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Doktora Tezi

OZET

Ni VE Cu KATKILI Nd-Fe-B MIKNATISLARININ URETIMIi VE MANYETIK
OZELLIKLERININ INCELENMESI

Mehmet BASOGLU

Karadeniz Teknik Universitesi
Fen bilimleri Enstitiisii
Fizik Anabilim Dali
Danisman: Prof. Dr. Ekrem YANMAZ
2013, 90 sayfa

Bu calismada, ticari olarak satin aliman NdisFe;;Bg kiilge halindeki alasimdan
sicaklik, Cu, Ni ve Ni+Cu serileri olmak tizere dort seri ornek iiretildi. Uretilen 6rneklerin
yapisal ozellikleri X-1s1n1 kirinimi ve yogunluk olgimleri alinarak yapildi. Mikro yapisi
polarize optik ve taramali elektron mikroskoplari kullanilarak yapildi. Manyetik 6zellikleri
ise miknatis Kkarekterizasyon cihazi ve DTA-TG cihazi kullanilarak oda sicakliginda
yapildi.

Sicaklik serisi Orneklerde, 1050 °C sinterleme sicakliginda iiretilen miknatisin
manyetik olarak en iyi 6zellige sahip oldugu bulundu. Ayni alasima 6giitme ile erime
sicakligr diisiik Cu ve erime sicakligi yiiksek olan Ni elementi katkisi yapildi. % 0,2
oraninda Cu katkist yapilan 6rnegin yogunlugunun arttigr goriildii. Ayni oranda yapilan Ni
katkisinin manyetik 6zelligi gelistirdigi bulundu. Yapilan katkilarin ana faz olan Nd,Fe14B
fazinin icine girmedigi taneler arasi fazlarin arasina dagildigir goriildi. Cu elementinin
tiretilen Orneklerin Curie sicakligini degistirmedigi, bunun yaninda Ni elementinin
orneklerin Curie sicakligini yiikselttigi belirlendi. Ni ve Cu elementinin ayn1 anda katki
yapildig1 orneklerde, % 0,2 oraninda katkinin hem mekanik hem de manyetik 6zelligi

gelistirdigi bulundu. Bu seri 6rneklerde katki miktari ile Curie sicakligr yiikselmektedir.

Anahtar Kelimeler: Kalict miknatislanma, Sinterlenmis Nd-Fe-B miknatisi, Tozlarin
ogiitilmesi, Manyetik toz, Isil islem
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Phd. Thesis

SUMMARY

THE FABRICATION AND CHARACTERIZATION OF MAGNETIC PROPERTIES OF
Ni AND Cu DOPED Nd-Fe-B MAGNETS

Mehmet BASOGLU

Karadeniz Technical University
The Graduate School of Natural and Applied Sciencies
Physics Graduate Program
Supervisor: Prof. Dr. Ekrem YANMAZ
2013, 90 Pages

In this study, four series of samples which are called as temperature, Cu, Ni and
Ni+Cu series were produced from commercial Nd;sFe;7Bg ingot. Structural properties of
the produced samples were performed by X-ray diffraction and density measurements.
Microstructure observations were carried out using polarized optic and scanning electron
microscopes. Magnetic properties of the samples were performed by both the magnet tester
and DTA-TG devices at room temperature.

For samples of temperature series, it is found that the magnet sintered at 1050 °C
showed the best magnetic properties. Ni with high melting point and Cu with low melting
point were doped to Nd;sFe;7Bg ingot. It was seen that doping with 0.2 at.% Cu increased
the density of the sample while the same amount of Ni-doping enhanced the magnetic
properties of the specimen. It was also observed that Ni and Cu doping did not enter inside
of main phase of Nd,Fe;4B. Instead, they distributed in the intergranular phases. It was
found that Ni doping increased the Curie temperature of the magnet whereas Cu doping did
not significantly change the Curie temperature. Both the magnetic and mechanic properties
of the magnets improved after doping with 0.2 at.% Ni+Cu. For these samples, Curie

temperature also increased with the increase of Ni and Cu doping.

Key Words: Permanent magnets, Sintered Nd-Fe-B magnets, Powder blending, Magnetic
powder, Heat-treatment
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1. GENEL BILGILER

1.1. Giris

Kalic1 manyetizmanin tarihi yiizyillar oncesine dayanmaktadir. Manyetizmanin ilk
aragtirmalart M.O. 6. yiizyilldaki Yunan filozof Thales’e kadar uzanir. Buna ragmen
manyetizmanin modern anlayisit 1600’li yillarda baslamistir. Asagida manyetizmadaki
onemli gelismeler yillara gore verildi:

1600: Dr. William Gilbert manyetizma {lizerinde ilk sistematik deneylerini “De
Magnete” adli eserinde yayinladi.

1819: Oerstead kaza eseri, akim tasiyan telin pusulanin ignesini saptirdigini
kesfederek manyetizma ve elektrik arasinda baglant1 kurdu.

1825: Sturgeon elektromiknatis1 kesfetti.

1880: Warburg demir i¢in ilk histerezis dongiiyii liretti.

1895: Curie yasasi ongoriildii.

1905: Langevin, paramanyetizma ve diamanyetizma teorilerini ilk kez agikladi.

1906: Weiss ferromanyetik teoriyi 6ngordii.

1920: Elektron spini ve karsilikli etkilesim teorilerini igeren manyetizma fizigi
gelistirildi (kuantum mekanigin baslangici).

Kalici manyetik maddelerin gelisimi adim adim oldu. Her madde yenisi ile yer
degistirmeden Once gelistirildi ve iyilestirildi. 20. yilizyill boyunca kalict manyetik
maddelerin gelisimi Sekil 1.1’de goriilmektedir. Bu sekilde, yatay eksen yillar1 verirken
diisey eksenler miknatislarin drettigi maksimum enerjiyi gostermektedir. Ayni giigteki

miknatislarin boyutundaki degisim Sekil 1.2°deki fotografta goriilmektedir.
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miknatis (Her biri ayn1 manyetik enerjiyi depolar)

Miknatis Tas1 (Lodestone): Bu bilinen ilk kalici miknatistir. Dogal olarak olusan
demir oksit (Fe3O,4) bilesiginden meydana gelir. Bu tip kayalarin, anlik miknatislanmasini

saglayan manyetik alanin  yildinm ¢arpmalarinin  sonucunda ortaya  ¢iktigi



diistiniilmektedir. Burada, manyetik alan iiretimi disiik, buna ragmen, miknatishigin
bozulma direnci yiiksektir.

Manyetik Karbon Celik: Bu miknatislar 18. yiizyilda kesfedildi. Miknatis tagina gore
yiiksek manyetik doygunluga sahip olmalarina ragmen, demanyetize olmaya yatkindirlar.

Alniko Miknatislar ( Al, Co ve Ni tabanli alasgimlar ):1930’larda kesfedilen Alniko
ilk modern kalici miknatistir. Bu miknatislarin 6zellikleri sekil anizotropisine dayanir. iKi
fazli nano yapiya sahip olan bu miknatista manyetik olmayan Al-Ni matrisi i¢ine dagilmis
manyetik Fe-Co igneli yap1 vardir. Yiiksek Curie sicakligindan dolay1 (~850 °C), bugiin
hala baz1 uygulamalarda kullanilmaktadir.

Kobalt Platin Miknatislar: Bu miknatislar 1950’lerde kesfedildi. Alnico’lardan daha
iyi olan gelistirilmis Ozellikleri ve korozyon direnci, bu miknatislar1 zamaninda
biyomedikal olaylarda kullanilmasinda en uygun aday yapti. Yiiksek maliyetleri yiiziinden
genis kullanim alan1 edinemedi ve nadir element miknatislari bunlarin yerini aldu.

Sert Demir Miknatislar1 (BaFe;2019 Veya SrFe;,019): Bu miknatislar son zamanlarin
en Onemli ticari miknatislart oldu. Anizotropik yapilar1 sayesinde yliksek artik
miknatislanmaya sahiptirler. Buna ragmen enerji tiretimleri distiktiir. Ana maddesinin bol
ve Uretim maliyetinin diisiik olmasi bu miknatislarin kullanim alanini genisletmistir. Bu
miknatislar, halen daha kiilge uygulamalarda kullanilan en yaygin miknatislardandir.

Samaryum Kobalt: Kobalt, demir, nadir toprak elementlerinin alasimi olan bu
miknatis 1960’larda kesfedildi. Samaryum kobalt miknatislarinin en Onemli ozelligi
depoladig1 enerji degerinin yiiksek olmasidir. Bu miknatis1 olusturan bilesiklerden sadece
SmCos miknatisinin ticari 6nemi vardir. 1980’lere kadar en gii¢lii miknatis olarak bilinen
Sm-Co tabanli miknatislarinin maliyetlerinin yiiksek olusu dezavantajidir. Bu miknatislar
iyi 1s1l kararlihiga sahiptir ve bu sebepten dolay: yiiksek sicakliga ihtiyag duyulan
uygulamalarda kullanilmaktadirlar.

Neodyum Demir Bor Miknatislar: Ilk olarak 1984 yilinda iiretildi.
Demanyetizasyona karsi iyi direng ve yiiksek manyetik doygunluga sahiptirler. Samaryum
ve kobaltin fiyatinin yiiksek olmast bu miknatislarin kullanim alanlarini ¢ogaltti. Yiiksek
enerji tiretimine ragmen bu miknatislar diisiik Curie sicakligina (~312 °C) sahiptirler ki; bu
onlarin yiiksek sicaklik isteyen uygulamalarda kullanimimi kisitlar. Bu dezavantajlara
ragmen ticari olarak ozellikle de kiigiik boyut gerektiren uygulamalarda kullanimi giin

gectikce artmaktadir.



Samaryum Demir Nitrat: Bu alasimlarin gelistirilmesi halen devam etmektedir.
Demanyetizasyona karsi yiiksek direngleri, yiiksek manyetizasyonlari, korozyona karsi
direngleri ve neodyum-demir-bora kiyasla yiiksek sicaklik kararliligi sayesinde kalici

miknatis uygulamalarinda gelecek vaat eden bir miknatistir (URL-1, 2012).

1.2. Manyetik Nicelik Tamimlari ve Birimleri

Genel olarak manyetizmada iki birim sistemi vardir. Bunlardan birincisi CGS veya
Gaussian sistemi, ikincisi ise MKS veya Sl birim sistemidir. Bu tezde SI birim sistemi
kullanildi. Tablo 1.1’de manyetizmada kullanilan niceliklerin tanimlar1 gosterildi.
Karsilastirma bakimindan iki sistem ve doniistiiriicii katsayilart da Tablo 1.2’de verildi

(Svoboda, 2004; Furlani, 2001).

Tablo 1. 1. Manyetik nicelik tanimlar

Manyetik Nicelik Sembol Tanim
Hareket eden elektrik yiikiine

Manyetik alan H etki eden Lorentz kuvveti.
m=P¢Hsin0. (P diizgiin bir H
Manyetik moment m alani ile 6 ag1s1 yapan ve €

uzunlugundaki bir miknatisin
ucundaki kutup siddeti)
Miknatislanma yogunlugu veya
Miknatislanma M miknatislanma birim kesit alan1
basina kutup siddeti (p / a).
Verilen bir alan1 dik kesen

Manyetik aki / kuvvet ¢izgi sayisl.
Birim yiizeydeki manyetik alan
o e miktari. Miknatislanma ve
Manyetik indiksiyon B manyetik alanin vektorel
toplamina esit. B = z,(H + M)
M
Manyetik alinganlik K K= Im
. . . B
Manyetik gecirgenlik U u= m
_eh
He dm
Bohr magnetonu 1B e: elektron yiikii

h: Planck sabiti
m: elektronun kiitlesi
C: 151810 hiza



http://tr.wikipedia.org/wiki/Lorentz_kuvveti

Tablo 1. 2. Manyetik nicelik birimleri

Nicelik Sembol | CGS&Gaussian Doniistirme SI&MKS
katsayis1
Manyetik 4 2
indiiksiyon B Gauss (G) 10 Tesla (T), Wbh/m
. Maxwell (MXx), 8 Weber (Wb),
Manyetik aki ¢ G.cm’ 10 volt.saniye (V.s)
Manyetik alan 3
siddeti H Oersted (Oe) 10°/4n A/m
Miknatislanma 3 3
(Hacim) M emu/cm 10 A/m
Miknatislanma -7
(Kiitle) o, M emu/g 4tx10 Whb.m/kg
Manyetik moment m emu, erg/G 10° A.m? )T
Manyetik dipol j Emu, erg/G 4nx10° Whb.m
moment
A(lrl]r;(g;#]l)lk %, K boyutsuz, emu/cm® | 4, (41)°x107 |  boyutsuz, Wb(A.m)
. 3 47 10-6, 3 2
Alinganlik (kiitle) Xo> Kp cm’/g, emu/g (4102 m>*/mol, H.m“/mol
Gegirgenlik U boyutsuz 47x107 H/m, Wb/(A.m)
Maksimum enerji | g, ) MGOe 7,958 kJ.m®
tiretimi maks. ’ '

1.3. Manyetizma Cesitleri

Tiim maddeler bilesimine ve durumuna bakilmasizin belirli manyetik 6zellige
sahiptirler. Maddeler manyetik 6zelliklerine gore bes ana gruba ayrilir. Diyamanyetik,
paramanyetik, ferromanyetik, antiferromanyetik ve ferrimanyetik. Genellikle son i

grubun manyetik alinganhigi digerlerinden daha yiiksektir. Maddelerin manyetik

momentlerinin yonii ve biiyiiklikkleri kabaca Sekil 1.3’te goriilmektedir. Tablo 1.3’te de

manyetik alinganligin igaretine gére malzemelerin manyetik siniflara ayrilmasi verilmistir

(Svoboda, 2004; Furlani, 2001).
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Sekil 1.3. Manyetik momentlerin isaretlerinin sematik gosterimi

Tablo 1.3. Manyetik alinganligin isaretine gére manyetizma

Parametre Diyamanyetizma Paramanyetizma Ferromanyetizma
Antiferromanyetizma | Ferrimanyetizma
Almganlik <0 >0 >>0
Bagil gecirgenlik <1 >1 >>1

1.3.1. Diyamanyetizma

Diyamanyetizma, dis manyetik alan tarafindan olusturulan manyetik momentin
elektron yoriingelerini degistirmesi sonucu ortaya ¢ikar. Boylece indiiklenen akim ekstra
bir manyetik moment olusturur. Bununla birlikte Lenz kanununa gore, olusan manyetik
moment uygulanan manyetik alana zit yondedir. Bu nedenle, diyamanyetik madde
uygulanan manyetik alani disarilar. Bu etkiyi sicakliktan bagimsiz olarak her diyamanyetik
madde gosterir. Diyamanyetik maddeler 107 (SI) mertebesinde ¢ok kiigiik ve negatif
isaretli manyetik alinganlik degerine sahiptirler.

Birkag inorganik ve hemen hemen biitiin organik molekiiller diyamanyetik 6zellik
gosterirken, bircok diyamanyetik maddenin 6zelligi daha gii¢lii olan paramanyetik ve
ferromanyetik etki tarafindan bastirilir. Ornek olarak, bu sekilde negatif kiigiik manyetik

alinganlia sahip fakat pozitif paramanyetik ve ferromanyetik katki tarafindan bastirilmig



birka¢c madde Tablo 1.4’te verilmektedir. Tablo 1.5’te de ¢esitli diyamanyetik minerallerin
manyetik alinganlig1 gostermektedir (Svoboda, 2004; Furlani, 2001).

Tablo 1.4. Diyamanyetik maddelerin manyetik alinganligi

Madde k[SI] x10™ y[m>/kg] x10°
Bakir -1,00 -1,10
Cinko -1,40 -1,96
Altin -3,60 -1,86
Kursun -1,56 -1,38
Elmas -2,00 -5,60
Su -0,90 -9,00
Etilalkol -0,73 -9,30

Tablo 1.5. Diyamanyetik minerallerin manyetik alinganligi

Mineral Kimyasal Formiilii Kiitle manyetik
alinganlig
y[m®kg] x10°
Kuvars SiO, -6,0
Kalsiyum

Karbgnat CaCOs 4.8
Sfalerit ZnS -3,2
Galena PbS -4.,4
Baddeleyit ZrO, -1,4
Barit BaSO, -3,8
Magnezit MgCOs -6,4
Apatit Cas[PO4]3(F,ClI) -3,3
Fluorit CaF, -7,9
Halit NaCl -9,0
Kaolinit Al4Si,019(OH)sg -20,0

1.3.2. Paramanyetizma

Paramanyetik maddelerde, manyetik atomlar veya iyonlar kalict 6zden manyetik
momente sahiptirler. Alinganlik, uygulanan manyetik alan ve 1sil titresimler ile iligkilidir.

Manyetik alan uygulanmadiginda momentlerin dogrultular1 rastgeledir. Manyetik alan



uygulandiginda kiiciik bir miknatislanma olusur. Manyetik alinganlik cok kiiciiktiir ve
mutlak sicaklikla ters orantilidir.

