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ONSOZ

Son yillarda, sert miknatislar, uygulamalarda sagladiklar1 yiiksek manyetik ak1
yogunlugundan dolayi, gilinliik yasamimizda kullandigimiz elektronik esyalarda, saglik
alaninda, otomotiv endiistrisinde ve daha bir¢ok alanda ihtiya¢ duyulan malzemeler sinifina
girmektedir. Bu miknatislar sahip olduklari yiiksek performans 6zelliginin yaninda, diisiik
maliyetli ve uzun kullanim émriine sahip olduklarindan, yiiksek giice sahip elektrikli motor
ve jeneratdr uygulamalarimin kullanildigi yenilenebilir enerji sistemlerinde enerji
doniistimlerini gerceklestirmek amaciyla kullanilmaktadirlar. Bu ¢alismada melt-spinning
yontemi ile hizli katilagtirilarak iretilen yiiksek performansli Nd-Fe-B esasli manyetik
alagim tozlarmin tiretilerek yapisal, termal ve manyetik 6zellikleri incelenmistir.

Bu ¢alisma boyunca degerli fikirleriyle ve tecriibesiyle bana yol gosteren, calismalarin
sonu¢lanmast i¢in benimle yakindan ilgilenen, danisman hocam Sayin Prof. Dr. Sultan
OZTURK ’e, bu calismalarim sirasinda elinden gelen tiim olanaklari saglayan ve yardimini
esirgemeyen hocam Saym Dog. Dr. Biilent OZTURK’e ve Yrd. Dog. Dr. Hiilya
KAFTELEN’e, Ulusal Metroloji Enstitiisiinde ¢alisan Saymn Dog. Dr. Ugur TOPAL’a ve
Hacettepe Universitesi Fizik Miihendisligi Boliim Baskani Sayin Prof. Dr. Sadan OZCAN’a
ve Hacettepe Universitesi Fizik Miihendisliginden Dr. Burak KAYNAR *a tesekkiirii bir borg
bilirim. Deneysel ¢aligmalarim esnasindan teknik anlamda her tiirlii destegi benden higbir
vakit esirgemeyen Yilmazlar Makine c¢alisanlar1 Saymm Ahmet Salih TONBUL’a, Sayin
Stileyman TONBUL’a ve Saym Abdullah TONBUL’a can1 goniilden tesekkiir ederim.
Calismalarimda bana destek olan Sayin Ars. Gor. Rasit SEZER’e, Ars. Gor. Zafer
GOLBASI’na Ars. Gor. Sefa Emre SUNBUL’e ve Ars. Gor. Murat EROGLU’na, ¢alisma
arkadaslarrm Deha Emre KANAR’a, Abdurrahim METOGLU’na, Omer SAHIN’e cani
gontilden tesekkiir ederim.

Hayatimin her asamasinda desteklerini her daim yanimda hissettigim canimdan ¢ok
sevdigim kiymetli aileme sonsuz tesekkiirlerimi sunarim.

Bu calismam 114M501 nolu TUBITAK 1001 ve 115M113 nolu TUBITAK 1002
projeleri ile desteklenmektedir. Bu desteklerinden dolayr TUBITAK a sagladiklart maddi
destekten dolayi tesekkiir ederim.

Kiirsat ICIN
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TEZ ETiK BEYANNAMESI

Yiiksek Lisans Tezi olarak sundugum “Nd-Fe-B Esasli Kalic1 (Sert) Miknatislarin
Melt Spinning Yontemiyle Uretimi, Yapisal ve Manyetik Ozelliklerinin incelenmesi”
bashikli bu calismayr bastan sona kadar danismanim Prof. Dr. Sultan OZTURK:‘iin
sorumlulugunda tamamladigimi, verileri/drnekleri kendim topladigimi, deneyleri/analizleri
ilgili laboratuvarlarda yaptigimi/yaptirdigimi, baska kaynaklardan aldigim bilgileri metinde
ve kaynakcada eksiksiz olarak gosterdigimi, calisma silirecinde bilimsel aragtirma ve etik
kurallara uygun olarak davrandigimi ve aksinin ortaya ¢ikmasi durumunda her tiirlii yasal
sonucu kabul ettigimi beyan ederim. 17/05/2016
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Yiiksek Lisans Tezi
OZET

Nd-Fe-B ESASLI SERT (KALICI) MIKNATISLARIN MELT SPINNING
YONTEMIYLE URETIMI, YAPISAL VE MANYETIK OZELLIKLERININ
INCELENMESI

Kiirsat ICIN

Karadeniz Teknik Universitesi
Fen Bilimleri Enstitiisti
Metalurji ve Malzeme Miihendisligi Anabilim Dali
Danisman: Prof. Dr. Sultan OZTURK
2016, 161 Sayfa

Bu yiiksek lisans tez ¢alismada, NdisFe77Bs esasli sert (kalic1) miknatislarin en 6nemli
iiretim yontemlerinden biri olan melt spinning yontemiyle iiretilen ve daha sonra yiizey etken
maddeli bilyeli 6giitme islemiyle vakum altinda 6giitiilen NdisFe77Bsg esasli sert manyetik
tozlarin morfolojik, mikroyapisal, termal ve manyetik 6zelikleri incelenmistir. Bu calisma
kapsaminda farkl1 yiizey 6zeliklerinde (dokulu ve diiz) ve ylizey sicakliginda (oda sicaklig
ve -5 °C) bakir diskler kullanilarak NdisFe77Bg manyetik alasim tozlar iiretilmistir ve 90-
390 dakika arasinda degisen siirelerde koyucu ortam altinda 6giitiilmiistiir. Diiz disk ile lifsi
ve pulsu tozlar iretilirken dokulu disk kullanilarak kiiresel tozlar iiretilmistir. Oda
sicakliginda ve -5 °C’de diiz disk ile iiretilen ve en diisiik kalinliga sahip (5 pm) pulsu tozlar
icin soguma hizlar1 sirastyla 4,3x10°% ve 5,95x10° K/s olarak hesaplanmistir. Calisma
kapsaminda yapilan SEM, TEM, EDS ve XRD analizlerinde mikroyapinin NdzFe14B sert
manyetik faz1 ve yumusak manyetik faz olan a-Fe ve Nd’ca zengin fazlarindan olustugu
gorilmistlir. Melt spinning yontemiyle iiretilen pulsu ve kiiresel tozlar i¢in azalan tane
boyutu ile birlikte Curie sicakligi artmis ve maksimum Curie sicakligi (346,32 °C) -5 °C
yiizey sicakligina sahip diiz disk ile tiretilen ve 390 dk koruyucu ortam altinda 6giitiilen
tozlardan elde edilmistir. VSM cihazinda gergeklestirilen 6l¢iimler neticesinde en yiliksek
koersivite degeri 4,375 kOe bulunmus, bu 6l¢iim sogutulmus diiz disk kullanilarak tiretilen

