilan Numuneler

Bu calismamizda asagidaki alagimlar {izerinde ¢alismalar yapilmustir.
. Saf Cd

. Saf Sn

. Saf Pb

. Cd%94,17 wt Sn

. Cd%33,46 wt Sn

. Cd%?22,5 wt Sn

. Cd%2,5 wt Sn

. Pb %0,25 wt Cd

. %5 Pb %95 Cd

. %90 Cd %10 Pb

. PbCd otektik.(Pb %17,4 Cd)

Uzerinde calisilan numunelerin XRD difraktometresi ile almmmis desenleri,. Elektrik
iletkenligin ve direncin sicaklia bagl degisim grafikleri asagida verilmistir.

4.2 XRD Difraksiyon Desenleri, Sicakliga Bagh Direnc Ve Iletkenlik Grafikleri
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4.2.1 Saf Cd
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Sekil 4-1 Saf Kadmiyum i¢in XRD difraksiyon deseni
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Sekil 4-2 Saf Kadmiyum i¢in direncin sicakliga baglig grafigi
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Sekil 4-3 Saf kadmiyum i¢in iletkenligin sicaklikla degisim grafigi
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4.2.2 Saf Sn
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Sekil 4-4 Saf kalayin XRD difraksiyon deseni

b
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Sekil 4-5 Saf kalay i¢in direncin sicaklikla degisimi grafigi
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Sekil 4-6 Saf kalay icin iletkenligin sicaklikla degisimi grafigi

250




35

4.2.3 Saf Pb
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Sekil 4-7 Saf Kursunun XRD deseni
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Sekil 4 -8 Saf Kursun i¢in direncin sicaklikla degisimi grafigi
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4.2.4 Cd % 94,17 Sn
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Sekil 4-10 Cd %94,17 Sn alasimi i¢cin XRD difraksiyon deseni
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Sekil 4-11 Cd %94,17 Sn alasimu i¢in direncin sicaklikla degisim grafigi
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Sekil 4-12 Cd %94,17 Sn alagimu i¢in iletkenligin sicaklikla degisim grafigi



4.2.5 Cd % 33,46 wt Sn
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Sekil 4-13 Cd 33,46 wt Sn alagimi i¢cin XRD difraksiyon deseni
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Sekil 4-14 Cd %33,46 wt Sn alagimui i¢in direncin sicaklikla degisimi
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Sekil 4-15 Cd %33,46 wt Sn alagimu i¢in iletkenligin sicaklikla degisimi




41

4.2.6 Cd %?22,5 wt Sn
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Sekil 4-16 Cd %22,5 wt Sn XRD difraksiyon deseni
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Sekil 4-17 Cd %22,5 wt Sn alagiminda direncin sicaklikla degisimi
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Sekil 4-18 Cd %22,5 wt Sn alasiminda iletkenligin sicaklikla degisimi




4.2.7 Cd % 2,5 wt Sn
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Sekil 4-19 Cd %2,5 wt Sn i¢in XRD difraksiyon deseni
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Sekil 4-20 Cd %2,5 wt Sn i¢in direncin sicaklikla degisimi grafigi
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Sekil 4-21 Cd %2,5 wt Sn i¢in iletkenligin sicaklikla degsimi grafigi
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4.2.8 Cd %0,25 Pb
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Sekil 4-22 Cd %0,25 Pb alasimi i¢in XRD difraksiyon deseni
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Sekil 4-23 Cd %0,25 Pb alasim1 i¢in direncin sicaklikla degisimi
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Sekil 4-24 Cd %0,25 Pb alasimi icin iletkenligin sicakliga bagimlilig
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4.2.9. %S Pb % 95 Cd
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Sekil 4-25 %5 Pb % 95 Cd alasimi i¢in XRD difraksiyon deseni
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Sekil 4-27 %5 Pb % 95 Cd alasimi i¢in iletkenligin sicakliga baglilig




4.2.10 %90 Pb %10 Cd
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Sekil 4-28 %90 Pb %10 Cd alasimi i¢in XRD difraksiyon deseni



50

1,E-06

1,E-06 A

1,E-06 A

8,E-07 -

6,E-07 -

Resistivity (ohm.cm)

4,E-07 A

2,E-07 1

0,E+00 T T T

0 100 200 300 400
T(°C)