Dis manyetik alanda ve normal kosullar altinda (g, H/KT <<1, burada g,
manyetik moment, k Boltzmann sabiti ve T mutlak sicakliktir) paramanyetik maddenin

miknatislanmasi asagidaki gibidir.

e (1.1)

Burada c sabittir ve n manyetik dipollerin sayidir. Paramanyetik maddelerin

alinganligi ise

2
Cluon:uM — E (12)
KT T

ile verilir. C Curie sabitidir. Denklem 1.2 Curie yasasi olarak adlandirilir.

Denklem 1.1°¢ gore paramanyetik maddelerde, miknatislanmanin alan siddetine
bagimliligi dogrusaldir. Bircok durumda (T=300 K ve B=1 T gibi), tstteki denklemler
kullanilir. Olagan disi durumlarda (kriyojenik sicaklik ve yiiksek manyetik alan gibi)
doyum etkisi goriiliir. Paramanyetik maddelerin alinganligi manyetik alandan bagimsizdir.
Tablo 1.6 bazi paramanyetik madde ve bilesikler i¢in manyetik alinganlik degerini
gostermektedir (Svoboda, 2004; Furlani, 2001).

Tablo 1.6. Paramanyetik maddelerin manyetik alinganligi

Kiitle manyetik alinganlig1 | Hacimsel manyetik alinganlik

Maddeler + [m/kg] 100 [SI] x10°

Aliiminyum 7,67 2,1
Krom 42,00 30,2
Titanyum 42,20 19,0
Vanadyum 73,00 44,5
Platin 12,30 26,4
Zirkonyum 16,70 10,8
CnS04.5H,0 76,70 17,5
NiSO,.7H,0 201,00 39,8
MnO 860,00 445,5




1.3.3. Ferromanyetizma

Ferromanyetik maddelerde komsu atomlar arasinda etkilesim cok giicliidiir. Bu
nedenle tiim atomlarin manyetik momentleri 1s1l titresimlerden kaynaklanan rastgele
kuvvete karsi birbirine paralel olacak sekilde hizalanirlar. Spinleri birbirine paralel

hizalayan gii¢lii i¢ manyetik alana, molekiiler veya Weiss alan1 denir.

H, =AM (1.3)

A Weiss sabitidir. Bu alan, degis-tokus etkilesimi adi verilen kuantum mekaniksel
islemin sonucunda meydana gelir. Weiss’e gore molekiiler alan ¢ok biiyiiktiir, biiyiikligi
dis manyetik alandan bagimsiz ve yoni sabittir. Bununla birlikte, molekiiler alan daima
miknatislanmaya paraleldir. Ferromanyetik maddeler, Curie sicakliginin altindaki bir
sicaklikta disaridan manyetik alan uygulanmasa bile kendiliginden miknatislanirlar. Bu
egilim, doyuma ulasmada dis manyetik alana yardim eder.

Di1s manyetik alan yoklugunda manyetik maddelerin tamamen miknatislanmasi teori
ile pratik arasinda bir celiskiye yol acar. Genelde bu sekildeki maddelerde miknatislanma
goriilmez. Aslinda, teori mikroskobik agidan dogrudur. Fakat makroskobik skalada
ferromanyetik madde Weiss bolgesi adi verilen, her biri kendiliginden miknatislanmus,
fakat ayn1 yonde olmayan, alt boliimlere ayrilir. Miknatislanma bdlgeler iginde
maksimumdur, fakat bolgeler birbirini dengeler ve makroskobik skalada miknatislanma
yok olur.

Doygunluk miknatislanmasinin degeri sicaklikla degisir. T=0 K’de maksimum
degerini, Curie sicakliginda (T) ise minimum degerini alir. T¢’in iizerinde, ferromanyetik
maddenin davranigi paramanyetik maddenin davranigina benzer. Miknatislanma alanla
dogru orantilidir. Alinganlik, sicakligin artmasiyla azalmasma ragmen Denklem 1.2 ile

verilmez.

(1.4)

Denklem 1.4 Curie-Weiss yasasi olarak adlandirilir. Manyetik alinganligin sicaklikla

degisimi Sekil 1.4’de goriilmektedir.
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Ferromanyetik

Paramanyetik
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Manyetik Alinganlik
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Diyamanyetik

~ Sicaklik

Sekil 1.4. Manyetik maddelerin manyetik alinganliginin sicaklik ile degisimi

Paramanyetik ve diyamanyetik maddelerin aksine, ferromanyetik maddelerin
miknatislanmas1 sadece alan biiylikliigline degil ayni zamanda malzemenin manyetik
gecmisine ve sekline de bagldir. Ornegin, ferromanyetik bir maddede disaridan uygulanan
manyetik alan kaldirildiktan sonra artik miknatislanma kalabilir.

Manyetik gegirgenlik ( = B/H) uygulanan manyetik alana bagli olarak degisiklik
gosterebilir. Baglangig gecirgenligi (1) ve maksimum gegirgenlik (umaks) Sekil 1.5°te
goriildiigii gibi miknatislanma egrisinin egimi gibi 6zelliklerini tanimlamada 6nemli bir
parametredir. Baslangi¢ gecirgenligi dis manyetik alan sifira yaklastigindaki gecirgenligin
davranigin1  gosterir. Manyetik alanin artmasiyla ferromanyetik gegirgenlik artar ve
maksimum degere ulasir. Manyetik alanin daha da artmasiyla gecirgenlik azalir ve bagil
gecirgenlik asimptotik olarak 1’e yaklasir. Bu yonelim Sekil 1.6’da goriilmektedir.
Manyetik alinganlik, gecirgenlik ile ayn1 yonelime sahiptir ve yliksek manyetik alanlarda

asimptotik olarak sifira yaklasir.
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Manyetik alan H

Sekil 1.5. Baslangic miknatislanma egrisi ve ferromanyetik maddelerin
gecirgenligi
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Bagil Gegirgenlik

Sekil 1.6. Karbonsuzlastirilmig ¢eligin bagil gegirgenligi

Ferromanyetizma, periyodik tabloda dokuz elementte meydana gelir. Bunlarin {ii¢
tanesi gecis metali (demir, kobalt ve nikel), alt1 tanesi nadir toprak metali (gadolinyum,
terbiyum, disprosyum, holmiyum, erbiyum ve tulyum)’dir. Bu {i¢ ge¢is metalini igeren

cogu alasimlar ferromanyetiktir. Saf durumda manganez ferromanyetik olmamasina
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ragmen, manyetik olmayan element ile yaptig1 alasimlar ferromanyetik 6zellige sahip
olabilir. Bahsedilen {i¢ gecis metali ile ferromanyetik 6zellige sahip birka¢ malzeme igin
Curie sicakligi ve miknatislanma degerleri Tablo 1.7°de goriilmektedir (Svoboda, 2004;
Furlani, 2001).

Tablo 1.7. Ferromanyetik maddelerin miknatislanma degerleri ve Curie

sicakliklar1
Miknatislanma Curie sicakligi
Madde 1oM|[T] 0 K’de T, [°C]
Demir 2,18 770
Nikel 0,64 358
Kobalt 1,81 1120
Armco 2,11
Si-Fe 1,97
Permalloy 45 1,60
Permendur 2,45
Mumetal 0,80

1.3.4. Antiferromanyetizma

Antiferromanyetik maddeler paramanyetik maddeler gibi pozitif alinganliga
sahiptirler. Fakat paramanyetik maddelerden farkli olarak, manyetik alinganliklar1 sicaklik
azaldiginda kararli bir sekilde artmaz. Belirli bir sicakligin tlizerinde alinganlik asagidaki

esitlik ile verilir.

C
T+T,

K =

(15)

Burada Ty Neel sicakligidir. Bu kritik sicaklikta alinganlik yukaridaki esitlige
uymaz. Bu sicakligin altinda alinganlik, sicakligin azalmasi ile azalir. Bu durum Sekil
1.4°te gosterilmistir.

Neel teorisine gore, antiferromanyetik bir madde iki alt orgiiden olusur. Bunlar

spinin paralel ve antiparalel olmasi durumlaridir. Neel bu iki alt orgliniin manyetik



13

momentinin esit oldugunu varsaymistir. Bu nedenle net manyetik moment Sekil 1.3’te

goriildiigii gibi sifirdir (Svoboda, 2004; Furlani, 2001).

1.3.5. Ferrimanyetizma

Ferrimanyetik malzemelerde, atomik momentler antiparalel siralanmistir. Fakat bir
yone yonelmis momentlerin toplami zit yone yonelmis momentlerden fazla oldugu icin bu
malzemelerde net manyetik moment vardir (Sekil 1.3). Bu tip malzemeler ferromanyetik
malzemelere benzer sekilde histerisize ve manyetik doyum noktasina sahiptirler. Ayrica,
ferrimanyetik malzemeler de Curie sicakliginin iizerinde paramanyetik 6zellige sahip
olurlar (Svoboda, 2004; Furlani, 2001).

1.4. Manyetik Domainler

Ferromanyetik malzemelerde atomik momentlerin ¢iftlenmesi Curie sicakliginin
altinda momentlerin kendiliginden yonlenmesine neden olur. Bu nedenle, ferromanyetik
malzemelerden oda sicakliginda manyetik olarak doygun olmalar1 beklenir. Ancak, bu
malzemelerin makroskobik Ol¢ekte miknatislanmadigi gozlenir. Bu manyetik domain
kavramu ile agiklanabilir.

Domainler tipik olarak 10*2-10% atom igerir. Domainler i¢indeki atomik momentler,
manyetokristal anizotropiye baghdirlar ve tercih edilen kristalografik eksen boyunca
kendiliginden yonelirler. Boylece, domaindeki momentlerin biri digerine paralel olur ve
manyetik doyumlu lokal bir bolge olustururlar.

Makroskopik veya kiilge bir 6rnek cok sayida degisik boyutlarda, sekillerde ve
yonlerde domain igerir. Ornegin miknatislanmasi, yapinin biitiinii tarafindan ve biitiin
domainlerin yonelimleriyle tanimlanir. Domainler gelisi giizel yOnlenmis ise Ornek
miknatislanmamig, diizenli bir sekilde yonlenmis ise miknatislanmistir. Bu durum,
ferromanyetik malzemelerde atomik momentlerin kendiliginden siralanmasi ile
makroskopik olarak malzemenin miknatislanmamasini agiklamaktadir.

Homojen malzemelerde, domainler malzemenin iginde toplam enerji minimum
olacak sekilde yerlesirler. Ornegin, Sekil 1.7°de gériilen bir blok drnek diisiiniiliirse, bu

blogun manyetostatik enerjisi Sekil 1.7a’da daha yiiksek Sekil 1.7¢’de daha diisiiktiir.
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n—>r =
nw—> =
—+— O

(a) (b)

Sekil 1.7. Miknatislanmis kiilge 6rnek a) yiiksek enerji durumu,
b) orta seviyede enerji durumu ve c) diisiik enerji
durumu

Homojen olmayan oOrneklerde domain yapisi safsizliklar, dislokasyonlar, kristal
sinir1, i¢ stres gibi kusurlardan etkilenir. Safsizliklar ¢evreledigi bolgeden manyetik olarak
farkli 6zellige sahip bir bolgedir. Dislokasyonlar kristal 6rglideki kusurlardir.

Komsu domainler domain duvart adindaki bir gegis tabakasi ile birbirlerinden ayrilir
(Sekil 1.8).

Domain duvart ile ilgili ilk ¢aligmalar1 Bloch yaptig1 i¢in bu duvara Bloch duvar1 da
denir. Bir domain duvari, kalinliga ve bununla iliskili olarak enerjiye sahiptir. Duvarin
kalinlig1 ve enerjisi birbiri ile yarisan iki etkinin analiziyle bulunur. Bu etkiler, spinlerin
tercih edilen eksen boyunca yonlenmesini saglayan manyetokristal anizotropisi (daha ince
duvar) ve komsu spinlerin birbirine paralel olmasini isteyen degis-tokus etkisidir (daha
kalin duvar). Duvar i¢indeki spinlerin yonleri bitisik iki domainin birinden baslar, digerine
dogru yavasca degisir. Ornegin, iki komsu domain ters yénde yonlenmislerse, duvarin
icindeki spinler bir taraftan diger tarafa 180° yon degistirirler (Sekil 1.8a).

Domainler disaridan bir alan uygulandiginda hareket edebilir. Ornegin, dis alan
domain icindeki miknatislanmaya paralel uygulanirsa, duvar igindeki spinler alanin
uyguladig tork ile yonlerini alan ydniine ¢evirme egilimindedirler. Spin yon degistirdigi
icin, duvar manyetik alanla ayn1 yone yonelmemis domaine dogru hareket ederek,
uygulanan manyetik alanla ayni yonlii domain genisler (Sekil 1.8b) (Svoboda, 2004;
Furlani, 2001).
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Sekil 1.8. a) Domain duvari, b) manyetik alanin uygulanmasi
ile domain duvarinin hareketi.

1.5. Histerezis Cevrim

Kalic1 miknatislarin uygulamadaki tasarim ve analizi i¢in malzemenin makroskobik
veya kiilce Ozelliklerine ihtiya¢ duyulur. Bu o6zellikler manyetik indiiksiyonun veya
miknatislanmanin uygulanan manyetik alana gore ¢izilen grafigi ile ifade edilebilir. Bu her
iki grafikte B = 1, (H + M) bagintisiyla birbirine baglidir.

Tipik bir B-H egrisi Sekil 1.9°da goriilmektedir. B-H egrisine histerezis ¢evrim denir.
Bu egri lineer degildir ve malzemenin miknatislanma gegmisine baghdir. Histerezis
kelimesi Yunanca bir kelimeden tiiretilmis ve anlami1 gecikmedir. Histerezis ¢evriminin
enerjisi ¢evrimin alanina esittir.

Tercihli eksende yonlenmis homojen dagilima sahip bir ornek (manyetokristal
anizotropi) disiiniildiigiinde, baslangicta Sekil 1.10°da, O noktasinda goriildiigii gibi

domainler rastgele yonlenmis ve 6rnek miknatislanmamastir.



B(T) A
S
B
O »
He He  HAm?

Sekil 1.9. Histerezis ¢evrim

Sekil 1.10. Histerezis boyunca gesitli noktalarda domain yonelim-
lerinin dagilimi

Manyetik alan pozitif yonde artirildiginda 6rnek OS ile belirtilmis yolu S noktasina
kadar izler. OS egrisi baslangi¢c miknatislanma egrisi olarak adlandirilir. Bu noktada hemen
hemen tiim manyetik domainler alan yoniinde yonelmis olup artan manyetik alanla
manyetik akida az bir artis goriiliir (Sekil 1.10). Sonra madde manyetik doyum degerine
ulagir (S noktasi). H sifira dogru azalirken egri yolu S noktasindan B, noktasina dogru olur.
Bu noktada, manyetik alan sifir olmasina ragmen madde igerisinde bir miktar manyetik

akinin hala var oldugu goriiliir. Bu kalict miknatishk olarak da bilinen artik
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miknatislanmay1 (B;) ifade etmektedir. Bu nokta da, bazi manyetik domainler alan
yoniinden saparken bazilar1 hala alan yoniinde sirali haldedir. Manyetik alan kuvveti
terslendirildigi zaman egri, manyetik indiiksiyonun sifir oldugu -H; noktasina dogru
hareket eder. Bu noktaya gidergenlik (zorlayici alan) degeri denir ve Hc ile gosterilir. Bu
alan degeri madde icerisinde alan yoniinde kalmis olan manyetik momentleri dondiirerek
manyetik indiiksiyonu sifir degerine getirir. Manyetik alan negatif yonde artarken, madde
yeniden ters yonde doyum miknatislanma degerine yaklasir (Sekil 1.9, S' noktasi).
Manyetik alanin sifir degerine azaltilmasi ile yine malzemede kalic1 indiiksiyon olusur. Bu
deger pozitif yondeki degerine esittir. Artan alanla, egri 6nceki yolunu izlemeden H
noktasindan gegerek tekrar S noktasina ulasarak dongiisiinii tamamlar.

Sekil 1.9 biiylik histerezis ¢evrim olarak adlandirilir. Ayn1 zamanda Sekil 1.11°de

goriildigii gibi kiiciik histerezis ¢evrim de vardir. Bu cevrim alann —H_  <H<H,

araliginda pes pese degistirilmesi ile olusturulur (Svoboda, 2004; Furlani, 2001).

L
P

Sekil 1.11. Kiigiik histerezis ¢evrim

1.6. Manyetik Anizotropi

Manyetik anizotropi 6zelligine sahip bir malzeme, farkli yonlerde farkli manyetik

ozellik gosterir. Anizotropi baslica dort sinifa ayrilir:
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Manyetokristal anizotropi,
Sekil anizotropi,
Zor anizotropi,

Degis tokus anizotropi.

Burada, manyetik siire¢te 6nemli bir rol oynadiklari i¢in manyetokristal ve sekil

anizotropisinin detaylar1 verilecektir (Svoboda, 2004; Furlani, 2001).