ve 390 dk ogiitiilen tozlardan alinmistir.

Anahtar Kelimeler: NdisFe77Bs manyetik alasim, Melt spinning, Yiizey etken maddeli
ogutme
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Master Thesis
SUMMARY

PRODUCTION OF Nd-Fe-B PERMANENT MAGNET WITH MELT SNINNING
METHOD AND INVESTIGATION OF THEIR STRACTURAL AND MAGNETIC
PROPERTIES

Kiirsat ICIN

Karadeniz Technical University
The Graduate School of Natural and Applies Sciences
Metallurgy and Materials Engineering Program
Supervisor: Prof. Dr. Sultan OZTURK
2016, 161 Pages

In this study, NdisFe77Bg hard magnetic alloy powders were produced with melt
spinning method and the produced powders were milled with high energy ball milling
method under vacuum atmosphere with addition of surface reactant material. The
morphologic, microstructural, thermal and magnetic properties of produced powders were
investigated. The NdisFe77Bg magnetic alloy powders were produced by the copper wheel
having different surface properties (smooth and texture) and surface temperatures (20 °C
and -5 °C) and the produced powders were milled with various milling times ranging from
90 to 390 minutes. The shapes of produced powders changed with wheel properties. Fiber
and flaky shaped powders were produced with smooth surface wheel and spherical shaped
powders were produced with the surface textured wheel. The cooling rates of produced
powders changed with powder size and with wheel surface temperature. The cooling rate of
5 um thick flaky shaped powders produced with smooth surface wheel at room temperature
and -5 °C surface temperatures were calculated as 4,3x10° and 5,95x10° K/s, respectively.
The microstructure of produced powders consisted with different phases such as Nd2Fe14B
hard magnetic phase, soft magnetic a-Fe phase and Nd-rich phase. The Curie temperatures
and coercivities of produced powders significantly changed with high energy ball milling
and the values increased with decreasing powder size. The maximum Curie temperature and
coercivity values were obtained as 346 °C and 4,375 kOe for smooth surface wheel with -5

°C surface temperature and with 390 minutes milling time, respectively.

Key Words: NdisFe7;7Bs hard magnetic alloy, Melt spinning method, Surfactant-

assistant ball milling
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1. GENEL BILGILER
1.1. Giris

Bilim ve teknolojinin hizla gelistii giiniimiiz diinyasinda kiiresel captaki yaris,
malzeme bilimi alaninda yeni {iretim teknolojilerinin dolayisiyla da iistiin 6zellikli
miihendislik malzemelerinin ortaya ¢ikmasina neden olmaktadir. Arastirmacilar ve tiretici
firmalar, bu istekleri karsilamak icin iki farkli yonde aragtirmalarini siirdiirmektedir.
Bunlardan birincisi, uzun ve zahmetli bir arastirma ve gelistirme siirecini bilinyesinde
barindiran ve geleneksel malzemelerin yerine kullanilacak olan yeni malzemelerin
tiretilmesi ve Ozelliklerinin gelistirilmesidir. Bu yontem, hem zaman aldigindan hem de
maliyetli oldugundan her zaman tercih edilmez. Ikinci yontem ise, halen kullanilmakta olan
malzemelerin  mevcut G6zelliklerinin ~ gelistirilmesini  kapsamaktadir. Firmalar ve
arastirmacilar tarafindan yapilan ¢aligmalarla geleneksel olarak kullanilan pek cok malzeme
yeni tekniklerden ve siireclerden gegirilerek mevcut 6zellikleri ve performanslar
gelistirilebilmektedir. Manyetik malzemeler ¢ok eski zamanlardan beri kullanilmakta olan
ve Ozellikleri zaman igerisinde siirekli olarak gelistirilen malzeme grubunu
olusturmaktadirlar. Bu kapsamda, manyetik malzemelerle ilgili yeni liretim metotlarinin
uygulanmasi, 6zelliklerinin karakterizasyonu islemleri ve bu malzemelerin yeni mithendislik
uygulamalarinda kullanilmas1 ¢aligmalar1 devam etmektedir.

Manyetizma genel olarak, malzemelerin birbiri iizerinde uyguladiklar itme ve ¢ekme
kuvvetleri sonucu ortaya ¢ikan fiziksel bir 6zelliktir. Manyetiklesme veya miknatislanma
olayi olarak agiklanan manyetizma, binlerce yi1ldan beri bilinmektedir. Manyetizma alaninda
eski caglardan giiniimiize kadar olan gelismeler Tablo 1.1°de gosterilmistir. Manyetizmada
modern anlayis William Gilbert’in 1600 yilinda yayinladigr “De Magnet, Magneticisque
Corporibus et de Magno Magnete Tellure” eseriyle baslamistir. William Gilbert
deneylerinde, diinyanin kendisinin biiyiik bir miknatis oldugu ve bunun sonucu olarak
pusulanin kuzeyi gosterdigini tespit etmistir. 1819 yilinda Oerstead, akis tasiyan telin pusula
ignesini saptirdigini kesfederek elektrik ve manyetizma arasindaki baglantiyr kurmustur.
1825 yilina ise Sturgeon tarafindan ilk elektromiknats iiretilmistir. Ik manyetik malzeme
olarak kesfedilen demir i¢in ilk histerezis dongiisi Warburg tarafindan 1880°de ortaya