Sekil 4-29 %90 Pb %10 Cd alasimi i¢in direncin sicakliga bagliligi
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Sekil 4-30 %90 Pb %10 Cd alasimi i¢in iletkenligin sicaklikla degisimi
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4.2.11 Pb Cd otektik
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Sekil 4-31 PbCd alasiminin 6tektik fazi igcin XRD difraksiyon deseni
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Sekil 4-32 PbCd alasiminin 6tektik fazi i¢in direncin sicaklikla degisimi garfigi
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Sekil 4-33 PbCd alasiminin 6tektik fazi igin iletkenligin sicaklikla degisimi
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4.3 Kullanilan Numunelerin Taramali Elektron Mikroskobu Goriintiileri

MAG= 150X Detector = SE1
EHT = 20.00 kV Date :31 Jan 2007

Sekil 4 33 Saf Cd i¢in SEM mikrografigi

MAG = Detector = SE1
EHT = 20.00 kV Date :10 Feb 2009

Sekil 4 34 saf Sn i¢in Sem mikrografigi



54

MAG= 150X Detector = SE1
EHT = 20.00 kV Date :3 Jun 2009

Sekil 4 35 Saf Pb i¢cin SEM mikrografigi

MAG= 150X Detector = QBSD

EHT = 20.00 kV Date :31 Jan 2007

Sekil 4 36 Cd %95 wt Sn alagimi i¢in SEM mikrografigi
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MAG= 150X Detector = SE1

EHT = 20.00 kV Date :6 Feb 2007

Sekil 4 37 Cd %33,46 wt Sn alagim1 igin SEM mikrografigi

MAG= 150X Detector = SE1

EHT = 20.00 kV Date :6 Feb 2007

Sekil 4 38 Cd %22,5 wt Sn alagimi i¢in SEM mikrografigi
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MAG= 150X Detector = SE1

EHT = 20.00 kV Date :6 Feb 2007

Sekil 4 39 Cd %2,5 wt Sn alagimi i¢in SEM mikrografigi

MAG= 150X Detector = SE1
EHT = 20.00 kV Date :15 Mar 2007

Sekil 4 40 Pb %0,25 Cd alasimi i¢in SEM mikrografigi
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MAG= 150X 200um Detector = SE1

EHT = 20.00 kV Date :9 Mar 2007

Sekil 4 41 %5 Pb %95 Cd alasimi i¢in SEM mikrografigi

MAG= 150X Detector = SE1

EHT = 20.00 kV Date :15 Mar 2007

Sekil 4 42 %90 Cd %10 Pb alagimi i¢cin SEM mikrografigi
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MAG= 150X Detector = SE1
EHT = 20.00 kV Date :10 Jun 2009

Sekil 4 43 PbCd otektik alagimi i¢in SEM mikrografigi



5. BOLUM
SONUC VE TARTISMA

5.1 Saf Cd

Saf Kadmiyum numunesinde yapilan incelemelerde 6rgii tipinin literatiirdeki gibi
Hegzagonal yapida kristallendigi bulundu. Orgii parametreleri:

a=2,9734 1b=2,9734 c¢=5,6057 a=90 B=90 y=120

Sekil 4.3’de goriilen taramali elektron mikroskobu 6l¢iimiinde yapmin sonderece
temiz ve kusursuz olarak ortaya ¢iktig1 gézlenmistir.

Sekil 4.3°de goriildigl gibi iletkenin 6zdirenci sicaklik ile lineer olarak artmustir.
Sekil 4.3°de goriildiigli gibi iletkenlik sicaklikla lineer olarak azalmistir. Bu azalma

iletkenlik Sl¢timlerinde agikca goriilmektedir ki

- PbCd ve CdSn alasimlariyla yapilan ¢alismada ikili alasim sistemlerinde
karigtirilan madde miktarma gore alasimimn kristal sisteminin tayin edildigi

gozlenmistir

- lletkenlik &l¢iimlerinde bu alasim sistemleri igin elektrik iletkenliginin
sicaklik arttikca azaldigi gozlendi. Sicakligin artmasi ile kati icerisinde
elektronlar daha fazla carpisma yaparlar ve elektronlarin ortalama serbest
yolu diiser. Ortalama serbest yolun diismesi de iletkenligin diismesine, 6z

direncin artmasia sebep olur.
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