1.6.1. Manyetokristal Anizotropi

Manyetokristal anizotropi, miknatislanmanin tercih edilen bir yone (kolay eksene)

yonelmeye meyilli bir maddenin Karakteristik 6zelligidir. Ornegin, Demir (Fe) hacim

merkezli kiibik 6rgii yapisina sahiptir ve miknatislanmanin esit olarak tercih ettigi 6 yon

vardir: [00 1], [010],[100],[00 1], [0 1 0] ve [1 0 0] (Sekil 1.12). Bir madde

igindeki tercihli yonelim, diisiik bir enerji diizeyi olusturur ve bu da temelde spin-yoriinge

ciftleniminden kaynaklanir.

g
g

Ms

\ 4
1
[
|

v

X K’[100] [110]

v

H

Sekil 1.12. Demirin kristal yapisi ve gesitli eksenler boyunca
miknatislanma egrileri
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Manyetokristal anizotropinin en temel hali tek eksenli anizotropidir. Tek eksenli
anizotropiye sahip bir drnek kolay eksen ile yaptig1 ac1 € olacak sekilde kutuplanirsa,

anizotropi enerji yogunlugu

o, ~Ksin?(0) (J/m?) (1.6)

seklinde olur. § = 0 ve 8 = 180° agilari i¢in bu enerji minimum olmaktadir.

Tek eksenli anizotropiye sahip tek domainli bir &rnege an manyetik alani
uygulandiginda, bu alanin kolay eksenle yaptigi ag1 ¢ olsun (Sekil 1.13). Bu 6rnek M
doyum miknatislanmasina sahip olsun ve kolay eksenle @ agis1 yapsin. Ornek icindeki
manyetik alan H, =H_ +H, seklindedir. H, demanyetizasyon alami ihmal edilirse,
H, =H,olur. Omek tek domainden meydana geldigi icin enerji yogunlugu @(6) iki
bilesenden olusur: Birincisi, M *nin I:Ia ile ¢iftlenmesinden kaynaklanan manyetostatik

enerji yogunlugu, ikincisi ise Denklem 1.6 ile verilen manyetokristal anizotropi enerji

yogunlugudur.
Ha
A
y
¢
Ms
tercihli yonelim
0 ekseni
\‘/ Xr
Sekil 1.13. Tek eksenli anizotropiye sahip 6rnek
Toplam enerji yogunlugu

(6) = Ksin?(0) — u,M H cos(¢ — 6)

] .7
= Ksin?(0) — u,M, [H ,C0s(0)+H, cos(@)]
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ile verilir. Burada H, =H_ cos(¢) ve H, =H,sin(¢) "dir. 6 degerlerini tanimlamak igin
®(0)’nin ikinci tiirevi alinarak enerji minimize edilir. dw(8)/060 =0 Kkritik noktay
tammlar ve 0°w(0)/06% > 0minimumu dogrular. Disaridan uygulanan alan sadece kolay

eksen boyunca uygulanirsa (H, =0)

0c(6) =2Ksin(@) cos(@) + y,M H, sin(8) =0 (1.8)
2
aa‘:;(f) = 2K c0s(26) + ;M ,H , cos(6) > 0 (1.9)

olur. Minimum sart1, & =0veya € = 7 oldugunda saglanir. & = 0’da minimum saglanirsa;

2K
UM

<H

M, =M cos(d) =M, (1.10)

X!

olur. @ = z’da minimumun saglanirsa;

H, < , M, =—M (1.11)

olur. Denklem 1.10 ve 1.11 sartlar1 6rnegin 6zden gidergenligini (H ;) belirler.

T
IIl

(1.12)

ci

&
<

seklinde verilir. Ozden gidergenlik kalici miknatislarin 6nemli bir 6zelligidir. Bir 6rnegin
manyetize ve demanyetize olmasi i¢in gerekli olan manyetik alan degerini verir.

Bu sonuglar kolay eksen yoniinde (8 =0) miknatislanmis tek domainli bir 6rnege
uygulansin (M = M X). @ =x yobniinde yavasca artan bir ters alan uygulanirsa (H,
negatif), Ornegin miknatislanma yonii Denklem 1.10 denklemi saglandigi siirece

(-H,; <H, <0) kolay eksenle aymi yonde kalir (bir enerji minimumunda). Alan
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H, = —H olana kadar artirildiginda, Denklem 1.10 artik saglanmaz ve M, 6=x"ye yon

X —

PO

degistirir (M = —MX). Miknatislanmanin yonii degistiginde Denklem 1.11 saglanir ve
ornek tekrar minimum enerji durumundadir. Ornek, H ’in daha kiigiik negatif

degerlerinde bu durumda kalir.

H, alam1 yavasca azaltildiginda (alanin tiim negatif degerleri igin) Ornegin

miknatislanmast M =—M X olur. H_ ’in degeri sifira ve daha sonra H, = H_ degerine

kadar artirilir. Burada artik Denklem 1.11 saglanmaz ve M, @ =0’a yon degistirir. Bir
kez daha 6rnek minimum enerji durumuna gelmistir. H, ’in daha yiiksek degerleri igin
ornek bu durumunu korur.

Bu olaylar dizisi miknatislanmanin uygulanan manyetik alana gore ¢izilen grafigi ile
(Sekil 1.14a) dzetlenebilir. Bu grafik goriildiigii tizere dortgen seklindedir.

Manyetik indiiksiyonun manyetik alana gore ¢izimi Ornek igin bilgi verici bir

grafiktir (Sekil 1.14b). Elde edilen B degerleri asagidaki denklemden hesaplanmustir.

B=uHtyM, (1.13)

Ms sabit oldugundan B-H grafigi, egimi g, olan bir dogru seklindedir (Denklem
1.13) ve H =+H noktalarinda siireksizdir. Denklem 1.13’te H = 0oldugunda grafikte B
eksenini kestigi noktalar bulunur (B, =£x,M,). B, = 1,Mdegerine kalic1 manyetik aki
yogunlugu veya kalici miknatislanma denir. Benzer olarak dogrunun manyetik alan
eksenini kestigi noktadaki (B =0) alan degerine giderici kuvvet veya gidergenlik denir.
Bu, manyetik indiiksiyonu sifira azaltmak i¢in gereken manyetik alan degeridir ve H. ile
gosterilir. Eger H_; >M, ise, Denklem 1.12°den H_ =M, olur. Bu durumda
demanyetizasyon egrisinin ikinci ¢evrimi Sekil 1.14b’de goriildiigii gibi lineerdir. Bunun
anlami B’yi sifira azaltmak icin ters M’den daha kiigiik bir alan gereklidir (H, <H,).
Diger taraftan H; >M, ve H,=H_ ise demanyetizasyon egrisinin ikinci ¢evriminin

sadece bir kismi lineer olur. Bu durum, sekil anizotropisi baskin oldugunda olusur

(Svoboda, 2004; Furlani, 2001).
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Sekil 1.14. Tek eksenli anizotropiye sahip bir 6rnegin a) M-H
ve b) B-H miknatislanma egrileri

1.6.2. Sekil Anizotropisi

Sekil anizotropisi malzemenin Kkarakteristik bir 06zelligi degildir. Aksine, bu
anizotropi 6rnek iginde demanyetizasyon alaninin (Hg) yoniine bagli olarak indiiklenen
geometriye baglidir. Ornek olarak, c-ekseni boyunca uzatilmis bir kiirenin iz diisiimii Sekil

1.15te goriilmektedir.
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v

y
=
Sekil 1.15. Sekil anizotropisine sahip bir 6rnek

Ornege c-ekseniyle ¢ acisi yapacak sekilde H, alani uygulansin ve yine bu eksenle
0 acis1 yapan, degeri Ms olan diizgiin miknatislanmaya sahip olsun. Ornegin icindeki alan
H, = H, + H, dir. Enerji yogunlugu «(6), Denklem 1.7 ile verilen (H,, = H,) @ enerji
yogunlugundan ve Denklem 1.9 ile verilen M ’nin I:|a ile ¢iftlenmesinden kaynaklanan

manyetostatik enerjiden olusur. Boylece toplam enerji asagidaki gibidir:

1 - - N
a)(e):_EﬂOM'Hd_ﬂOM'Ha
:%Mf[Nasinz(GHNCcosZ(H)]—yoMsHacos(qﬁ—H) (1.14)
:%MSZNC+Kssinz(e)—yoMs[chos(9)+Hycos(e)]
Burada

2
K :%(Na—NC) (1.15)

Denklem 1.14, sabit terimleri hari¢ Denklem 1.7’ye benzer yapidadir. Denklem 1.7’ye

benzer enerji minimum analizi yapilirsa 6zden gidergenlik bulunur.
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:Ms(Na_Nc) (116)

Burada N, ve N; demanyetizasyon faktoriidiir. Uzatilmis bir kiire igin 2N, + N_ =1"dir.

Boylece,

Hg|< M, (Sekil anizotropisi) (1.17)

olur. Denklem 1.12’den sonra yapilan agiklamadan H, =H_ oldugu ve Sekil 1.16°da

gosterildigi gibi demanyetizasyon egrisinin ikinci ¢evriminin sadece bir kisminin lineer

oldugu bilinmektedir (Svoboda, 2004; Furlani, 2001).

57

v
T

Sekil 1.16. Sekil anizotropisine sahip bir 6rnegin B-H egrisi

1.7. Manyetik Malzeme Cesitleri

Ferromanyetik malzemeler sahip olduklar1 gidergenliklere bagli olarak yumusak ve
sert olarak smiflandirilir. Yumusak malzemeler yliksek gecirgenlik ve diisiik gidergenlik

(H, <1000 A/m) ile Kkarakterize edilirler. Yumusak malzemeleri miknatislamak da
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demanyetize etmek de kolaydir. Sert malzemeler nispeten diisiik gegirgenlige ve yiiksek

gidergenlige sahiptirler (H_ >10.000 A/ m). Boyle malzemeler daha zor miknatislanirlar
ve demanyetize olurlar. Iki malzeme arasindaki fark histerezis cevrimleri karsilastirilarak

anlasilir (Sekil 1.17).

B
Sert manyetik A
malzeme _----; — ==
\ / ( ( ! Yumusak manyetik
1

1
I
I

- malzeme

v

[}
I
I
1
1
1
}
I
I
)

1
’
- ’/
= _———

~

Sekil 1.17. Yumusak ve sert malzemelerin B-H ¢evrimleri

1.7.1. Yumusak Manyetik Malzemeler

Yumusak malzemeler i¢in gegirgenligin (u) sabit (alandan bagimsiz) oldugu yerlerde

B-H egrisinin bir kismi manyetik olarak lineerdir. Gegirgenligin H’ nin fonksiyonu oldugu

yerlerde (= u(H)), egrinin diger kisimlari lineer degildir.
Gegirgenlik igin gesitli hesaplamalar kullamlir. Ozel olarak, B-H egrisi boyunca

degisen mutlak gegirgenlik asagidaki gibidir:

B (1.17)

Ayn1 zaman bagil gecirgenlik de vardir.

=t (1.18)
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Buradaki s, =47 %107 Wb/ Am bos uzaym gegirgenligidir. Silisyum geligi i¢in , *nin
H’ye gore grafigi Sekil 1.18’de goriilmektedir. Bu egri malzemelerin lineer olmayan

davranigini gosterir.

7000

6000

5000

4000

M

3000

2000

1000

v

1 1 1
100 200 300 400

H (A/m)

Sekil 1.18. Silisyum c¢eliginin x, -H egrisi
Bir de diferansiyel gecirgenlik vardir.

dB

il (1.19)

Hait =
Bu gecirgenlik B-H egrisine ¢izilen tegetin egimidir. Baslangi¢ gegirgenligi ;, baslangic

manyetizasyon egrisinin orijininde hesaplanan g *dir (Sekil 1.9’un OS kismu).

G

_ub (1.20)
dH B=0,H=0

yas

Gegirgenligin diger olgiimleri baslangi¢ ve maksimum bagil gegirgenliktir. Sirastyla g

Ve f.. . ile gosterilirler.



27

Benzer tanimlamalar alinganlik i¢in de yapilabilir. Mutlak, diferansiyel ve baslangi¢

alinganliklar1 asagidaki gibidir:

K = % (mutlak alinganlik) (1.21)
dM . .
Xmgit = P (diferansiyel alinganlik) (1.22)
dM -
Xmi = (baslangic alinganligi) (1.23)
d H M=0,H=0

Yumusak demir, elektromanyetik uygulamalar i¢in segilen ilk malzemedir ve hala
DC elektromiknatislarda ¢ekirdek malzemesi olarak genis bir kullanim alan1 vardir. Ancak,
diisiik eddy akimi kaybina sahip oldugu i¢in AC uygulamalarda daha yiiksek direngli
malzemeler kullanilir. Ticari olarak tipik yumusak demir ¢ok diisiik miktarda safsizlik
igerir; 6rnegin % 0,02 karbon, % 0,035 mangan, % 0,015 siilfiir, % 0,002 fosforlu madde
ve silisyum. Boyle safsizliklar iceren demir 80 A/m (1 Oe) mertebesinde gidergenlige,
1,7x10° A/m doyum miknatislanmasina ve 10000 maksimum bagil gecirgenlige sahiptir.
Fakat, demirin hidrojen ortaminda tavlanmasiyla safsizliklarin yok edilmesi ile bu
ozellikler gelistirilebilir. Bu islem yapilarak daha diistik gidergenlik (4 A/m (0,05 Oe)) ve
daha yiliksek maksimum bagil gegirgenlik (100000) elde edilebilir. Yumusak demirin
ozellikleri ayn1 zamanda mekanik stres ile azaltilabilir (egmek veya biikmek). Ancak bu

ozellikler tavlama ile i¢ stresin serbest kalmasiyla geri kazandirilabilir (Furlani, 2001).

1.7.2. Sert Manyetik Malzemeler

Sert manyetik malzemeler diisiik gecirgenlik ve yiiksek gidergenlik (tipik olarak
>10000 A/m) ile karakterize olurlar. Yiksek gidergenlige sahip olduklari i¢in bu
malzemeleri miknatislamak ve demanyetize etmek zordur. Boyle malzemeler bir kez
miknatislandiklarinda kalict miknatisligimi  korudugu icin kalici miknatis olarak

adlandirtlirlar. Kalict miknatislar teknolojik tirinlerde (bilgisayar, bilgi saklama depolari,
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elektromekanik cihazlar, iletisim aletleri ve biomedikal cihazlar gibi) manyetik alan
kaynag1 olarak kullanilir.

Miknatislarin ~ baglica o6nemli Ozellikleri sagladiklar1 alanin  kararliligt  ve
biyiikligiidiir. Bunlar, gidergenligi, doyum miknatislanmasini ve artik miknatislanmasini
icerir. Bunlarin yaninda histerezis egrisinin ikinci ¢evriminin davranisi da dnemlidir (Sekil

1.19a). Egrinin bu kism1 demanyetizasyon egrisi olarak adlandirilir.

A
B
By
He 0 " H
@
BH A
(BH)maks
-He 0 H
(b)

Sekil 1.19. B-H egrisinin ikinci ¢evrimi a) demanyetizasyan
egrisi ve b) BH’nin H’ye gore ¢izimi

Demanyetizasyon egrisi lizerindeki bir nokta enerji liretimini (BH) tanimlar. Bu egri
altinda —H.<H<0 arasinda maksimum enerji (BH)mas Noktasi vardir (Sekil 1.19b). Bir
miknatis alan kaynagi olarak kullanildiginda, kullanim noktasinin demanyetizasyon egrisi

tizerinde B, Hy, noktasina yakin segilir (Furlani, 2001).
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1.8. Nd-Fe-B Kalic1 Miknatisi

Nadir toprak elementleri ile gecis metalleri arasinda olusan bilesikler, ilgi ¢ekici
manyetik malzeme grubunu olustururlar ve kalici miknatis yapmak i¢in Onemlidirler.
Bunlara en 6nemli 6rnek 1982 yilinda iki ¢aligma grubunun birbirinden bagimsiz olarak
buldugu Nd-Fe-B siirekli miknatisidir. Bu miknatisin temel bileseni Nd ve Fe’in tek
eksenli anizotropik 6zelligi gosterdigi bir tetragonal fazdir. Siirekli miknatisin manyetik
Ozelliginin 6nemli bir kismini olusturan bu tetragonal fazin bilesimi Nd;Fe;4B seklindedir.
Ug fazli bir Nd-Fe-B miknatisinda Nd,Fey4B fazindan baska iki ayr1 faz daha bulunur:
Nd’ca zengin faz ve B’ca zengin faz. Iki fazli miknatislarda B’ca zengin faz bulunmaz.
Ayrica, Nd-Fe-B miknatis1i manyetik olarak o-Fe, FesB yumusak ve NdjFe;sB sert
manyetik fazindan olusmaktadir (Wnag ve Yan, 2009; Nasseri Pouryazdi, vd., 1993).