konmustur. Manyetik 6zellik géstermeyen elementler ile ilgili olarak paramanyetizma ve



diamanyetizma teorileri Langevin tarafindan 1895 yilinda ongoriilmiistiir. 1906 yilinda
Pierre Ernst Weiss ferromanyetizma teorisini gelistirmigtir. Weiss’in bu teorisi, kalici
miknatis 6zelligi tasiyan belirli malzemeler i¢in temel mekanizmadir. Elektronlarin kendi
eksenleri ve ¢ekirdek etrafinda donmeleri ve bunlarin arasindaki degisen etkilesimleri igeren
manyetizma fizigi ise, 1920’lerde gelistirilmistir. Manyetizma ile ilgili bu gelismeler
yasanirken, manyetik malzemelerle ilgili caligmalar devam etmis ve bugiin farkl
Ozelliklerde pek ¢ok manyetik malzeme kullanima sunulmustur. Bu malzemeler arasinda;
manyetik KS ¢eligi, KM ¢eligi, ferritler, aliminyum, nikel ve kobalt elementlerinin bir araya
gelmesiyle olusan Alnico miknatislar, Sm-Co ve NdFeB esasli nadir toprak elementlerini

iceren miknatislar sayilabilir [1-4].

Tablo 1.1. Manyetizmanin geligimi [3].

Donemler Tarltl Bilimciler Buluslar Malzeme Uygulama
Aralig1 Alani
Shen Kua |; .. : Demir ve
Eski ¢ag B Petrus Indukle_n y miknatis Pusula
1500 . manyetizma
Peregrinus tast
Gilbegy Demir ve
Erk - 1500- | Descartes | Diinyanin knat At nali
rien qag 1820 | D.Bernoul | manyetik alani ?;;1 " miknatislar
li
Oers'Eed, Elektromanyetik 'Motor,"
1820- | AMPEIC, |4 fiiksiyon jenerator,
Elektromanyetik 1900 Faraday, Maxwell Celikler te_lgraf,
Maxwell, . bilgi
denklemleri
Hertz depolama
Weiss,
Bohr, . .
Manyetizmanin 1900- | Heisenber ]S)plpi fliriketl, Alniko
kavranmasi 1935 | g, Pauli, cgly-tokus
. enerjisi
Dirac,
Landau
1935- Bolch, Mikrodalgalar, Radar,
Yiiksek frekans 1960 Pound, EPR, FMR, Ferritler televizyon,
Purcell NMR MRI
Uvaulamalar 1960- i Yeni manyetik Nd-Fe-B ve | Elektronik
¥ 1995 malzemeler Sm-Co esyalar
Yiiksek
k kapasiteli
Elektron . Co apa
hareketleri 1995- - Ince filmler tabakali bilgi
malzemeler | depolama,
MRAM




Miihendislik uygulamalarinda kullanilan manyetik malzemeler, koersivite degerlerine
(Hc) gore sert (kalici) ve yumusak olmak {izere iki ana grupta siniflandirilmaktadir.
Koersivite degeri 1 kAm™’ in altinda olan manyetik malzemeler yumusak manyetik
malzeme olarak nitelendirilirken, bu degerin iizerinde koersiviteye sahip olanlar sert
manyetik malzeme olarak tanimlanmaktadir. Yumusak manyetik malzemeler diistik
manyetik alan kuvvetine sahip olmakla birlikte malzeme {izerine uygulanan manyetik alan
kaldirildiginda disiik artik miknatisliga sahiptirler. Bu tiir malzemelerin koersiviteleri
yaklasik olarak 0,16 Am™ (0,002 Oe) — 400 Am™ (5 Oe) degerleri arasinda degismektedir.
Ornegin; diisiik koersivite degerine sahip nikel alasimlarindan biri olan Ni — Fe (Permalloy
veya Mumetal) alasiminin koersivite degeri yaklasik olarak 0,4 Am™dir [5]. Diisiik
koersivite degerine sahip bu malzemelerin tercih edilmesinin temel sebebi, elektrik akimi
altinda yiiksek manyetik aki yogunluguna sahip olmalaridir. Bu nedenle, elektrik enerjisi
tiretimi ve iletiminde, radyo sinyallerinin algilanmasinda, mikrodalgalarin kullanildigi
uygulamalarda, elektromagnetlerin  {iretiminde yumusak manyetik malzemeler
kullanilmaktadir [6,7]. Kalic1 veya sert olarak tanimlanan manyetik malzemeler (Hc > 10
kAm) ise, elektrik alan uygulandiktan sonra yiiksek kalint miknatislik degeri gosterirler.
Birgok alanda kullanilan bu miknatislarin koersiviteleri 10 kAm™ (125 Oe) — 1 MAmM™ (12
kOe) arasinda degismektedir [5]. 1960’11 yillardan giiniimiize kadar uzanan ve yiiksek
manyetik 6zelliklere sahip miknatislarin iiretimi 6zellikle Dogu Asya iilkeleri basta olmak
lizere diger tiim iilkelerde hiz kazanmustir. Uretim yontemlerinin ve alasim bilesenlerinin
gelistirilmesi, kaplamalarin ve mekanik 6zelliklerinin iyilestirilmesi ve tiim bunlarla birlikte
manyetik 6zelliklerinin uzun siire korunabilmesi amaciyla arastirmalar yapilmakta ve bu
caligmalar gliniimiizde de devam etmektedir.

Son yillarda, sert miknatislar, uygulamalarda sagladiklari yiiksek manyetik aki
yogunlugundan dolayi, giinliik yasamimizda kullandigimiz elektronik esyalarda, saglik
alaninda, otomotiv endiistrisinde ve daha bir¢ok alanda ihtiya¢ duyulan malzemeler sinifina
girmektedir. Bu miknatislar sahip olduklar1 yiiksek performans 6zelliginin yaninda, diigiik
maliyetli ve uzun kullanim 6mriine sahip olduklarindan, yiiksek giice sahip elektrikli motor
ve jeneratdr uygulamalarinin kullanildigi yenilenebilir enerji sistemlerinde enerji
doniistimlerini gerceklestirmek amaciyla kullanilirlar. Sert miknatislarin uygulamalardaki

fonksiyonu asagidaki gibi siralanabilir [8].