Nd-Fe-B miknatislarin mikroyapisi incelenirse, nanokristalli ve mikrokristalli olmak
tizere iki ayr1 yapi goriiliir. Nanokristalli Nd-Fe-B miknatislari, bilesimi Nd,Fe;4B olan
eritilmis-yonlendirilmis seritler seklinde tretilirler. Bu serit sonradan toz haline getirilir.
Bu tozdan ya polimer bagli bir miknatis ya da sicak preslenmis tam yogun bir miknatis
elde edilir. Nanokristalli miknatis tretmenin diger ydntemleri, atomizasyon, HDDR
(hydrogenation-disproportionation-desorption-recombination) ve mekanik alagimlamadir.
Mikrokristalli Nd-Fe-B miknatislar ise geleneksel toz metalurjisi yontemi kullanilarak
sinterleme islemi ile tretilirler (Brown vd., 2002; Croat vd., 1984).

1.9. Nd-Fe-B Miknatisimin Kristal Yapisi ve Faz Diyagram

Nd-Fe-B miknatislarinda sert manyetik fazi olusturan Nd,Fe14B bilesiginin Kkristal
yapist diizlemsel yapida olup, tetragonal simetriye sahiptir. Bu yap1 P4,/ mnm-uzay
grubuna sahiptir ve birim hiicresi 68 atom igerir. Bu atomlarin yerleri sematik olarak Sekil
1.20’de goriilmektedir. NdyFe;4B yapisinda birbirinden farkli alti Fe, iki Nd ve bir B
konumu vardir. Bu konumlar Fe i¢in 4c, 4e, 8j;, 8j,, 16k; ve 16k,, Nd igin 4f ve 4g ve B
i¢cin 49°dir. Bu konumlarin detaylar1 Tablo 1.8’de goriilmektedir. Buna gore biitiin Nd ve B
atomlar1 ile 4 tane Fe atomu z=0 ve z=0,5 diizlemindedir. Diger Fe atomlar1 birbirine
temas halinde hekzagonal ag olustururlar (Herbst vd., 1984; Sagawa vd., 1987; Burzo,
1998; Kirchmayr, 1996).
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Sekil 1.20. NdjFeisB birim hiicresi (a=8,80 A, ¢=12,19 A) (Herbst vd.,
1984).

Tablo 1.8. Atomlarin konumlari, sayilari ve x, y, z koordinatlar1 (Herbst vd., 1984).

Atom Konum Say1 X y z
Nd f 4 0,266 0,266 0,000
Nd g 4 0,139 -0,139 0,000
Fe ky 16 0,224 0,568 0,128
Fe ko 16 0,039 0,359 0,176
Fe J 8 0,097 0,097 0,205
Fe J2 8 0,318 0,318 0,247
Fe e 4 0,500 0,500 0,113
Fe C 4 0,000 0,500 0,000
B g 4 0,368 -0,368 0,000

Nd-Fe-B tiglii sisteminde, ii¢ tane iclii bilesik vardir. Bu bilesikler Ty, T, ve T3
simgeleriyle gosterilmektedir. T, tetragonal simetriye sahip Nd,Fe;14B fazin1 gosterir. Bu

bilesik, siv1 faz ile Fe arasinda bir peritektik reaksiyon sonucu olusur. T; fazi sinterlenmis
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Nd-Fe-B miknatislarinda ana fazi olusturur. T, fazinin bilesimi Nd;Fe;Bg’ya yakin bir

fazdir. T3 faz1 ise NdjsFez7Bg oranina sahip sinterlenmis miknatislarda goriilmez.

Metalografikal gézlemlerden olusturulan faz diyagrami Sekil 1.21°de goriilmektedir. Sabit

noktalardaki reaksiyonlar ise Tablo 1.9’da gosterildi (Matsuura vd.,1985; Zang ve Luo,

1989).

Tl@ ~\

Fe

W\ ~
10N 1, 20
Nd2F817

Sekil 1.21. Nd-Fe-B {iglii sistemin faz diyagrami (Matsuura vd.,1985).

Tablo 1.9. Nd-Fe-B ig¢li sisteminde sabit ve tek degiskenli reaksiyonlar (Matsuura

vd.,1985).

Sembol Reakgiyon Reaksiyon Bilesim (%) Slc:lkhk
¢esidi Nd Fe B (°O)

P4 peritektik L +FeB < Fe,B - 68 32

Ps peritektik L+yeT, a4) (9) (7) |1155

Ps peritektik L+y < Nd,Fe, 39 61 - 1185

r Yeniden o= y+L 17 83 - 1392
erime

r Yeniden o< y+L - 93 7 1381
erime

es otektik LeT+T, (12) (71) (17)| 1095

€s otektik L < y+Fe,B - 83 17 | 1177

e; otektik (L < Nd+Nd,B,) 97 - 3 1002

es otektik L < Nd+ Nd,B,, 7% 25 - 690
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Tablo 1.9’un devami

Sembol Rea}kgiyon Reaksiyon Bilesim (%) Slcoakhk
cesidi Nd Fe B (°C)

U, degisim L+FeB<«<> NdB, +Fe,B | (3) (58) (39)

Us degisim L+NdB, <Fe,B+T, |(6) (57) (37)

Uso degisim L+Fe,B<+T,+y (7) (74 (19) | 1130

Uy degisim L+y < Nd,Fe,+T, (32) (66) (2)

Ui, degisim (L+Nd,B; < T,+Nd) |(94) (3) (3 |1120

Uz degisim L+T, < Nd+T, (68) (24) (8)

Uz degisim L+Nd,B, < T, +Nd |(73) (25) (2) |985

E, Uglii tektik | Ly +T,+T, (8) (v4) (18) | 1090

E, Uglii otektik | L Nd+T, +T, (67) (26) (7) | 665

1.10. Nd-Fe-B Miknatislarimin Uretim Yontemleri

1.10.1. Alasim Hazirlama Yontemleri

Kiilge alagimlar baslica dokiim, eriyikten ¢ekim veya indirgeme-difiizyon islemi ile
elde edilebilir. Mekanik alagimlama veya borlama gibi yontemler de alasim elde etmek igin

gelistirilen diger yontemlerdir.

Dokiim veya kati hal doniisiim metodu: Dokme yontemi eritilmis bir malzemenin
genellikle bir kalip iizerine dokiilmesiyle yapilir ve malzemenin katilagsmasi saglanir. Bu
yontem ile Nd-Fe-B alagimu iiretirken baslangi¢ malzemesi olarak saf elementler veya 6n
alagimlama yapilmis demir-bor kullanilir. Bu baglangi¢c malzemeleri indiiksiyon veya arkla
eritme firminda eritilir. Eriyik istenilen sekilde ve kalinliktaki kaliba dokiilerek alagim elde

edilir (Burzo, 1998).

Eriyikten ¢ekim metodu: Bu metot, yine eritilmis Nd-Fe-B baslangi¢ malzemesinin
donen soguk bir ylizey iizerine piiskiirtiilerek alasim elde edilmesidir. Bu sekilde kirilgan
seritler olusur. Inert atmosfer veya vakum, alasimin yiiksek sicaklikta oksitlenmesini 6nler.
Burada alagimin soguma orani donen ylizeyin hizina bagli olarak 10°-10° K.s™*dir. Bu
sekilde elde edilen seritler 30-50 pum kalinliginda, 1-3 mm genisliginde ve donen yiizeyin
hizina bagh olarak 102-10"® m uzunlugundadir (Wnag ve Yan, 2009; Brown vd., 2002).

Indirgeme-difiizyon yontemi: Miknatis1 olusturan ham maddelerin oksitlerinin Ca ile

reaksiyona girmesiyle istenilen fazin olusmasidir.
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2Nd,0, + B,O, + 28Fe +9Ca — 2Nd, Fe,,B + 9CaO (1.24)

Burada bor kaynag1 olarak demir-bor da kullanilabilir. Bu yontemin islem adimlari
asagidaki sekilde verilmistir (Sekil 1.22).

Fe Nd,O, B,O, Ca
(FeB) \ / r
Karigtirma
Firinlama
Hidratlasma

v

Su ile yikama

'

Asetik asit
Metanol ile yikama

v

Vakumda kurutma

Sekil 1.22. Indirgeme-difiizyon metodunun Nd-Fe-B alagimi
iiretmek i¢in kullanilan iglem adimlari

Bu metotla iiretilen alagim, eritme ile iiretilenden daha fazla oksijen ve kalsiyum igerir
(Burzo, 1998).

Mekanik alagimlama metodu: Nd-Fe-B tozlarinin yiiksek enerjili bilyeli 6giitme ile
asir1 deformasyonu sonucu alagimin olusmasidir. Ogiitme argon ortaminda yapilmaktadir.
Ogiitme siiresince 6nce Fe ve Nd mikro yapili tabakalar olusur. Daha fazla 6giitme ile bu
tabakalarin ve B tozlarinin boyutlar1 azalir. Nd,Fe4B sert manyetik fazi 6glitmeden sonra
1s1l islem uygulanarak elde edilir. Bu 1s1l islem yaklagik 700 °C’de 15-30 dakikadir. Olusan
fazin tane boyutu 50 nm civarindadir (Schultz vd., 1987).

Borlama metodu: Nd-Fe alasiminin yiizeyi bor ile kaplanir. Boylece yiizey iizerinde
metalik boriir tabakasi olusur. Yiizeydeki bor atomlarinin yiiksek sicakliklarda ana metal

igine difiizyonu ile tek eksenli anizotrop Nd-Fe-B olusur. Bu metotta dnce Nd-Fe fazi



34

olusturulur, sonra bu faza bor difiizyon ettirilerek Nd-Fe-B faz1 elde edilir. Bor kaynagi
olarak B, FesB; ve FesBs kullanilir. Ornek olarak manyetik olarak yonlendirilmis Nd,Fe;7
alasimina borlama islemi yapilarak, c-ekseni kolay eksene paralel olacak sekilde tek
eksenli anizotrop Nd,Fe14B fazi elde edilir (Burzo, 1998).

1.10.2. Toz Hazairlama Yontemleri

Miknatis tiretmek i¢in hazirlanan alasim toz haline getirilmelidir. Alasimi1 toz haline
getirmenin farkli yollar1 vardir. Mekanik o6giitme, Hidrojenle parcalama (HD),
Hidrojenleme-pargalama-ayrilma-yeniden birlesme (hydrogenation-decrepitation-
desorption-recombination (HDDR)) ve inert gaz atomizasyonu bunlardan onemlileridir.

Mekanik 6giitme: Dokme isleminden sonra olusan kiilge 6rnekler veya eritmeden
sonra olusan seritler inert atmosfer ortaminda oOgiitliliirler. Bu 6giitme bilyeli 0giitme,
degirmen veya jet mil ile yapilabilir. Ogiitme islemi inert atmosferin disinda organik sivi
icinde de yapilabilir. Ogiitillen 6rnekler daha sonra vakum veya argon atmosferinde
1sitilarak kurutulur (Burzo, 1998).

Hidrojenle pargalama (HD): Nd-Fe-B alasimini diisiik sicaklikta ve yiiksek basingl
hidrojen atmosferinde tutarak kolay kirilabilen ince tozlar elde edilir. Bu metot dokme ile
elde edilen Nd-Fe-B kiilgesinden, sinterlenmis Nd-Fe-B miknatisindan ve eriyikten
¢ekilmis Nd-Fe-B seritlerinden toz hazirlamak i¢in kullanilir. Burada Hidrojen Nd’ca
zengin fazlarla reaksiyona girerek catlaklara sebep olur. Hidrojen bu catlaklardan igeri
niifuz eder ve malzeme kendiliginden kolayca kirilabilecek duruma gelir. Bu yontemle
bagka bir 6giitmeye gereksinim duymadan ¢ok ince tozlar elde edilebilir (Burzo, 1998;
Brown vd., 2002; Haris ve McGuiness, 1991).

Hidrojenleme-pargalama-ayrilma-yeniden birlesme (HDDR): Hidrojenle pargalama
metodunun aksine bu metotta kiilge alagimlara hidrojen basincinda 1s1l islem uygulanir.
Vakum ortaminda 1sitilan alasim yaklasik 1 bar basingta hidrojenlenir (HD). Daha sonra
hidrojen bosaltilarak tekrar vakum ortaminda 1s1l islem uygulanir (DR). Isil islem sicakligi
yaklasik 650 °C’dir. HDDR isleminin ilk asamas1 hidrojenin Nd’ca zengin faz tarafindan
sogurulmasi ve NdHj.7 olusturmasidir. Daha sonra hidrojen Nd,Fei4B faziyla reaksiyona
girer ve Nd,Fe;4BHy’1 olusturur. Ikinci asama hidrojenin tamamen yapiy1 terk etmesi ve
yeniden Nd,Fe;uB fazinin olusmasidir. HDDR reaksiyonu su sekilde tanimlanabilir
(Rybalka vd., 2003):
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Nd,Fe,,B+(2Fx)H, — 2NdH,,, +12Fe + Fe,BF AH (1.25)

2FX

Gaz atomizasyon metodu: Gaz atomizasyon yontemi, erimis alasim akisinin yiiksek
hizda piiskiirtiilen gaz ile ince pargaciklara kirilmasi yontemidir. Nd-Fe-B ana alagimi 8
MPa helyum veya argon basincinda erime sicakligindan yaklagik 300 K daha yiiksek

sicaklikta atomize edilir. Tozlarin katilagsmasi erimis alasimin serbest akisi sirasinda olusur.

Soguma orani >10* K.s*dir (Burzo, 1998).

1.10.3. Sinterleme Yontemi

Yiiksek performans miknatislarinin cogu geleneksel sinterleme iglemi ile iiretilir. Bu
islemde, tozlar istenilen sekildeki bir kaliba konulur ve manyetik alan altinda
yonlendirilerek kiilge yapilir. Degisik sekilde presleme metodu kullanilir. Birinci metot
manyetik alan yoniiniin presleme yoniine paralel olmasi, ikinci metot ise manyetik alan
yoniiniin presleme yoniine dik olmasidir. Ikinci metot anizotrop miknatis iiretiminde daha
etkilidir. izostatik presleme izotrop miknatis iiretmek igin kullanilir. Sinterleme islemi
1000-1100 °C arasinda yaklasik 1 saat yapilir. Devaminda ise 6rnek yaklagik 600 °C ’de 1
saat siire ile tavlanir (Brown vd., 2002; Takiishi vd., 2002).

1.10.4. Polimer Bagh Miknatis Yontemi

Toz haline getirilmis Nd-Fe-B alagimi bir tutucu ile karistirilir ve preslenir. Tutucu
olarak epoxy regine veya polytetra fluorethylene kullanilabilir. Anizotrop miknatis {iretimi
icin presleme manyetik alan altinda yapilir. Daha sonra sertlesme i¢in kullanilan tutucuya
gore 151l islem segilir. Ornegin tutucu olarak regine kullanilmis bir miknatisa, sertlesmesi

icin 100-170 °C’de 1s1l islem uygulanir (Burzo, 1998; Brown vd., 2002; Li vd., 1999).

1.10.5. Sicak Deformasyon Yontemi

Yiiksek sicakliktaki Nd-Fe-B alasim tozlarina deformasyon islemi yapilarak miknatis
tiretme metodudur. Deformasyon sicakligi 600-1000 °C sicakligi arasindadir. Sicak

deformasyon yonteminin bir 6rnegi sicak presleme metodudur. Burada tozlar Nd’ca zengin
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fazin erime sicakligina yakin bir sicakliga ¢ikarilarak preslenir (Li vd., 2000; Ragg vd.,
1996).

1.11. Literatiir Ozeti ve Calismanin Amaci

Nd-Fe-B miknatislarin kesfedilmesinden bugiine kadar mekanik ve manyetik
ozelliklerini gelistirmek igin bir¢ok calisma yapildi. Yapilan calismalarda en yiiksek
maksimum enerji degerinin sinterleme yontemi ile tiretilen miknatislara ait oldugu bulundu
(Brown vd., 2002; Vial vd., 2002; Davies vd., 2001; Kianvash ve Harris, 1999; Kaneko
vd., 1996). Sinterleme yontemiyle iiretilen bu tip miknatislarda, manyetik ve mekanik
ozellikleri etkileyen faktorlerden biri 1s1l islemdir. Isil islem sicakligr ve bu sicakliktaki
bekleme siiresi kullanilan baslangig bilesimine gore ayarlanmalidir. Ornek olarak,
Nd;45F€79Bg 5 bilesimine sahip miknatislarda, 6rnek 1040 °C’de sinterlendiginde gézenekli
bir yap1 olusur ve bu miknatisin bagil yogunlugu % 93’tiir. 1070 °C’de sinterlendiginde ise
daha yiiksek H; degerine ve % 96 bagil yogunluga sahip olur. Sicaklik 1070 °C’nin {izerine
ciktiginda, anormal sekilde tane biiyiimesi gozlenir; bu da H. degerinde diisiise neden olur
(Kaneko vd., 1996). Nd;1.9MM; gFe739C033Ni11Bso (MM=% 50 wt. Ce-% 27 wt. La-% 16
wt. Nd-%7 wt. Pr) bilesimine sahip bir alasimla yapilan ¢alismada, en iyi sinterleme
sicakliginin 1060-1080 °C arasinda oldugu bulundu. Daha yiiksek sicakliklarda ortalama
tane boyutunun ve a-Fe fazimin artti§i ve bunun da gidergenligi diisiirdiigii gozlendi.
Sinterleme sicakligindan yavas soguma ve devaminda 600 °C’de 1 saat tavlama
gidergenligi artirdi (Madaah-Hosseini vd., 2001).

Baska elementlerin katkis1 bahsedilen bu o6zellikleri gelistirmede diger bir etkili
yontemdir. Genellikle Nd-Fe-B alasimina katki olarak erime sicaklig yiiksek (Zr, Nb, V,
Mo, Ti, Co vb.) veya erime sicakligi diisiik (Cu, Al, Ga, In, Zn vb.) metaller kullanildi (Ma
vd., 2005; Marinescu vd., 2005; Kim vd., 2004; Kaszuwara ve Leonowicz, 2002; Yang vd.,
2000; Yan vd., 1997) . Erime sicaklig1 yiiksek metaller kristallesme siirecinde ¢ekirdek
gorevi yaparak cekirdeklenmeyi artirir. Boylece ilk 1s1l islem siiresince tane biiylimesini
engeller. Sonug olarak ince mikro yap1 olugur. Erime sicakligi diisiik metaller, kristallesme
esnasinda manyetik fazli taneleri sararak biiyiimesini engeller. Bu nedenlerle, daha iyi
manyetik 6zellige sahip olabilmesi icin alasimlara genellikle bu iki tiir element eklenir.
Diger taraftan manyetik fazlarin 6zelliklerini artirmak i¢in bu elementlerden baska Nd

yerine nadir toprak elementleri (Pr, La, Dy, Tb, Sm gibi), Fe yerine ge¢is elementleri (Co,
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Mn gibi) ve B yerine C ilave edilir (Shandong vd., 2002). Yan ve arkadaslar1 (1997) Nd’ca
zengin Ndj;Fe71B7 alasimimni W, Mo ve Nb elementleri ile katkilandirdilar. Geleneksel toz
yontemiyle lirettikleri miknatislarda, W ve Mo elementlerinin % 3’e kadar olan katkis1
gidergenligi artirirken kalici miknatislanma iizerinde herhangi bir etkisi olmadi. Bu
elementlerin daha fazla katkist hem gidergenligin hem de kalici miknatislanmanin
azalmasina neden oldu. Nb elementinin katkis1t W ve Mo elementlerinin katkisiyla benzer
Ozellik gosterdi fakat gidergenlikteki artis miktar1 W ve Mo elementlerinkinden daha azdi.
Ayni alasima Ti+Al ve Ti+Cu elementlerinin birlikte katilmasiyla iiretilen miknatisin
gidergenligi artmistir. Gidergenlik Ti miktar ile 6nemli bir sekilde artarken ¢ok fazla katki
gidergenligin azalmasina neden olmustur. Taneler arasi fazlarin dagilimi ve ana fazin tane
siirlari, Ti +Al veya Ti+Cu element miktarinin artmasiyla daha iyi olmustur. Ancak ¢ok
fazla Ti elementinin katkis1 miknatista ana fazin anormal bir sekilde biiylimesine yol
acmustir (Yan vd., 1998).

Mottram ve arkadaslart (2001) bilesimi Nd;gFe76Bg olan alasimi dgiittiiler ve bu toz
halindeki alasima yine toz Cu ve Co ilave ederek katihal tepkime yontemi ile miknatis
tirettiler. Ilave miktarlart CoxCuy(NdisFe7sBs)100-x-y) formiiliine gére yapildr (x=0-10 ve
y=0-0,5). Bu c¢alismanin ortaya koydugu sonuglara gore sadece bakirin (x=0) % 0,2-% 0,4
arasindaki ilavesi gidergenligi artirdi, % 0,4’{in lizerindeki ilavelerde ise yogunluk olumsuz
etkilendi. Ayrica bakir ilavesi ile daha ince mikro yap1 gozlendi. Cu ve Co elementleri ayni
yontemle alasima birlikte ilave edildi. Sadece Co ilavesinde oldugu gibi artik
miknatislanma ve Curie sicakligt Cu+Co elementlerinin ilavesi ile artti. Aymi calisma
grubu benzer bir c¢aligmayr Al ve Co i¢in yapti (Mottram vd., 2000).
CoxAly(NdisFez6Bg)00-xy) formiiliine gore yapilan ilavede x=0-10 ve y=0-3 arasinda
degismektedir. Sadece Al ilavesinde (x=0), bu elementin hem matrise hem de tane
siirlarina girdigi gozlendi. Al diigiik erime sicakligina sahip oldugundan 1sil islem
siirecinde sivi fazin islanabilirliini artirir. Bu siiregte taneler arasinda madde miktari
fazladir, Nd(Fe,Al); olusur ve gidergenlik artar. Fakat Al ilavesi arttik¢a, taneler arasi faz
artar, matris fazi azalir ve bu da artik miknatislanmanin azalmasina neden olur. Al ve Co
elementleri birlikte ilave edildiginde taneler arasi faz olusumu iyilesir ve bu Co’in
gidergenlik tizerindeki olumsuz etkisini azaltir. Taneler arasinda Nd3Co ve Nd(Fe,Al);
fazlar1 meydana gelir. Bu elementlerin fazla ilavesi matris fazinin oranmi azaltacagindan

artik miknatislanmada azalmaya neden olur.
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Velicescu ve arkadaglart (1995) sinterlenmis (NdDy)-Fe-B miknatislarint diisiik
erime sicakligina sahip R3Co veya R3Co,; (R=Nd ve/veya Dy) bilesigi ile katkilandirarak
urettiler. Agirlikca % 2 Dy katkili sinterlenmis ve tavlanmis miknatislarin  kalici
miknatislanmasi ve gidergenligi sirast ile By = (1,39-1,42) T ve u,H, =(0,66-1,35) T dir.

% 5 Dy15Nd; 5Co; katkist ile miknatisin enerji tiretimi (BH)maks. = 375 kJ.m? oldu. Uretilen
miknatislarin mikro yapist 50 um biiyiikliigiinde R,Fe4B tanelerinden olusmaktadir. Bu
tanelerdeki Dy dagilimi homojen degildir. % 5 katkili miknatislarda Dy sert manyetik
tanelerin siirinda iken merkezi bolgelerde bu element yoktur.

Son yillarda yapilan g¢alismalarda, iiretilen sinterlenmis miknatislardaki oksijen
miktarnin tane boyutuna (Corfield vd., 2008), tane boyutunun da gidergenlik tizerine etkisi
(Li vd., 2009) arastirildi. Sinterlenmis Pr-Fe-B miknatislarinda disiik oksijen miktari
anormal tane biiylimesine sebep olurken, bu tane biiylimesi Nd-Fe-B miknatislarinda
gozlenmedi. Miknatislardaki fazla oksijen miktar1 ise Nd-Fe-B miknatisi i¢in tane
biiylimesine neden olurken, Pr-Fe-B miknatislarinda tane kiigiilmesine neden oldu. Burada
oksijenin tane biiylimesine yavaslatici bir etki yaptigi ongoriildii. Sinterlenmis Nd-Fe-B
miknatislarinda tane boyutunun 4,5 um altinda gidergenligi arttig1, bu degerin iizerinde
azalmaya basladigi bulundu. Bu azalma, Nd’ca zengin fazin oksitlenmesine atfedildi.

Chen ve arkadaslar1 (2012), sinterlenmis Nd-Fe-B miknatislarinda Nd yerine Pr
katkis1 yaptilar. (Ndi-xPry)20DY1 3R31F€pa (R = AlgsCug, Co15 B1Zrg1 % wt.) formiiliine
gore yapilan katkilamada x, O ile 1 arasinda 0,2 adimlarla degismektedir. Nd’un Pr ile yer
degismesi ile miknatisin manyetik 6zelliklerinde gelisme gozlendi. Bu katkilamanin Curie
sicakligini diistirdiigii ayrica bulundu. Yine ayni grup (Chen vd., 2012), yaptiklar1 benzer
bir ¢aligmada Pr-Fe-B miknatisin1 Dy elementi olmadan iirettiler. Mikro yapi aragtirmalari
kiigiik tane olusumunu ve buna bagli olarak gidergenligin arttigini1 gosterdi.

Bu ¢alismanin amaci; ticari olarak satin alinan NdjsFe7;Bg alasimindan sinterleme
yontemi kullanilarak manyetik Ozelligi iyi miknatislar iretmek, iiretim asamasinda
sinterleme sicakliginin {iretilen miknatislarin mekanik ve manyetik 6zellikleri iizerine
etkisini arastirmak, bu alasim i¢in en iyi iiretim kosulunu bularak, literatiirde genelde
kaplama olarak kullanilan Ni elementinin (erime sicakligi 1453 °C) bu kez Nd;sFe;7Bsg
alasimina katkisini yapmaktir. Ayrica erime sicakligi diisiik olan Cu (1083 °C) elementi
katkis1 ile birlikte kullanimlarinin mikro yapi1 ve manyetik ozelligi iizerine etkisini

incelemektir.



2. YAPILAN CALISMALAR

2.1. Nd-Fe-B Alasiminmin Toz Haline Getirilmesi

Nd-Fe-B alasimi “Less Common Metals” firmasindan kiilge halinde satin alindi. Bu
alasimin atomik oran1 Nd;sFez7Bg seklindedir. Kiilge halindeki alasim 6gilitme isleminden
once bir ceki¢ yardimiyla pargalara ayrildi. ~1 cm® hacmindeki parcalar 500 mL
hacmindeki paslanmaz ¢elik 6gtitme kabina konuldu (Sekil 2.1). Her bir 6giitme isleminde
50 g alasim kullanildi. Ogiitme islemi Retsch marka PM 100 modelinde bilyeli degirmen
ile yapildi (Sekil 2.1). Ogiitmede 4 adet 20 mm ¢apinda (32,5 g/adet) ve yine 4 adet 12
mm ¢apinda (7,5 g/adet) ¢elik bilye kullanildi. Bunlara ek olarak, alasimin 6gtitme kabi
duvarina yapismasini 6nlemek i¢in, kabin igine yaglayici olarak 1/1000 oraninda Cinko
Stearat konularak kabin kapagi kapatildi. Kapakta bulunan iki vana sayesinde o6giitme
kabmin igine yiiksek saflikta Ar piiskiirtiilerek inert atmosfer ortami saglandi. Ogiitme
islemi, 300 rpm hizinda 3 saat siire ile yapildi. Ogiitme sirasinda malzemenin 1s1nmasini
engellemek amaciyla, 6giitmeye her 5 dakika bir 5 dakika ara verilerek devam edildi.
Ogiitme islemi bittikten sonra 6giitme kabi eldivenli kutu (Sekil 2.2) icinde acilarak

ogiitiilen toz bir sonraki igleme kadar saklama kabinin i¢ine kondu.

Sekil 2.1. Ogiitmede kullanilan Retsch-PM100 diizlemsel bilyeli degirmen ve
ogiitme kabi
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Sekil 2.2. Eldivenli kutu

2.2. Orneklerin Hazirlanmasi

Toz haline getirilen Nd-Fe-B alasimindan, sicaklik serisi, Cu serisi, Ni serisi ve
Ni+Cu serisi olmak tizere 4 seri (16 adet kiilge) Ornek iiretildi. Bu 6rneklerin tiretim
islemleri sirastyla asagida agikland.

Sicaklik serisi: 7,5 gr Nd-Fe-B alasim tozu, 1:6 oraninda 3 mm ¢apindaki (toplam 42
g) ZrO ogiitme bilyeleriyle 250 rpm hizinda inert gaz ortaminda 5 dakika 6glitme 5 dakika
bekleme olacak sekilde 15 dakika ogiitiildii. Ogiitiilen tozlar 15x15 mm kare kaliba
konularak manyetik alan altinda (1200 kOe), 20 ton kuvvet uygulanarak tablet yapildi. Bu
islem i¢in kullanilan 6zel tasarlanmis sistem Sekil 2.3’de goriilmektedir. Manyetik olarak
yonlendirilmis tablet paslanmaz ¢elik tiip i¢ine yerlestirildi. Celik tiip yarim saat vakuma
(~10? bar) alindiktan sonra tiip igine yiiksek saflikta Ar verildi. Bu islem 3 kez
tekrarlanarak tiip i¢indeki oksijen miktar1 en aza indirildi. Igine tablet yerlestirilmis gelik
tiip, onceden sicakligit 950 °C’ye cikartilmis silindir firmin i¢ine konularak 1 saat 1sil
isleme tabi tutuldu. Bu islem siiresince ¢elik tiip i¢ine ~0,5 bar Ar gazi siirekli olarak
verildi. 1 saat sonra gelik tiip firindan disar1 ¢ikarilarak hava ortaminda sogumasi beklendi.
Ayn1 yontem kullanilarak 1000 °C, 1050 °C ve 1100 °C sinterleme sicakliklarinda 6rnekler
tiretildi.

Cu serisi: Bu seri 6rneklerde “Alfa Aesar” sirketinden satin alinan saflig1 % 99,9 ve
boyutu 44 um olan metalik bakir (Cu) kullanildi. Orneklere agirlikca % 0,2, 0,4, 0,6
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oraninda Cu katkis1 yapildi. Tablo 2.1°de bu katki oranina karsilik gelen Cu miktarlar: ile

Nd-Fe-B alasim tozu miktarlar1 verildi.

Sekil 2.3. Manyetik alanda presleme sistemi

Tablo 2.1. Cu serisi 6rneklerin bilesim miktarlari

Katki orani (%) Cu miktar1 (@) Nd-Fe-B tozu (Q) Toplam (g)
0,0 0,000 7,500 7,500
0,2 0,015 7,485 7,500
0,4 0,030 7,470 7,500
0,6 0,045 7,455 7,500

Tablo 2.1°de gosterilen miktarlardaki toz karisimlari ayri ayri hazirlanarak 6giitme
kabma konulduktan sonra 3 mm c¢apinda ZrO bilyeleriyle 250 rpm hizinda 5 dakika
ogiitme 5 dakika bekleme olacak sekilde 15 dakika ogiitiildii. Ogiitiilen tozlar 15x15 mm
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kare kaliba koyularak manyetik alan altinda (1200 kOe), 20 ton kuvvet uygulanarak tablet
yapildi. Manyetik olarak yonlendirilmis tablet paslanmaz gelik tiip i¢ine yerlestirildi. Celik
tiip yarim saat vakuma (~10 bar) alindiktan sonra tiip icine yiiksek saflikta Ar verildi. Bu
islem 3 kez tekrarlandi. igine tablet yerlestirilmis celik tiip dnceden sicakligi 1050 °C’ye
cikartilmig silindir firmin igine konuldu. Sinterleme siiresince paslanmaz gelik tiip igine
~0,5 bar Ar gazi siirekli olarak verildi. 1 saat sonra paslanmaz gelik tiip firindan disari
cikarilarak hava ortaminda sogumasi beklendi.

Ni serisi: Bu seri orneklerde “Alfa Aesar” sirketinden satin alinan safligi % 99,8,
boyutu 149 pm olan metalik nikel (Ni) kullanildi. Orneklere agirlikca % 0,2, 0,4, 0,6
oraninda Ni katkist yapildi. Tablo 2.2°de bu katk:1 oranina karsilik gelen Ni miktarlar ile

Nd-Fe-B alasim tozu miktarlar1 verildi.

Tablo 2.2. Ni serisi 6rneklerin bilesim miktarlar

Katki1 orani (%) Ni miktari (g) Nd-Fe-B tozu (g) Toplam (g)
0,0 0,000 7,500 7,500
0,2 0,015 7,485 7,500
0,4 0,030 7,470 7,500
0,6 0,045 7,455 7,500

Tablo 2.2°de gosterilen miktarlardaki toz karigimlarr ayr1 ayr1 hazirlanarak 6giitme
kabma konulduktan sonra 3 mm c¢apinda ZrO bilyeleriyle 250 rpm hizinda 5 dakika
ogiitme 5 dakika bekleme olacak sekilde 15 dakika ogiitiildii. Ogiitiilen tozlar 15x15 mm
kare kaliba konularak manyetik alan altinda (1200 kOe), 20 ton kuvvet uygulanarak tablet
yapildi. Manyetik olarak yonlendirilmis tablet paslanmaz ¢elik tiip icine yerlestirildi. Celik
tiip yarim saat vakuma (~107 bar) alindiktan sonra tiip igine yiiksek saflikta Ar verildi. Bu
islem 3 kez tekrarlandi. igine tablet yerlestirilmis celik tiip dnceden sicakligi 1050 °C’ye
¢ikartilmig silindir firinin igine konuldu. Sinterleme siiresince ¢elik tiip i¢ine ~0,5 bar Ar
gazi slirekli olarak verildi. 1 saat sonra celik tiip firindan disar1 ¢ikarilarak hava ortaminda
sogumasi beklendi.