Elektrik enerjisini mekanik enerjiye doniistirmek (motorlar, roleler,
hoparlorler ve mikro elektro-mekanik sistemler (MEMS) vb.).

Mekanik enerjiyi elektrik enerjisine doniistirmek (jeneratorler ve
alternatorler).

Manyetik itme ve ¢ekme kuvvetlerini mekanik ise ¢evirmek (separatorler,
baglant1 elemanlari, tork siirticiileri).

Elektrik yiiklerinin, plazmalarin, iyon ve elektron demetlerini yonlendirmek
(katot 15111 tiipleri, klistron, magnetronlar, elektron hizlandirici cihazlar).

Bilgi depolama (hard disk stiriiciileri) ve bilgi toplamak (sensorler)

Modern yasamda kullanilan sert miknatislarin kullanim alani ve onemi giderek

artmaktadir. Ozellikle nadir toprak elementi igeren sert miknatislar sahip olduklar yiiksek

kalici manyetizasyon ve zorlayici alan degerlerinden dolayr c¢ok kiiciik boyutlarda

kullanilabilme avantajina sahiptir. Sekil 1.1’ de sert miknatislarin yillara gore manyetik

ozelliklerindeki artis ve boyutsal olarak karsilastirilmasi verilmektedir [9,10].
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Sekil 1.1. Sert miknatislarin manyetik 6zelliklerinin boyutlarina gore

karsilastirilmasi [10].

Nadir toprak elementleri ve geg¢is metalleri elementlerinin (REE-TE) bilesiminden

olusan, yeni ve Ustiin 6zelliklere sahip sert miknatislarin gelistirilebilmesi i¢in manyetik

malzemelerin fiziksel 6zelliklerinin tam anlamiyla anlasilmasi gerekmektedir. Bu tiirden

miknatislar1 gelistirmek amaciyla yapilan aragtirmalar, Curie sicakligi, manyetik doygunluk,



manyetik gecirgenlik ve manyetik anizotropi iizerinde odaklanmistir. Farkli yontemler
kullanilarak iiretilen miknatislarin bu manyetik 6zellikleri, koersivite, kalici manyetiklik
(Br) ve maksimum enerji Urini  ((BH)mak) gibi 0Ozellikler tanimlanarak
degerlendirilmektedir. Manyetik malzemeler ile ilgili bu temel 6zellikler kristal yapiya,
kimyasal bilesime ve liretim yontemine gore farklilik gosterir [11].

Nadir toprak elementi iceren SmCos miknatislar ilk olarak 1960’11 yillarin sonu ile
1970’1i yillarin basinda gelistirilmistir. Sinterlenmis SmCos miknatislar yiiksek kristal
anizotropisi gosterdiklerinden yiiksek koersivite degerine sahiptirler. SmCos miknatislar,
oda sicakliginda, 18-20 MGOe arasinda degisen maksimum enerji iiriiniine sahiptirler [12].
Bu miknatislarin iirettikleri enerji degeri diisiik olmasina karsin yiiksek Curie sicakligina
sahip olmalarindan dolay1 ucak ve uzay teknolojisinde yaygin olarak kullanilmaktadir. Son
yillarda yapilan gelistirme g¢aligmalart sonucunda bu sicaklik degeri 550 °C’ye kadar
yikseltilmigtir [13,14].

SmCos miknatislarin yaygin olarak kullanildigi 1970’li yillarda, bu miknatislar i¢in en
onemli dezavantaj Sm ve Co elementlerinin yiliksek maliyetleri olmustur. Bu nedenle 1980’11
yillarin baslarinda arastirmalar demir esaslt manyetik malzemelerin gelistirilmesi tizerinde
yogunlagmistir [2]. Yapilan ¢alismalar sonucunda, nadir toprak elementlerinden biri olan
Nd igeren NdFeB esasl miknatislar ilk olarak 1984 yilinda Sagawa ve arkadaslar tarafindan
tiretilmistir [15]. Sagawa ve arkadaslar1 yapmis olduklari ¢alismada, NdFeB miknatislarin
koersivite degerini 1512 kAm™ ve birim hacim bagia iirettikleri enerji miktarini yaklasik
olarak 400 kJm™ olarak belirtmislerdir. Bu miknatislarin uygulamada sagladiklar1 yiiksek
manyetik Ozelliklerinden dolayr SmCo miknatislarin yerine kullanilmaya baslanmistir
[2,15,16]. NdFeB esasli miknatislarin her ne kadar manyetik 6zellikleri yiiksek olsa da
kullanimlarint kisitlayan bazi faktorler mevcuttur. Bu faktorlerin basinda c¢alisma
sicakliklarmin nispeten diisiik olmasi gelmektedir. Kalict miknatislifin (ferromanyetik
Ozellik) kayboldugu (paramanyetik Ozellik) sicaklik olan Curie sicakhiginin diistik
olmasindan dolay1r bu miknatislar ytliksek sicaklik uygulamalarinda tercih edilmezler. Sekil

1.2°de endiistriyel olarak kullanilan miknatislarin ¢alisma sicakliklart verilmistir.
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Sekil 1.2. Endistriyel olarak kullamilan miknatislarin  ¢alisma
sicakliklarinin karsilagtiriimasi [10].

Son 20 yilda NdFeB esasli miknatislarin manyetik 6zellikleri ve termal kararliliklar
ile ilgili nemli gelismeler olmus ve bu gelismeler, NdFeB esasli miknatislarin kullanimini
artirmigtir. 2012 yilinda ARNOLD Magnetic Technologies firmasinin NdFeB esash
miknatislarin yillik tiretim miktar1 tizerinde yaptig1 arastirma sonucunda, 60.000 tonluk bir
tiretimin yapildig1 [17] ve bu iiretiminin yaklasik olarak %70’inin Cin’de, %20’lik bir
kismimin Japonya’da ve geriye kalan %10’unun Avrupa iilkeleri tarafindan yapildigim
ortaya koymustur. Yapilan ayni arastirmada, bu miknatislarin iiretiminin her yil periyodik
olarak artacag ve iiretilen miknatis miktarmin 2020 yilinda yaklasik olarak 150.000 ton
civarinda olacagini ifade etmislerdir [18]. NdFeB miknatislarin iiretimindeki bu biiyiik artis
bilgisayar teknolojisinin gelismesine baglanmakla birlikte, gelecekte elektrikli arag
motorlarinin  gelistirilmesiyle  kullanomin daha da artacagi ve yayginlasacagi
diistintilmektedir [19].

Gilintimiizde geleneksel motorlar, maglev trenler, hibrit motora sahip elektrikli araglar
NdFeB esasli sert miknatislarin kullanildigir alanlarin en basinda gelmektedir. NASA
tarafindan gelistirilen uydular i¢in enerji depolama projesinde, radyal ve eksenel rulmanlarda
bu miknatislar kullanilmaktadir. Tablo 1.2°de NdFeB esaslhi sert miknatislarin kullanilma

alanlar1 6zet olarak verilmistir [19]. Giines enerjisiyle %97,5 verim saglayarak c¢alisan yaris



otomobillerinde sinterlenmis NdFeB kalici miknatislar kullanilmaktadir [20]. NdFeB
miknatislarin en O6nemli kullanim alanlarindan biri olan hibrit elektrikli araclar ve
jeneratorler daha az yakit maliyeti (%10) ve daha az hava kirliligine sebep olmaktadir. Bu
tir uygulamalarda igten yanmali motor, yiikksek enerji tiriiniine (BH)max) sahip olan sert
miknatish jeneratorle baglantilidir ve ayn1 zamanda calistirict motor gorevini yapmaktadir.
Buna bagli olarak, giiniimiizde hem petrol fiyatlarinin yiiksek olmasi hem de temiz enerjiye
olan ihtiyacin giin gegtikge artmasi nedeniyle bu tiir miknatislarin kullaniminin artmasi
beklenmektedir. Ornegin; Toyota Prius ve Nissan Leaf firmalar1 tarafindan iiretilen her bir
hibrit motor i¢in 2 kg’dan fazla NdFeB esasli miknatis kullanirken, BMW nin {iirettigi i3
serisi elektrikli aracglarda yaklasik olarak 1 kg NdFeB esasli miknatislar kullanilmaktadir
[21,22]. Diger taraftan, yine NdFeB sert miknatis i¢eren elektrikli scooterlar, elektrikli
bisiklet ve elektrikli motosikletler, Cin’de yaygin olarak tiretilmektedir. Cin’de yilda 25-30
milyon adet civarinda iiretilen NdFeB sert miknatisl elektrik motoru ile ¢alisan iki tekerlekli

arag kiiresel ihtiyacin %9011 karsilamaktadir [23].

Tablo 1.2. NdFeB esasli sert miknatislarin kullanim alanlari [12,19].
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Firgasiz DC motorlar
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Alternatif motorlar

DVD oynaticilar

Cep telefonlar1

Elektronik araglar Mikrofonlar
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Elektrikli motorlar

Endiistriyel Uygulamalar | Servo motorlar

Jeneratorler
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Implantlar

Medikal Uygulamalar




NdFeB esasli miknatislarin ticari olarak iiretiminde iki farkli yontem mevcuttur.
Birinci yontem geleneksel toz metalurjisi [15] islemlerini igerirken; ikinci yontem ise hizli
katilagtirma tekniklerinden biri olan melt spinning (metal eriyik dondiirme) {iiretim
yontemidir [24-27] . Bu iki yontemden farkli olarak mekanik alasimlama yontemi de bu tiir
miknatislarin {iretiminde kullanilmaktadir ancak siirekli bir iiretim yapmak s6z konusu
olmadigindan ticari olarak kullanilmamaktadir [26]. Toz metalurjisi yonteminde, farkli
teknikler kullanilarak hazirlanan tozlar manyetik alan altinda presleme islemiyle
sekillendirilir ve daha sonra tozlarmin birbirine baglanmasini saglayan sinterleme islemine
tabi tutulurlar. Sinterleme sonrasinda parcalara, yiiksek manyetik Ozelliklere sahip
olmalarini saglayacak uygun mikro yapinin elde edilmesi amaciyla 1s1l islem uygulanir. Bu
islemlerin ardindan manyetik yiikleme islemi yapilarak miknatis elde edilir [28]. Geleneksel
toz metalurjisi ile tretilen mikrokristalli NdFeB esasli sert smiknatislarin BH(maks) degeri
160-400 kJm arasinda degismektedir [29].

NdFeB kalict miknatislarin diger bir iiretim yontemi melt spinning islemidir. Melt
spinning, serit olarak isimlendirilen ince bant formundaki metalik cam alagimlar1 veya amorf
metal tiretmek i¢in kullanilan bir iiretim yontemdir. Bu yontem, Duwez ve arkadaslari
[30,31] tarafindan 1960 yilinda gelistirilmistir ve son elli yildir ¢ok sayida ikili, ti¢lii ve ¢oklu
amorf ve metalik cam alagimlar1 sentezlenip tretilmistir [32]. Melt spinning yontemi,
indiiksiyon 1s1tma sistemiyle bir potada eriyik haline getirilmis siv1 bir alagimin, potanin dip
kismindaki nozul aracilifiyla termal iletkenligi yliksek bir metal disk {izerine basin¢h gaz
yardimuiyla belirli bir basingla piiskiirtiilmesi sonucu, damlacik veya toz sekline donligmesine
izin verilmeden, serit seklinde tretilmesidir [31,33,34]. Melt spinning yontemiyle tiretilen
seritlerin hizli katilagsmalarindan dolay1 alasimin ¢oziintirlik smir1 artar, geleneksel
yontemlerle iiretilmis alagimlara gore daha homojen ve daha ince mikro yapi elde edilir [35—
37]. NdFeB esasli sert manyetik malzemelerin O6zellikleri i¢yapiya oldukg¢a duyarli
oldugundan, bu tiir miknatislarin tretiminde daha g¢ok melt spinning teknigi tercih
edilmektedir [38,39]. Bu yontemin ana degiskenlerinden disk hizi, piiskiirtme basinci, nozul
ile disk arasindaki mesafe vb. gibi parametrelerin kontrol edilmesiyle alasim mikro yapisi
lizerinde ayarlamalar yapilabilmektedir [40]. Marashi ve arkadaglar1 [41] yaptiklar
calismada NdFeB miknatislarin manyetik 6zelliklerinin (maksimum enerji Uriinii, artik
miknatislanma ve koersivite) disk hizina bagli olarak degistigini ortaya koymuslardir. Bu
yontem kullanilarak iiretilen gevrek ve kisa formlu NdFeB alasim seritleri kalinliklari