Ni+Cu serisi: Bu seri 6rneklere Ni ve Cu tozlar1 Nd-Fe-B alasimina agirlik¢a % 0,2,

0,4, 0,6 oraninda aymi anda katki yapildi. Tablo 2.3’de gosterilen miktarlara gore
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hazirlanan 6rnekler diger seri 6rneklerde oldugu gibi 3 mm ¢apinda ZrO bilyeleriyle 250
rpm hizinda 5 dakika &giitme 5 dakika bekleme olacak sekilde 15 dakika ogiitiildi.
Ogiitiilen tozlar 15x15 mm kare kaliba konularak manyetik alan altinda (1200 kOe), 20 ton
kuvvet uygulanarak tablet yapildi. Manyetik olarak yonlendirilmis tablet paslanmaz ¢elik
tiip i¢ine yerlestirildi. Celik tiip yarim saat vakuma (~107 bar) alindiktan sonra tiip igine
yiiksek saflikta Ar verildi. Bu islem 3 kez tekrarlandi. Igine tablet yerlestirilmis celik tiip
onceden sicakligr 1050 °C’ye ¢ikartilmus silindir firmin ig¢ine konuldu. Isil islem siiresince
celik tiip i¢ine ~0,5 bar Ar gazi siirekli olarak verildi. 1 saat sonra paslanmaz ¢elik tiip

firindan disar1 ¢ikarilarak hava ortaminda sogumasi beklendi.

Tablo 2.3. Ni+Cu serisi i¢in bilesen miktarlar

Katl(<;/0 (;ram Katki1 m(ilg;arl (Cu) Ka‘zllilli;n(ig)tan Nd-Fe-B tozu (g) | Toplam (g)
0,0 0,000 0,000 7,500 7,500
0,2 0,015 0,015 7,470 7,500
0,4 0,030 0,030 7,440 7,500
0,6 0,045 0,045 7,410 7,500

Tiim ornekler sinterleme islemi yapildiktan sonra 1 saat 600 °C’de tavlandi. Tavlama

ucu kapatilmis kuvars tiip kullanilarak vakum ortaminda yapildi.

2.3. Yapilan Olgiimler

2.3.1. Parcacik Boyutu Olciimleri

Parcacik boyutu olgtimleri Malvern Hydro 2000 MU model lazer tane boyut analiz
cihazi ile yapildi (Sekil 2.4). Olgiimler, 5 dakika ultrasonik karistirma siiresinden sonra ve
4 Olglim tekrarinin ortalamasi alinarak yapildi. Lazer difraktometre yontemiyle calisan
“Malvern Matersizer” boyut analiz cihazi helyum-neon lazer 151n kaynagindan
yararlanarak Ol¢ctim yapmaktadir. Yontem 0,1-2000 um arast boyut belirlemede birgok
endiistri alaninda tercih edilen standart bir yontem haline gelmis olup, saginim agisi ile tane

boyutu arasindaki ters oranti prensibine gore ¢aligmaktadir.
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Sekil 2.4. Malvern Mastersizer cihazinin genel goriiniimii

2.3.2. X-1s1m1 Kirimmm Ol¢iimleri

Uretilen 4 seri kiilge 6rneklerinin x-1sinlar1 kirmim desenleri Rigaku D/Max-111C
difraktometresinde CuK, (A = 1,5418 A, 40 kV, 30 mA) 1s1nimm kullanilarak elde edildi.
Tiim o6l¢iimler, oda sicakliginda, 20<20<60° araliginda, 0,5 °/dak. tarama hizinda ve
0,02°’lik adimlar ile yapildi. Olgiim yapilmadan &nce orneklerin yiizeyleri zimpara ile

parlatild: ve alkol ile temizlendi.

2.3.3. Yogunluk Ol¢iimii

Tavlama isleminden sonra tim Orneklerin yogunluk 6l¢iimii Arshimed yogunluk
dlgme sistemi (densitometre) ile yapildi. Olgiimlerde yogunlugu 20 °C’de 1,12 g/mL olan
Diethyl Phthalate sivisi kullanildi. Hava ortaminda kiitlesi (my) Slgiilen orneklerin, sivi

i¢cinde de kiitlesi (ms) dlgiilerek asagidaki denklem kullanilarak yogunlugu bulundu.

(2.1)
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Bu denklemde p &rnegin yogunlugu, p,ise dlgiimlerde kullanilan Diethyl Phthalate

stvisinin yogunlugudur.

2.3.4. Optik ve Taramah Elektron Mikroskobu (SEM) Ol¢iimleri

Uretilen 6rneklerin yiizey mikro yapilari, polarize 151kl optik mikroskop kullanilarak
incelendi. Nikon ECLIPSE ME600 model polarize 151kl optik mikroskopta 20% biiylitme,
10x goz biiyiitmesi ve Nikon Coolpix 995 model dijital fotograf makinesinin biiyiitme
ozelliginden faydalamlarak optik mikro yap1 ¢ekimleri yapildi. Orneklerin fotograflar:
cekilmeden Once yiizeyleri zimpara ve elmas ¢ozelti yardimiyla parlatildi. Ayrica mikro
yapt incelemesine ilave olarak drnek yiizeyinde (taneler arasinda) olusabilen yeni fazlar
hakkinda bilgi edinmek amaciyla, ZEISS EVO LS10 model (Sekil 2.5) taramal1 elektron
mikroskobu (SEM) ile Orneklerin mikro fotograflari cekildi. Orneklerin atomik
konsantrasyonlar1 yine ZEISS EVO LS10 model taramali elektron mikroskobuna bagli
BRUKER marka enerji dagilimi1 X-1s1n1 spektrometresi kullanilarak yapildi.

Sekil 2.5. Taramal1 elektron mikroskobu (ZEISS EVO LS10)
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2.3.5. Miknatislanma Ol¢iimii

Uretilen 6rneklerin uygulanan manyetik alana karsi manyetik indiiksiyon ve
manyetik polarizasyon (B-H ve J-H) olglimleri oda sicakliginda Sekil 2.6’da goriilen
AMT-4 modelindeki miknatis karekterizasyon cihazi ile yapildi. Bu cihaz su ve hava
sogutmali elektro miknatis sayesinde 3 Tesla manyetik alan iiretebilmektedir. Ayrica,
degisik sekillerdeki algilama bobinleri sayesinde bir ¢ok ¢esit miknatis 6l¢iimii alabilmekte
ve Olglimii yapilan miknatisin drettigi enerjiyi ((BH)maks), gidergenligini ve artik

miknatislanmasini cihazla birlikte verilen bir program sayesinde hesaplayabilmektedir.

Sekil 2.6. Miknatis karakterizasyon cihazi

2.3.6. Curie Sicakhig Ol¢iimii

Uretilen miknatislarin Curie sicakligi tespiti Diferansiyel Termal Analiz-Termal
Gravity (DTA-TG) cihazi ile yapildi. DTA-TG cihaz1 bir 6rnegin termal faz gegislerini
gostermekle birlikte Srnegin kiitlesinin sicakliga bagimhhgm 10° gram mertebesinde
hassas bir sekilde oOlgebilmektedir. Bu cihaza Sekil 2.7°de goriildigi gibi NSO tipi,
yiizeyindeki manyetik alam1 0,5 T olan bir miknatis yerlestirildi. Oda sicakliginda
ferromanyetik olan ve toplam kiitlesi m olan (Sekil 2.7(a)) 6rnege miknatis bir kuvvet
uygulayarak (6rnegin manyetik kutbuna gore ¢eker veya iter) ornegin kiitlesinde Am kadar

bir degisiklik meydana getirir (Sekil 2.7(b)). Ornegin sicaklig1 oda sicakligindan 400 °C’ye
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5 °C/dak. hizla artirildi. Ornegin ferromanyetik durumdan paramanyetik duruma gectigi Tc
(Curie sicakligl) sicakliginda, miknatisin 6rnege uyguladigi itme kuvveti yok oldu ve
ornegin kiitlesi yeniden m oldu. Kiitle degisiminin 6rnek sicakligina gore grafigi gizilerek

orneklerin Curie sicakligr tespit edildi.

Miknatis

(@)

()

Sekil 2.7. TG/DTA cihazi



3. BULGULAR VE TARTISMA

3.1. Parcacik Boyutu

“Less Common Metals” firmasindan kiilge halinde satin alinan ve iki asamada toz
haline getirilen alasimin her bir 6giitme asamasinda boyutu 6lgiildii. 20 mm ve 12 mm
capinda ¢elik toplar kullanilarak 3 saat 6giitiilen tozun boyutu ile hacmi arasindaki iligki
Sekil 3.1a’da verildi. Sekilde hacim olarak tozlarin % 95’inin biiyiikligi 100 um’nin
altindadir. Yine hacim olarak tozlarin yarist 40 um’nin, % 25’1 ise 20 um’nin altindadir.
Bu asamada oOgiitiilen tozlarin ortalama boyutu 100 pm’dir. 3 mm ¢apinda ZrO toplar
kullanilarak 15 dakika 6giitiilen alasim tozunun boyutu ile hacmi arasindaki iligki ise Sekil
3.1b’de verildi. Yapilan toz boyutu 6lgiimlerine gére tozun tamaminin boyutu 90 pm’nin
altinda oldugu belirlendi. Hacim olarak % 95’i 50 pm’nin altinda olan toz boyutunun %
50’si 20 um’nin altindadir. Ortalama toz boyutu ise yaklagik 35 pm’dir. Yapilan
Olctimlerden de anlasildigi gibi kiilge halindeki alagim iki agsamali bir dgiitmeden sonra
istenilen boyutta toz haline getirilebilmektedir. Boylece, miknatis yapmak iizere

hazirlanmis olan tozun pargacik boyutu 20-40 um araliginda secildi.

Hacim (%)

N
o
1

0,01 0,1 1 10 100 1000
Toz boyutu (um)

Sekil 3.1. a) 20 mm ve 12 mm, b) 3mm ¢apli toplarla 6giitiilen alasimin tanecik boyutu
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3.2. X-Istm1 Kirimim Desenleri

Sekil 3.2, 1s1l islem gormemis NdisFez7Bg alasim tozunun X-isin1  desenini
gostermektedir. Desen incelendiginde Nd,Fe 4B fazina ait piklerin yani sira FesB ve a-Fe
fazina ait pikler de vardir. Dokme yOntemi ile iiretilen alasimda erimis tozlarin bir anda
sogutulmasi nedeniyle yapidaki fazlar yeterince olusamamustir.

Uretilen sicaklik serisi orneklerin X-1smm1 desenleri Sekil 3.3’te goriilmektedir.
Desenler incelendiginde tiim Orneklerde istenilen ana fazin olustugu goriildii. Benzerlik
gosteren tiim orneklerde elde edilen piklerin tamamina yakini manyetik faz olan tetragonal
yapidaki Nd,Fe;4uB ana fazina aittir. Orneklerin X-1gmlart  desenlerinin  geneline
bakildiginda, ana fazin yaninda FesB ve a-Fe fazina ait pikler de goriilmektedir. Bu
piklerden a-Fe pik siddetinin 1050 °C’ye kadar sicaklikla arttigi goriildi. 1050 °C’de
tiretilen Ornekte ise a-Fe pik siddetinin diger O6rneklere gore diisiik oldugu goriildi.
Bilindigi tizere Fe3sB ve a-Fe faz1 manyetik olarak yumusak bir fazdir ve kalici miknatislig
olumsuz yonde etkilemektedir (Jeung vd., 1990; Sun vd., 1997). Bu fazlarin miimkiinse
tanelerin igine homojen bir sekilde dagilmasinin, bu olumsuz etkiyi yok edecegi
disiiniilmektedir. Ayrica bu fazin minimum olabilmesi i¢in baslangi¢ karigiminin iyi
ayarlanmas literatiirde rapor edilmistir (Basoglu and Yanmaz, 2012). Buna ek olarak, X-
isinlart kirmim  desenlerinin  indekslenmesinden elde edilen sonuglara gdre yapinin

herhangi bir tercihli yone sahip olmadig1 anlagilmstir.

" FegB
e o-Fe

Siddet (sayim)

(311)
(214)

20 25 30 35 40 45 50 55 60
20 (derece)

Sekil 3. 2. Nd;sFe;7Bg alasiminin XRD deseni
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Sekil 3.3. Sicaklik serisi 6rneklerin XRD desenleri
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Literatiirde rapor edildigi lizere uygun katkilamanin iiretilen miknatisin gidergenlik
ve kalict miknatislanma degerlerini iyilestirdigi bilinmektedir. Bu ¢alismada da benzer
tyilesmenin olup olmadigini gézlemek icin ana kompozisyonuna agirlik¢a % 0,2, 0,4, 0,6
oraninda Ni ve Cu katkis1 yapilmistir. Sekil 3.4, Cu katkisi yapilan 6rneklerin X-151m1
kirmim desenlerini gdstermektedir. Desenler incelendiginde ana fazin NdjFe;sB fazi
oldugu goriiliir. Bunun yaninda Fe3B ve a-Fe fazina ait pikler de goriilmektedir. Agirlikga
% 0,2 oraninda katki yapilmast ile pik siddetlerinde artis goriilmektedir. Ozellikle FesB ve
a-Fe pik siddetindeki artisin O6rneklerin manyetik 6zelliklerini olumsuz yonde etkiledigi
diisliniilmektedir. Katki miktarin agirlik¢a % 0,4 ve % 0,6 oraninda yapilmasi1 desenlerde
onemli bir degisiklik yapmadi. Ni katkis1 yapilan 6rneklerin X-iginlart kirinim desenleri
Sekil 3.5°de verildi. Cu serisi drneklere benzer sekilde agirlikga % 0,2 oranindaki katki pik
siddetlerini artirmistir. Katki miktarinin artmasi ile pik siddetlerinde biraz azalma goriildi.
Ni ve Cu elementinin birlikte katki yapildigi 6rneklerin kirmim desenleri ise Sekil 3.6’da
verilmektedir. Desenlerin geneline bakildiginda ana fazin baskin oldugu goriilmektedir.
Agirlikga % 0,2, % 0,4 ve % 0,6 oraninda katki pik siddetlerinde artisa neden olmustur. Pik
siddetlerindeki bu tiir degismelerin sicaklik ve katki miktarina 6nemli Sl¢iide bagimh
oldugu bilinmektedir (Shandong vd., 2002; Yang vd., 2003; Walker vd., 1997). Katkili
orneklerin X-1s1n1 kiriim desenlerin geneline bakildiginda (Sekil 3.4-3,6) ne Cu ne de Ni
pikleri gbzlenmemistir. Bunun sebebinin katki miktarinin ¢ok az olmasindan kaynaklandigi

sOylenebilir.
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Sekil 3.4. Cu serisi drneklerin XRD desenleri
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Sekil 3.5. Ni serisi 6rneklerin XRD desenleri
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Sekil 3.6. Ni+Cu serisi 6rneklerin XRD desenleri



55

Uretilen tiim seri &rneklerin X-1s1n1 desenlerinden &rneklerin érgii parametreleri
hesaplandi. Tetragonal yapidaki bir orgii icin Orgli parametrelerinin diizlemler arasi

mesafeye bagliligi asagidaki gibidir:

h? +k? |?
= a2 +C—2 (31)

1
d?

Orgii parametreleri hesaplanirken Nd,Fe;4B fazina ait (210), (202), (212), (311),
(214) (313), (410) ve (411) karakteristik pikleri kullanildi. Degisik sicakliklarda
sinterlenen Orneklerin hesaplana a ve ¢ o6rgii parametreleri Sekil 3.7°de goriilmektedir.
Sekilde oOrgli parametresinin sicaklikla degismedigi goriilmektedir. Sicaklik serisi
orneklerin a ve ¢ 6rgii parametrelerinin ortalama degeri sirasiyla 8,81 A ve 12,19 A’dur.
Bu sonuglar, Herbst ve arkadaglar1 (1984) tarafindan yapilan calisma ile uyum
icerisindedir. Bu ¢alismada, notron kirmmimi kullanilarak belirlenen kristal yapinin
tetragonal yapida oldugu ve orgii parametrelerinin a= 8,80 A, ¢=12,19 A oldugu
bulunmustur.