yaklasik olarak 25 — 50 um arasinda degismektedir. Manaf ve arkadaslari [42], 1 atm basing



altinda trettikleri NdioFessBs alasim seritlerinin mikro yap1 tane boyutunun 30-100 nm
arasinda degistigini belirtmislerdir. Wecker ve Schutz [43], tiretmis olduklar1 NisFe77Bs
alasim seritlerinin tane boyutunun 20-500 nm arasinda oldugunu, serit kalinlig1 boyunca da
tane boyutunun degistigini ifade etmislerdir.

NdFeB esasli sert miknatislarin  iiretiminde melt spinning metodunun
kullanilmasindaki temel amag, nanokristalli veya amorf bir i¢yap1 olusturmak, yumusak
manyetik 6zelliklere sahip ikinci fazlarin (Nd’ca zengin faz, a-Fe fazi) miktarini azaltarak,
sert manyetik 6zelliklere sahip fazin (Nd2Fe14B) i¢yapida olusmasini saglamaktir [33,44].
Bu miknatislarin yiiksek manyetik 6zellikleri biiyiik olgiide katilasma sirasinda olusan
manyetik bakimdan sert faza (Nd2Fe1sB) dayandigindan, katilasma prosesinin anlasilmast
biiylik 6nem arz etmektedir. Nd-Fe-B {iglii faz diyagramina gore, sert manyetik Nd2Fe14B
fazi, siv1 faz ile katt a demirin peritektik reaksiyonu sonucu olusur (siv1 faz + a-Fe —
Nd2Fe14B fazi). Olusan sert manyetik Nd2Fe14B fazi, hizli katilasmadan dolay a-Fe etrafini
sarar ve donlisiimiin tam olarak gerc¢eklesmesini engeller. Bunun sonucu olarak, iiretilen
NdFeB esash seritlerin mikro yapilarinda her zaman belli bir miktar yumusak manyetik
ozelliklere sahip a-Fe fazi bulunmaktadir ve bu durum manyetik 6zelliklerde azalma
meydana getirir. Literatiirde belirtildigine gore, hizli katilastirma ile birlikte yeterli
miktarda alt soguma (asir1 soguma) saglayan melt spinning teknigi ile Nd-Fe-B esaslt
miknatislarin iiretiminde peritektik doniisiim tam olarak ger¢ceklesmekte ve yap1 igerisinde
a-Fe olusumu engellenmektedir [39,45,46].

Nd-Fe-B esasli manyetik malzemelerde Nd2Fe14B sert faz ile bu fazin etrafini saran ve
paramanyetik Ozelliklere sahip Nd’ca zengin fazin yapist bu malzemelerin manyetik
Ozelliklerini etkileyen diger bir konudur. [47]. Sinterleme islemi sirasinda bu iki faz
arasindaki etkilesim miknatisin Ozellerini etkiler. Bu islem esnasinda sivi haldeki Nd’ca
zengin faz, Nd2Fe1sB fazini olusturulan tanelerin birbirinden ayrilmasina neden olur. Bu
durum demanyetizasyon islemi sirasinda her bir tane igerisindeki domenlerin ters yondeki
donme hareketinin engellenmesini ve kalici magnetikligin (By) yiikselmesini saglar [48]. Ote
yandan, sinterlenmis NdFeB esasli sert miknatislar icin igyapidaki ortalama tane boyutu
koersiviteyi artiran dnemli bir 6zelliktir. Kiigiilen tane boyutu daha fazla tane sinir1 anlamina
gelmektedir. Tane smirlar1 demagnetizasyon islemi sirasinda domenlerin geri doniisiine
engel olarak koersivite degerini yiikseltmektedirler [49].

Melt spinning yontemiyle iiretilen Nd-Fe-B esasli seritler presleme oncesi 0gilitme

islemine tabi tutularak boyutlar kiigiiltiiliir. En uygun toz boyutunun 2,5-5 pm arasinda
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oldugu yapilan aragtirmalarda belirtilmistir [16,50-52]. NdFeB esasli seritlerin optimum
boyuta indirilmesinde kullanilan en yaygin yontem yiiksek enerjili bilyeli 6giitme islemidir.
Mekanik 6giitme yontemiyle toz iiretimi 1970’li yillarda endiistriyel uygulamalar icin
gelistirilmis olup, toz boyutu kii¢iilme, yeni alasimlar ve faz karisimlarinin iiretimi gibi farkli
islemler, bu teknik sayesinde basariyla gergeklestirilmektedir. NdFeB esasli miknatis
tiretiminde, boyut kiigiiltme islemlerinde bu yontemin tercih edilmesinin nedeni, yontemin
basit olmasi, ucuz ve toz boyutu kii¢iilme islemlerinde oldukca etkili bir yontem olmasidir
[53,54]. Boyut kiigiilme amaciyla kullanilan bilyeli 6giitme islemi yiiksek miktarlarda
iretime izin vermesinin yan1 sira, bu yontem kullanilarak yiiksek saflikta mikro veya nano
boyuta kadar toz boyutu kiiciiltiilebilmektedir. Mekanik 6giitme isleminin sagladigi bu
avantajlarin yaninda, toz boyutunun homojen olmamasi, 6giitme islemi sonrasi toz seklinin
diizensiz forma doniismesi ve topaklanma gibi dezavantajlara sahiptir. Tim bu
dezavantajlarin yaninda, mekanik 6giitme isleminin en biiyiik sinirlamasi, 6giitme sirasinda
koruyucu bir atmosfer olusturulamadigindan, islem sirasinda tozlarin oksitlenmesi sz
konusudur [55]. Nd-Fe-B esasli miknatislar, Nd elementinin oksijene karsi afinitesinin
yiiksek olmasindan dolayr oksitlenme egilimi oldukga yiiksektir [56]. Bu nedenle, 6giitme
islemi sirasinda koruyucu atmosfer olusturarak veya koruyucu farkli bilesenleri bir arada
kullanarak tozlarin oksitlenmesi engellenmektedir. Manyetik tozlarin hazirlanmasinda
kullanilan ve oldukga yeni bir yontem olan yiizey etkin madde kullanilarak yapilan yiiksek
enerjili bilyeli 6glitme islemiyle nano boyutta be birim hacim basma daha yiiksek enerji
tireten miknatislar gelistirilebilmektedir [57—60].