Sekil 3.8, Ni ve Cu katkili 6rneklerin a ve ¢ orgii parametrelerini gostermektedir.
Yapilan katki miktarinin O6rgli parametrelerinde bir degisiklige neden olmadigi
goriilmektedir. Yapilan calismalarda, Cu elementi katkisinin tane sinirlarinda bulunan
fazlar degistirdigi ve tanenin igine girmedigi belirlenmistir (Davies vd., 2001; Mottram
vd., 2001; Yang vd., 2003; Cui vd., 2008). Bu ¢alismada da katki yapilan Ni ve Cu
elementinin Nd,Fe;4B fazi icine girmeyip taneler arasi bosluklara girerek yeni bir faz
olusturdugu belirlendi. Ileride verilen SEM &l¢iim sonuglar1 bunu dogrulamaktadir. Bu seri
ornekler de a ve ¢ orgii parametre degerlerine bakildiginda, literatiirde yapilan ¢aligmalarla

uyum i¢inde oldugu goriilmektedir (Herbst vd., 1984).
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3.3. Yogunluk Olciimii

Bilindigi lizere yogunluk bir malzemenin yapisal 6zelligi hakkinda bilgi vermektedir.
Birden fazla fazdan olusmus bir Ornekte, fazlarin olusum oranina gore yogunluk
degisebilir. Sekil 3.9, 950 °C, 1000 °C, 1050 °C ve 1100 °C’de 1 saat siire ile sinterlenen
miknatislarin yogunluklarini gostermektedir. Egrilere bakildiginda, 950 °C, 1000 °C, 1050
°C ve 1100 °C’de sinterlenen 6rneklerin yogunluklarinin sicakligin artmasi ile lineer olarak
arttig1 gortlmektedir. Bu artisin sebebi sicakligin artmasi ile kristallesme oraninin artmasi
ve taneler arasi bosluk orani miktarinin azalmasidir. Buna bagli olarak miknatislarin
manyetik zelliklerinin iyilesecegi diisiiniilmektedir. ileride verilen manyetik 6l¢iim
sonuclar1 bunu dogrulamaktadir.

Cu katkis1 yapilan orneklerin yogunlugu ile katki miktar1 arasindaki iliski Sekil
3.10’da verilmektedir. Agirlikca % 0,2 oranindaki katki miktarmin yogunlugu artirdigi,
katki miktarinin agirlikca % 0,4 ve % 0,6 olmasi ile yogunlugun diizenli bir sekilde
azaldig1 goriildii. Bunun sebebinin, yiiksek orandaki katki miktart ile birlikte Ornek
icerisinde lokal erime noktalarinin olusmasindan dolayr orneklerin  yogunlugunun
azalmasmin oldugu disiiniilmektedir. Sadece Ni elementi ile katkilandirilmis 6rnegin
yogunluk Olglim verileri ise Sekil 3.11°de verilmektedir. Agirlik¢a % 0,2 katkilandirilan
ornekte katkisiz 6rnege gore yogunluk degerinin biraz diistiigii goriilmektedir. Fakat daha
fazla katki miktarlarinda (agirlikca % 0,4 ve %0,6) yogunluk lineer olarak azalmaktadir. Ni
elementinin fazla oranda katkisi taneler arasi faz oranini artirmakta ve bunun sonucunda da
ana faz orani azalmaktadir. Sekil 3.12, Ni ve Cu elementinin ayni anda katki yapildigi
orneklerin yogunluklarini gostermektedir. Sekil 3.12°ye gore agirlikga % 0,2 oraninda
yapilan katkinin 6rnegin yogunlugunu artirdigi goriildii. Burada Ni ve Cu elementinin
taneler arasinda olusan fazlara etki ederek daha yogun yeni fazlarin olusumuna neden
oldugu diisiiniilmektedir. Katki miktarinin agirlikca % 0,4 ve % 0,6 olmasi ile yogunlugun
diizenli bir sekilde azaldig1 goriilmektedir. Katkili 6rneklerde katki miktarinin fazla olmasi
ile yogunlugun azalmasinin nedeninin yapidaki bosluk miktarmin artmasindan

kaynaklandig: diistintilmektedir.



58

7,2

7,0 1

6,8 1

Yogunluk (g/cm®)

6,6 -

6,4 . . . .
900 950 1000 1050 1100 1150

Sicaklik (°C)

Sekil 3.9. Sicaklik serisi 6rneklerin yogunluklar

7,2

7,0 A
i
L2
2L 6,8 -
E
=
=
&
>_‘ 6,6 T

6,4 1

0,0 0,2 04 0,6
Katki miktar1 (%)

Sekil 3.10. Cu serisi 6rneklerin yogunluklar



59

7,0

6,9 1

6,8 1

6,7 1

Yogunluk (g/cm®)

6,6 1

6,5 - - - -
0,0 0,2 0,4 0,6

Katki miktar1 (%)

Sekil 3.11. Ni serisi 6rneklerin yogunluklari

7,4

7,2 1

7,0 1

6,8 -

Yogunluk (g/cm®)

6,6 1

6,4

6,2

0,0 0,2 04 0,6
Katki miktar1 (%)

Sekil 3.12. Ni+Cu serisi drneklerin yogunluklari



60

3.4. Optik ve Taramah Elektron Mikroskobu Gériintiileri

Sekil 3.13, 950 °C, 1000 °C, 1050 °C ve 1100 °C’de 1 saat siire ile sinterlenen
miknatislarin polarize optik fotograflarini géstermektedir. Fotograflarda Nd,Fe14B taneleri
ve ara fazlar acikca goriilmektedir. Fotograflarda gri ve agik gri bolgeler NdoFej4B
tanelerini, agik renkte parlak olan bolgeler ise taneler arasi fazi gostermektedir. 950 °C’de
sinterlenen drnekte (Sekil 3.13a) taneler arasi fazin tanelere gore fazla oldugu, 1000 °C’de
sinterlenen drnekte (Sekil 3.13b) ise bu oranin diistiigii goriilmektedir. Sinterleme sicaklig
arttiginda (Sekil 3.13c) kristallesme orani artmakta, Nd,Fe;4B tanelerinin hacimce orant,

bununla birlikte tane boyutu da artmaktadir.

Sekil 3.13. Sicaklik serisi drneklerin optik fotograflar; (a) 950 °C, (b) 1000 °C, (c) 1050
°C ve (d) 1100 °C
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1100 °C’de sinterlenen Ornekte (Sekil 3.13d) tane biiylimesi daha agik goriilmektedir.
Manyetik 6zelligi iyi bir miknatis elde etmek icin tanelerin diizenli ve boyutunun kiigiik
olmasi gerekmektedir (Kianvash ve Harris, 1999; Madaah Hosseini ve Kianvash, 2004).
Bu nedenle, 1100 °C’de sinterlenen 6rnekteki bu fazla biiyiime istenen bir durum degildir
(Basoglu ve Yanmaz, 2013). Sekil 3.13’den de goriildiigli lizere sinterleme sicakliginin
artmasi, kristallesmeyi artirmis, taneler arasi faz oranini diistirmiistir.

Sekil 3.14, Cu katkili Orneklerin polarize optik fotograflarini gostermektedir.

Fotograflarda gri ve agik gri bolgeler NdoFe14B tanelerini, agik renkte olan bdlgeler taneler

aras1 fazi ve koyu renkte olan bolgeler ise yapidaki bosluklar1 gostermektedir.

Sekil 3.14. Cu serisi 6rneklerin optik fotograflari; (a) % 0,0, (b) % 0,2, (c) % 0,4 ve (d) %
0,6
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Fotograflar incelendiginde agirlikca % 0,2 katki yapilan 6rnegin tanelerinin katkisiz
ornege gore boyutunun daha kiiciik oldugu acikg¢a goriilmektedir. Cu elementi taneler arasi
olusan fazin i¢ine girerek erime sicakligini diigiirmiis ve tanelerin etrafini sararak tane
biiylimesini engellemistir (Yang vd, 2003; Shandong vd., 2002). Katki miktarinin
artmasiyla tane boyutunun biraz daha azaldigi ve yapidaki bosluk oraninin arttig
goriilmektedir (Sekil 3.14¢ ve Sekil 3.14d).

Ni katkili 6rneklerde de Cu katkili 6rneklere benzer olarak katki ile tane boyutu
azalmaktadir (Sekil 3.15). Bunun sebebi olarak ta Ni elementinin erime sicakliginin yiiksek
olmast nedeniyle sinterleme sirasinda c¢ekirdek goérevi yaparak tane biiyiimesini
engellemesidir (Yang vd, 2003; Shandong vd., 2002). Bu seri Orneklerde de katki
miktarina bagli olarak mikro yapida daha fazla bosluklarin olustugu goriilmektedir.

Sekil 3.15. Ni serisi 6rneklerin optik fotograflari; (a) % 0,0, (b) % 0,2, (c) % 0,4 ve (d) %
0,6
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Her iki elementin birlikte katkilandigi Ni+Cu serisi orneklerin polarize optik
fotograflar1 Sekil 3.16’da verildi. Agirlik¢a % 0,2 oraninda katkinin yapildigi 6rnekte tane
boyutunun katkisiz 6rnegin tane boyutu dikkate alindiginda 6nemli Olciide diistiigi
goriilmektedir (Sekil 3.16b). Sekil 3.16b, sadece Cu ve sadece Ni elementinin katki
yapildig1 6rneklerin polarize optik fotograflar: ile karsilastirildiginda (Sekil 3.14b ve Sekil
3.15b) yapinin daha homojen, bosluk oranmin diisiik ve tane boyutunun kiigiik oldugu
goriilmektedir. Sekil 3.16c ve 3.16d incelendiginde tane boyutunda onemli Olciide
degisikligin olmadig1 goriilmektedir. Ni+Cu serisi 6rneklerde katki miktarinin artmasi ile

mikro yapidaki bosluklarin miktar1 artmaktadir.

Sekil 3.16. Ni+Cu serisi 6rneklerin optik fotograflari; (a) % 0,0, (b) % 0,2, (¢) % 0,4 ve (d)
% 0,6
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Polarize optik fotografi ¢ekilen Orneklerin faz analizleri taramali elektron
mikroskobu (SEM) goriintiileri alinarak yapildi. Sekil 3.17 farkli sicakliklarda sinterlenen
orneklerin 1500 biiyiitme yapilarak goriintilenen SEM fotograflarini gdstermektedir.
Fotograflarda (A) ile gosterilen bolgeler Nd,Fe14B fazini, (B) ile gosterilen bolgeler Nd’ca
zengin faz1 ve (C) ile gosterilen bolgeler ise yapidaki bosluklar gostermektedir. Sinterleme
sicakligr 950 °C’den 1000 °C’ye cikarildiginda yapida olusan bosluk oraninin azaldig:
goriilmektedir. Ayrica, Nd’ca zengin fazin tane i¢ine daha ince yapida ve daha homojen
dagildigr soylenebilir. 1050 °C’de sinterlenen Ornegin fotografina bakildiginda (Sekil
3.17¢) bosluklarin biiyiikliigi kiigiilerek yap1 icine daha homojen dagildig goriilmektedir.
Sicakligin daha da yiikselmesi ile yapidaki Nd’ca zengin fazin azaldigi ve Nd,Fe;4B faz
oraninin arttig1 agik¢a goriilmektedir (Sekil 3.17d).

. v B (g D LA
Sekil 3.17. Sicaklik serisi 6rneklerin SEM fotograflari; (a) 950 °C, (b) 1000 °C, (c) 1050
°Cve (d) 1100 °C



65

Sekil 3.18, Cu katkisi yapilan Orneklerin SEM goériintiilerini gostermektedir.
Fotograflarda (A) ile gosterilen bolgeler Nd;Fe14B fazini, (B) ile gosterilen bolgeler Nd’ca
zengin faz1 ve (C) ile gosterilen bolgeler ise yapidaki bosluklar1 gostermektedir. Yapilan %
0,2 katkinin yapiy1r etkiledigi ve Ornekte Nd’ca zengin fazlarin yap: igine daha fazla
dagildigr goriilmektedir (Sekil 3.18a). Ayrica yapilan EDX analizi sonucu Cu elementinin
ana faz i¢ine girmedigi, Nd’ca zengin faz i¢ine girdigi goriildii. Aynm1 6rnekte bosluk
miktarinin da azaldig1 ve dolayisiyla daha piiriizsiiz bir yap1 olustugu sdylenebilir. Katki

oraninin artmasi ile yapida 6nemli bir degisiklik goriilmedi.

sekil 3.18. Cu serisi 6rneklerin SEM fotograflari; (a) % 0,0, (b) % 0,2, (¢) % 0,4 ve (d) %
0,6
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Ni katkis1 yapilan Orneklerin SEM fotograflar1 Sekil 3.19°da goriilmektedir.
Fotograflarda (A) ile gosterilen bolgeler Nd;Fe14B fazini, (B) ile gosterilen bolgeler Nd’ca
zengin fazi, (C) ile gosterilen bolgeler yapidaki bosluklar1 ve (D) ile gosterilen bolgeler ise
Ni elementi igeren fazi gostermektedir. Ni katkist yapilan 6rneklerde Nd’ca zengin fazin,
yerini Ni igeren faza biraktig1 goriilmektedir. Agirlikca % 0,2 katki yapilan 6rnekte ¢cok az
da olsa Nd’ca zengin faz bulunmaktadir ve bu faz Ni igeren fazla birlikte yap1 i¢ine daha
ince ve sik sekilde dagildigi goriilmektedir. Bu ornekte bosluk miktarinin azaldigr da
goriilmektedir. Agirlikca % 0,4 ve % 0,6 katki yapilan Orneklerde Ni igeren fazlar
artmaktadir. Ozellikle agirlikga % 0,6 katki yapilan drnekte taneler arasi faz oraninin arttig1

goriilmektedir.

Sekil 3.19. Ni serisi 6rneklerin SEM fotograflari; (a) % 0,0, (b) % 0,2, (¢) % 0,4 ve (d) %
0,6
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Sekil 3.20, Ni ve Cu elementinin birlikte katildigi 6rneklerin SEM fotograflarin
gostermektedir. Fotograflarda (A) ile gosterilen bolgeler Nd,Fei4B fazini, (B) ile gosterilen
bolgeler Nd’ca zengin fazi, (C) ile gosterilen bolgeler yapidaki bosluklart ve (D) ile
gosterilen bolgeler ise Ni ve Cu elementlerini igeren fazi gdstermektedir. Ni ve Cu
elementinin agirlikga % 0,2 oraninda katkilandirildigi 6rnegin mikro yapisina bakildiginda
katki ile yapinin 6nemli derecede degistigi goriilmektedir (Sekil 3.20b) . Ayrica taneler
aras1 fazlarin daha sik ve ince yapida oldugu goriilmektedir. Katki miktarinin artmasi ile

bosluk orani1 da artmaktadir.

Sekil 3.20. Ni+Cu serisi 6rneklerin SEM fotograflari; (a) % 0,0, (b) % 0,2, (c) % 0,4 ve
(d) % 0,6
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3.5. Miknatislanma Egrileri

Uretilen &rneklerin manyetik 6zelliklerini incelemek igin manyetik indiiksiyonun ve
manyetik polarizasyonun uygulanan manyetik alana gore grafikleri ¢izildi. Sekil 3.21 farkli
sicakliklarda sinterlenen 6rneklerin J-H (kirmizi) ve B-H (mavi) egrileri gostermektedir.
Bu egrilerin 2. bolgelerinden (BH)naks. €nerji degerleri hesaplandr (Sekil 3.22-3.23). Bir
miknatisin iirettigi maksimum enerji degeri 2. bélgede B-H egrisinin altina ¢izilebilecek en
bliyiik karenin alanidir. B-H grafiginin 2. bolgesine demanyetizasyon egrisi de denir.
Grafikler incelendiginde, sicakligin yiikselmesi ile kalict miknatislanma degerlerinin (By)
1050 °C’ye kadar artt1g1, bu sicakligin iizerinde ise bu degerin diistiigii goriildii. 950 °C ve
1000 °C’de tiretilen Orneklerin gidergenlik degerleri esitken 1050 °C’de iiretilen 6rnegin
gidergenlik degeri nemli derecede artti. 1100 °C’de iiretilen Ornegin gidergenligi ise
iiretilen diger drneklerin gidergenlik degerinden daha diisiiktiir. Uretilen biitiin &rneklerin
B-H egrilerinden hesaplanan enerji degerleri ((BH)maks) Sekil 3.23de gosterildi. Sicaklikla
birlikte kristallesmenin ve sert manyetik faz oraninin artmasi enerji degerini gelistirmistir.
1050 °C’de en yiiksek degerine ulastiktan sonra sicakligin artmasiyla tanelerin anormal
sekilde biiyiimesi (BH)maks degerini diistirdii.