NdFeB miknatislarin 6gilitme isleminde, koruyucu atmosfer olusturmak amaciyla
genellikle yiizey aktif madde ve bu maddenin ¢oziiciileri kullanilmaktadir. Bu amacla,
organik sivilar kullanilarak yapilan 6giitme isleminde 30 nm altinda ortalama toz boyutuna
sahip manyetik tozlar dgiitiilebilmektedir [55]. Ogiitme islemi sirasinda kullamlan yiizey
etkin madde, yapinin kimyasal olarak kararli kalmasini saglamanin yaninda ayni zamanda,
cok kiiciik alanlarda yerel olarak ortaya ¢ikan plastik deformasyonu ve 1sinin olusmasini
engellemektedir. NdFeB manyetik tozlarinin veya seritlerin 6giitme islemlerinde genellikle
yiizey etkin madde olarak oleik asit veya oleil amin kullanilmaktadir. Bu organik
bilesiklerin, 6giitme islemi sirasinda ¢oziinmesini saglamak i¢in hekzan ve heptan gibi
organik ¢oziiciiler kullanilmaktadir [59].

Bu tez galismasi kapsaminda, igerisinde agirlikga % 66 Fe, %33 Nd ve %1 B bulunan

NdisFe77Bg manyetik ingot alasimi kullanilarak melt spinning yontemiyle serit iiretimi,



11

tiretilen seritlerin boyut kiigiiltme amaciyla bilyeli 6giitme islemiyle 6giitiilmesi, presleme
ve kontrollii atmosferde sinterleme islemleri gergeklestirilmistir. Uretilen tozlarm ve
sinterlenen parcalarin manyetik 6zellikleri incelenmistir. Melt spinning yontemi kullanilarak
yapilan iiretimler, yiiksek vakum altinda (107" mbar) gergeklestirilmis, kullanilan alasimin
gevrek yapida olmasindan dolay: serit yerine kiiresel, cubuksu, elyafsi, yapraksi ve pulsu
sekillerde kaba boyutlu tozlar iiretilmistir. Uretilen tozlarin soguma hizlarin1 artirmak
amaciyla literatiirde olmayan bazi teknikler gelistirilerek ilk defa olarak bu c¢alismada
uygulanmistir. Bu kapsamda, kullanilan bakir disk ilave bir aparatla sogutularak diskin
sicakligr -5 °C’ye disiiriilmiistiir. Diger taraftan, yiizeyi piiriizsiiz disk ile kaba boyutlu
pulsu, elyafsi ve yapraksi sekillerde tozlar yerine daha ince boyutlu toz liretmek amaciyla
diskin yiizey profili degistirilmis, disk yiizeyine belli profilde disler agilmistir. Oda
sicakliginda ve -5 °C sartlarinda disk kullanilarak yapilan iiretimlerin mikro yapiya olan
etkisi arastirilmis ve igyapida olusan fazlar belirlenmistir. Elde edilen mikro yap1 tane
boyutundan tozlarin soguma hizlar1 hesaplanmustir. Uretim sartlarinin degismesine bagl
olarak malzemenin degisen termal ve manyetik 6zellikleri incelenmistir. Miknatis tiretiminin
ikinci agsamasi olan 6giitme isleminde, toz ve seritler vakum atmosferi altinda yiizey aktif
malzeme olan oleik asit kullanilarak farkli 6gilitme zamanlarinda 6giitiilmiis, her bir 6glitme
zamant i¢in ortalama toz boyutu belirlenerek gerekli faz, termal ve manyetik 6zelliklerdeki

degisim karakterize edilmistir.
1.2. Manyetizma

Elektronlarin kendi eksenleri etrafinda donmesi ve atom ¢ekirdegi etrafinda yoriinge
hareketi yapmalari sonucu manyetik moment olusmaktadir. Miknatis malzemesinin sahip
oldugu toplam dipol (¢ift kutup) momentlerinin vektorel toplami manyetizasyonu, diger bir
ifadeyle manyetiklesme kabiliyetini belirlemektedir. Buna bagli olarak, bir malzemenin
manyetizasyon derecesi, elektronlarin sahip oldugu manyetik momentlerin olusturdugu
dipollerin birbirleriyle olan etkilesimine baghdir. Diger taraftan, bir manyetik malzeme
tarafindan olusturulan manyetik alan (H), genellikle manyetik alan siddeti olarak tanimlanir
ve birimi Oersted’dir.