Cu katkili orneklerin J-H (kirmizi) ve B-H (mavi) egrileri Sekil 3.24’de
verilmektedir. Katki yapilmayan 6rnegin artik miknatislanma ve gidergenlik degerinin
digerlerine gore daha yliksek oldugu goriilmektedir (Sekil 3.25). Katki yapilan orneklerde
bu degerler katki orani ile diigmektedir. Bunlara bagli olarak elde edilen enerji degerleri
katki miktarina bagli olarak azaldi (Sekil 3.26). Cu pargaciklar1 kristallesme esnasinda
yumusak faz kristalleri i¢in heterojen c¢ekirdeklenme bolgeleri olusturur ve tane
biiyiimesini engeller. Bunun sonucunda, kii¢iik taneli yap1 olussa bile yumusak fazin, yap1
icine heterojen dagilimi ve ¢ekirdeklenme sonucunda bu fazin biiylimesi, 6rnegin manyetik
Ozelliklerini olumsuz yonde etkiler. Yapilan ¢alismalarda, Cu elementi ile erime sicakligi
yiiksek olan elementin alasima ayni1 anda katki yapilmasinin bu olumsuz etkiyi yok ettigi

bulunmustur (Yang vd., 2003; Knoch vd., 1992).
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Ni katkilt 6rneklerin J-H (kirmiz1) ve B-H (mavi) egrileri Sekil 3.27°de
verilmektedir. Orneklerin manyetik dlgiimlerine bakildiginda (Sekil 3.28), katki orani ile
artik miknatislama ve gidergenlik degerinin azaldig1 goriilmektedir. Sekil 3.29, Ni katkili
orneklerin enerji yogunlugu degerlerini vermektedir. Sekle gore agirlikga % 0,2 katki orani
ornegin miknatislanma ve gidergenlik degerini disiirse de diklik faktoriinii (squareness
factor) artirmaktadir. Diklik faktorii demanyetizasyon egrisinin kareye ne kadar
benzerligini veren bir orandir. Diklik faktori yiiksek olan 6rneklerin enerji degerleri de
yiiksek olur. Diklik faktorii tane boyutuna dolayisiyla mikro yapiya baglidir (Perigo vd.,
2007; Maki ve Hirosawa, 2008; Perigo vd., 2009) . Bu seri 6rneklerde % 0,2 oranindaki
katk1 enerji degerini artirmis daha ytiksek katki oranlarinda enerji degeri diismiistiir.

Ni ve Cu elementlerinin ayni oranda birlikte katki yapildigi 6rneklerin J-H (kirmiz1)
ve B-H (mavi) egrileri Sekil 3.30°da verilmektedir. Bu seri 6rneklerde artik miknatislanma
degerinin katki ile azaldigi goriildi (Sekil 3.31). Burada katki ile birlikte taneler arasi fazi
olusturan malzeme miktar1 artmakta dolayisiyla matris faz1 oran1 diismektedir. Matris
fazinin oraninin diismesi de artik miknatislanma degerini diisiirmektedir. Benzer kétiilesme
Nd-Fe-B alagimina Al ve Co elementinin katki yapilmasinda da goriildii (Mottram vd.,
2000). Gidergenlik degerleri incelendiginde ise sadece agirlikca % 0,2 oranindaki katkinin
bu degeri gelistirdigi gorilir. Cu elementinin gidergenlik iizerindeki olumsuz etkisini Ni
elementinin engelledigi diisiiniilmektedir. Buna bagli olarak Ni+Cu serisi 6rneklerde
agirlikca % 0,2 oranindaki katki (BH)maks, degerini artirmaktadir (Sekil 3.32). Daha fazla

katk1 mikro yap1y1 bozmakta ve 6rnegin manyetik 6zelliklerini kétiilestirmektedir.
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Sekil 3.28. Ni serisi 6rneklerin demanyetizasyon egrileri
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Sekil 3.29. Ni serisi 6rneklerin tirettigi maksimum enerji yogunlugu degerleri
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Sekil 3.30. (a) % 0,0, (b) % 0,2, (c) % 0,4 ve (d) % 0,6 Ni+Cu katkist yapilan drneklerin
B-H egrileri
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Sekil 3.31. Ni+Cu serisi 6rneklerin demanyetizasyon egrileri
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Sekil 3.32. Ni+Cu serisi 6rneklerin iirettigi maksimum enerji yogunlugu degerleri
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3.6. Curie Sicakhgi

Sinterleme sicakligimin iiretilen miknatislarin Curie sicakligina etkisini incelemek
igin her bir 6rnegin kurulan deney diizenegi yardimiyla Curie sicakliklar1 olgildi. Sekil
3.33 sicaklik serisi miknatislarin kiitle degisimini-sicaklik egrilerini gostermektedir. 950
°C, 1000 °C, 1050 °C ve 1100 °C’de 1 saat siire ile sinterlenen miknatislarda sert manyetik
faz olan Nd,Fe4B fazinin olustugu X-isinlart desenlerinden goriilmiistii. Bahsedilen bu
fazin Curie sicakligimin 310 °C oldugu ve her bir 6rnek i¢in bu degerin degismedigi
goriildii.

Cu katkis1 yapilan miknatislarin Curie sicakligi dl¢timii sonucu ise Sekil 3.34°de
gosterildi. Cu elementinin diyamanyetik ozellige sahip olmasi (SEM fotograflarindan da
anlasildign {lizere) ve Nd,Fe;sB ana fazinin igine girmemesi; bu seri Orneklerde
katkilamanin Curie sicakligini etkilemedigi goriildii. Grafige bakildiginda bu seri 6rnekler
icin de Curie sicakliginin 310 °C oldugu bulundu. Ni katkis1 yapilan 6rneklerin Curie
sicakligr Ol¢timii Sekil 3.35°de gosterildi. Ferromanyetik 6zellige sahip olan Ni (T.=358
°C), Curie sicakligini az da olsa artirdi. Bu iki elementin birlikte katki yapildigr Ni+Cu
serisi Orneklerin Curie sicakligi sadece Ni ile katkilanana gore daha fazla artis gosterdi
(Sekil 3.36). Katki yapilmayan bir miknatis i¢in Curie sicakligi 310 °C iken, agirlikca %
0,2 Ni+Cu katki yapilan 6rnekte bu deger 312 °C, agirlikca % 0,4 de 314 °C ve agirlikca
% 0,6 katki yapilan ornekte ise 322 °C’dir. Tiim 6rneklerin Curie sicakliklar1 Tablo 3.1°de

bir arada gosterildi.

Tablo 3.1. Orneklerin Curie sicakliklari

Sicaklik | Sicaklik serisi | Katki Miktar1 | Cu Serisi | Ni Serisi | Ni+Cu Serisi
(°C) Tc (°C) (% agirhk) | Te(°C) | Te (°C) Tc (°C)
950 310 0,0 310 310 310
1000 310 0,2 310 312 312
1050 310 0,4 310 313 315
1100 310 0,6 310 314 322
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4. SONUCLAR

e Sicaklik serisi ornekleri i¢in;

900 °C, 1000 °C, 1050 °C ve 1100 °C sinterleme sicakliginda iiretilen 6rneklerin X-
1isinlar1 desenlerinden ana fazin tetragonal yapidaki NdyFe4B oldugu bunun yaninda
FesB ve a-Fe fazlarina ait piklerin de oldugu goriildii. 1050 °C’de sinterlenen Ornekte
a-Fe fazina ait pik siddetinin minimum oldugu tespit edildi. Manyetik olarak yumusak
olan bu fazin manyetik 6zellikleri etkiledigi bilinmektedir. Bu nedenle, 1050 °C’de
sinterlenen 6rnegin manyetik 6zelliginin daha iyi oldugu belirlendi.

Sinterleme sicakliginin 950 °C’den 1100 °C’ye artmasi ile orneklerin yogunlugun
arttig1 tespit edildi. Yapilan benzer bir ¢calismada, sicakligin artmasi ile yapidaki sivi
fazin arttig1 ve bu fazin artmasi ile NdyFe4B tanelerinin biiylimeye basladigi rapor
edildi (Davies vd., 2001). Orneklerin yogunluk artisin nedeni, sicaklik artisi ile
kristallesme oraninin artmasina atfedildi.

Sicaklik serisi orneklerin polarize optik ve SEM fotograflarindan 950 °C sinterleme
sicakliginda kristallesmenin basladigi, 1000 °C sinterleme sicakliginda ise sivi faz
oraninin artmasiyla Nd,Fe;4B taneleri bliylimeye basladigi goriildi. Sicakligin 1050
°C’ye artirilmasi ile tane bilylimesinin devam ettigi ve daha homojen bir mikro yap1
olustugu goriildii. Manyetik 6zelligi etkileyen 6nemli etkenlerden biri mikro yapidir.
Tanelerin diizenli, boyutunun kiiglik olmasi manyetik 06zelligi gelistirmektedir
(Kianvash ve Harris, 1999; Madaah Hosseini ve Kianvash, 2004). 1100 °C’de
sinterlenen Ornegin tanelerinin digerlerinden biiylik oldugu goriilmektedir. Her ne
kadar diizenli bir yapi olussa bile anormal tane biiylimesinin manyetik 6zelligi
kotiilestirdigi tespit edildi.

950 °C, 1000 °C ve 1050 °C’de sinterlenen orneklerde kalici miknatislanmanin
sicaklik ile arttig1 goriildii. Sicaklik 1100 °C’ye yiikseltildiginde kalict miknatislanma
degerinin azaldigi belirlendi. 950 °C ve 1000 °C’de sinterlenen 6rneklerin gidergenlik
degerleri esitken 1050 °C’de sinterlenen 6rnegin gidergenlik degerinin 6nemli 6lgiide
arttigr goriildi. 1100 °C’ de sinterlenen 6rnegin gidergenlik degeri ise azaldi. B-H
egrilerinden hesaplanan enerji yogunlugu degerlerine gore, en yiiksek degerin 1050
°C’de sinterlenen 6rnege ait oldugu bulundu. Mikro yap1 sonuglarindan da belirlendigi

tizere, 1050 °C’de sinterlenen Ornekte yapt 950 °C ve 1000 °C’de sinterlenen



84

orneklere gore daha homojendir. 1050 °C’de sinterlenen drnegin enerji yogunlugunun
yiikksek olmasi bu homojen yapiya atfedildi. 1100 °C’de sinterlenen 6rnekteki tane
boyutundaki fazla biiyiimenin manyetik 6zellik lizerine olumsuz etki yaptig1 belirlendi.
Kaneko ve arkadaslar1 tarafindan (1996) NdissFeoBss alasimi tizerine yapilan
calismada sinterleme sicakligi 1040 °C’den 1070 °C’ye c¢ikarildiginda orneklerin
yogunluklarinin ve manyetik ozelliklerinin iyilestigi, 1070 °C’den daha yiiksek
sicakliklarda manyetik 6zelligin kotiilestigi bulundu. Bu sonuglar elde edilen sonuglar
ile uyum icerisindedir.

Orneklerin Curie sicakliklarmin sinterleme sicakligi ile degismedigi goriildii.

Uretilen sicaklik serisi érneklerden, manyetik &zelliklerine gore en ideal sinterleme

sicakliginin 1050 °C oldugu sonucuna varildi.

o Katkili 6rnekler igin;

NdisFe;7Bg alasimina agirlik¢a % 0,2, 0,4 ve 0,6 oraninda Cu, Ni ve Ni+Cu katkisi
yapilan Orneklerin tiimiinde ana fazin tetragonal yapidaki Nd,Fe14B oldugu goriildii.
Bunun yaninda kirmim desenlerinde FesB ve a-Fe fazina ait pikler de goriildii.
Agirlikca % 0,2 oraninda katki yapilmasi ile pik siddetlerinde artis belirlendi. Katki
oraninin agirlikga % 0,4 ve 0,6 oldugu oOrneklerde pik siddetlerinde onemli bir
degisiklik goriilmedi. Pik siddetlerindeki bu artislarin, katki ile birlikte kristallesme
mekanizmasinin degismesinden ve yapidaki olugsan tane oranmin artmasindan
kaynaklandigr sonucuna varildi. Katkili 6rneklerin X-151n1 kirmim desenlerinin
geneline bakildiginda Ni ve Cu elementine ait pikler gériilmemektedir. Bu piklerin
goriilmemesi, Ni ve Cu elementlerinin katki miktarinin ¢ok diisitk olmasindandir.
Agirlikga % 0,2 oranindaki Cu ve Ni+Cu katki miktarinin yogunlugu artirdig: gorildii.
Ni ve Cu elementinin taneler arasinda olusan fazin mekanik 6zelligi gelistirdigi, ayrica
kristallesme siiresinde daha homojen tane olusumuna neden olmasinin yogunlugun
artmasimna neden oldugu sonucuna varildi. Cu ve Ni+Cu serisi Orneklerde katki
miktarinin agirlik¢a % 0,4 ve % 0,6 olmasi ile yogunlugun diizenli bir sekilde azaldigi
goriildii. Bunun sebebinin, yliksek orandaki katki miktari ile birlikte 6rnek igerisinde
lokal erime noktalarinin olugsmasindan dolayr 6rneklerin yogunlugunun azalmasina
atfedildi. Sadece Ni elementinin agirlikca % 0,2, 0,4 ve 0,6 oraninda katki yapildig
orneklerde yogunlugun katki miktar1 ile azaldig1 goriildii. Ni elementinin fazla oranda

katkis1 taneler arasi faz oranini artirmakta ve bunun sonucunda da ana faz orami
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azaltmaktadir. Katkili Orneklerde katki miktarinin fazla olmasi ile yogunlugun
azalmasinin baska bir nedeninin, yapidaki bosluk miktarmin artmasidan
kaynaklanmaktadir .

Polarize optik ve SEM fotograflarindan Cu, Ni ve Ni+Cu serisi 6rneklerde agirlik¢a %
0,2 oraninda katkinin tane boyutunda azalmaya neden oldugu goriildii. Cu elementi
taneler arasi faz igine girerek erime sicakligini diisiirmiis ve tanelerin etrafin1 sararak
tane biiylimesini engellemistir (Yang vd, 2003; Shandong vd., 2002). Ni elementi ise
sinterleme esnasinda c¢ekirdeklenme gorevi yaparak daha kiigiik tanelerin olusmasina
neden olmaktadir. Katkili 6rneklerin EDX analizlerine gére Ni ve Cu elementinin
Nd,Fe14B fazinin i¢ine girmedigi, taneler arasi fazin igine dagildig1 goriildii. Bu sonug,
Yan vd., (2003) ve Davies vd., (2001) tarafinda yapilan g¢aligmalar ile uyum
igerisindedir. Agirlikca % 0,4 ve % 0,6 katkinin yapidaki bosluk oranimi artirdigi
belirlendi.

Cu katkis1 yapilan Orneklerde katki miktar1 ile manyetik Ozelliklerin kotiilestigi
belirlendi. Cu parc¢aciklar1 kristallesme esnasinda yumusak faz kristalleri i¢in heterojen
cekirdeklenme bolgeleri olusturarak tane biiylimesini engellemistir. Bunun sonucunda,
kiigiik taneli yapt olugsa bile yumusak fazin, yapi icine heterojen dagilimi ve
¢ekirdeklenme sonucunda bu fazin biiyiimesi manyetik 6zelligi kotiilestirdigi bulundu
Ni ve Ni+Cu katkist yapilan orneklerde agirlik¢a % 0,2 oraninda katkinin manyetik
ozelligi iyilestirdigi bulundu. Ni ve Ni+Cu elementleri taneler arasindaki olusan faza
etki ederek daha homojen ve ince yap1 olusturdugundan manyetik 6zelligi iyilestirdi
bulundu. Bu sonu¢ Yan ve arkadaslarinin (1998) yaptigi g¢alisma ile uyum
icerisindedir. Ayrica Ni katkisinin Cu elementinin manyetik 6zelligi {izerine olumsuz
etkisini ortadan kaldirdig: tespit edildi. Katki miktarinin agirlik¢a % 0,2 ve 0,6 olmasi
ile yapidaki bosluk oraninin artmasi ile manyetik 6zelligin koétiilestigi bulundu.

Cu serisi 6rneklerde katkinin Curie sicakligimi degistirmedigi bulundu. Agirlikca %
0,2, 0,4 ve 0,6 oraninda Ni ve Ni+Cu katkis1 yapilan 6rneklerde Curie sicakliginin
arttig1 goriildii. Bu sonuglara gore Ni katkili 6rneklerde en yiiksek Curie sicakligi 314
°C, Ni+Cu serisi orneklerde ise 322 °C’dir.



5. ONERILER

Sinterleme sicakliginin  Nd-Fe-B ornekleri {izerine etkisi 950-1100°C sicaklik
araliginda 50 °C araliklarla incelendi. Bu sicaklik araligi daha kii¢iik adimlarla
yapilarak ornek tizerindeki etkileri arastirilabilir.

Bu calismada, erime sicakligi diisiik Cu elementi kullanildi. Bu element yerine erime
sicakligi daha diisiik diyamanyetik veya ferromanyetik element katki yapilabilir.
Nd-Fe-B alasimi 6giitiilerek toz haline getirildi. En son ogiitmeden sonraki tozun
ortalama boyutu 20-40 um’dir. Tozlar daha fazla Ggiitiilerek daha ince tozlar elde
edilebilir. Toz boyutunun Nd-Fe-B 6rnekleri tizerindeki etkisi incelenebilir.

Ogiitme ile yapilan katkilama mekanik alasimlama, eriyikten ¢ekme gibi degisik
yontemlerle de katki yapilabilir.

Bu c¢alismada Orneklerin manyetik Olclimleri oda sicakliginda alindi. Farkli
sicakliklarda manyetik 6l¢iim alinarak Ornegin manyetik olarak sicaklik direnci

Olciilebilir.
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