Miknatislig1 giderilmis bir manyetik karakterli malzeme etrafindan bir sarmal (bobin)
yardimiyla akim gegirdiginde, sarmal disinda olusan manyetik alan ve tekrar

manyetizasyona ugramis malzemenin olusturdugu manyetik alanlarin toplami, manyetik aki
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yogunlugu olarak ifade edilmektedir ve B harfi ile gosterilmektedir. Malzeme tizerinde birim
hacimde olusan manyetik moment, bir baska ifade ile miknatislanma siddeti, manyetizasyon
(M) olarak tanimlanmaktadir. Disardan uygulanan manyetik alan etkisi ile malzemenin
manyetik aki yogunlugunda meydana gelen artis ise, manyetik alinganlik olarak
adlandirilmakta ve y simgesiyle ifade edilmektedir. Manyetik hassasiyet olarak da bilinen
bu 6zellik, manyetik malzemelerin siniflandirilmasi kullanilan en énemli tanimlamalardan
biridir [61,62].

Manyetik biiyiiklikleri agiklamak iizere genel olarak iki farkli birim sistemi
kullanilmaktadir. Bunlardan birincisi CGS (santimetre, gram, saniye), ikincisi ise

uluslararasi birim sistemi olan SI birim sistemidir. Tablo 1.3’de manyetizmada kullanilan

semboller ile CGS ve SI birim sistemleri arsindaki doniisiim katsayilari verilmistir [63].

Tablo 1.3. Manyetik niceliklerin sembolleri ve birimleri [5,63].

Nicelik Sembol CGS Doniisiim SI
Katsayisi
Manyetik aki 4 Tesla (T),
yogunlugu E Gauss (G) 10 Wh/m?
Maxwell Weber (Wb),
Manyetik aki ¢ (M), G.cm? 108 volt.saniye
s (V.5)
Manyetik alan H Oersted (Oe) 10%/4n A/m
siddeti
Miknatislanma M emu/cm? 10°3 Alm
(Hacim)
Miknatislanma 7
(Kiitle) M emu/g 41.10 Whb.m/kg
Manyetik Moment m emu, erg/G 107 Am? )T
Manyetik dipol J emu, erg/G 4710710 Wb.m
momenti
Alinganlik (Hacim) X boyutsuz 4n boyutsuz
; 47.10°, MZ3/mol,
Alinganlik (Kiitle) Xp cm®/g, emu/g ( 477:)2.10_13 H. m2/mol
Gegirgenlik u boyutsuz 4107 H/m, Wb/(A.m)
Maksimum enerji (BH)mats. | MGOe 7,958 kJ.m?
uretimi

1.3. Manyetik Moment

Malzemenin makro Ol¢ekteki manyetik Ozellikleri, her bir elektronun hareketiyle

iliskili olan manyetik momentlerin yap1 igerisindeki durumlarina gore degisir. Bir atomda,
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cekirdek etrafinda ve kendi ekseni etrafinda donen her bir elektron iki manyetik momente
sahiptir. Birincisi elektronun cekirdek etrafinda yapmis oldugu yoriinge hareketinden,
ikincisi ise kendi ekseni etrafinda donme hareketinden olusmaktadir. Cekirdek etrafinda
donmesi sirasinda, yiiklii haldeki elektron ¢ok kiigiik bir manyetik moment tiretir. Asagida
Sekil 1.3°te sematik olarak gosterildigi gibi, elektronun kendi ekseni etrafinda donmesiyle
bir manyetik moment olusur. Olusan bu manyetik moment spin momenti olarak adlandirilir
ve momentin yonii yukar1 veya asag1 yonde olabilir (Sekil 1.4). Elektronlar tizerinde olusan
yoriingesel ve spin momentleri, atomda bulunan her bir elektronun bir miknatis gibi
davranmasina neden olur [64-66].

Malzeme igerisindeki her bir atomda elektron ¢iftlerinin olusturduklar1 yoriingesel ve
spin momentleri, elektron c¢iftlerinin zit yonde doénmelerinden dolay1 birbirlerini yok
edebilirler. Ornegin, bir elektronun yukari yondeki spin momenti, bir baska elektronun asag
yondeki spin momentini yok edebilir. Bu durumda bir atom i¢in net manyetik moment,
elektronlarin yoriingesel ve spin momentlerinin birbirini yok etmesi sonrasinda olusan
manyetik momentlerin toplamina esit olur [64].

Manyetik Manyetik
Moment Moment

‘[ Elektron
/? Elektron <

Sekil 1.3. Yoriingesel ve spin momentlerinin sematik gosterimi [64].

Atom
cekirdegi

Donme
yonii

Atomlarin elektronik yapilari ve kuantum sayilarina gore, her bir orbitalinde iki
elektron bulunmaktadir ve Pauli prensibine gore bu elektronlar birbirine zit yonde
donmektedirler. Bu nedenle her bir enerji seviyesinde bulunan elektron g¢iftlerinin bir tanesi
yukar1 yonde spin haraketli yaparken diger bunun tersi yoniinde yani asagi yonde spin
hareketi yapar [66]. Ancak, her bir enerji seviyesindeki orbitaller tam dolu olmadigindan

bazi elementler net manyetik momente sahiptir [66].
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Sekil 1.4. Ciftlesmis elektronlar {izerinde olugsan manyetik
momentler [64].

Periyodik tabloda bulunan bazi 3d, 4d ve 5d enerji seviyeleri kismen doldurulmus
gecis metalleri, 4f enerji seviyeleri kismen doldurulmus lantanitler ve 5f enerji seviyeleri
kismen doldurulmus aktinitler paylagilmamis elektronlara sahip oldugundan net manyetik

momente sahiptirler (Tablo 1.4) [61,64,66].

Tablo 1.4. 3d gecis elementlerinin manyetik momentleri [65,66].

Ciftelnmemis 3d
Atom | o | Fekren 30 e e SRS | et
v | 23 |[Aargss*3dt | O O DT 3 2
cr | 24 [[Ardast3d |7 ] [T 010 (011 [1] 5 !
Mo | 25 [[ArJds?3d® ([1] | (1T ) (00 ) (000 (1] 5 ;
Fe 26 [[Ar]4s3d® |[T1] (1T ] (1T ] (0T ] 0] 4 2
Co 27 [[Ar]as?3d [[T]1] (110 (1) (101 1] 3 2
Ni |28 [[AdesBe T O IO OO0 | 2 )
co | 20 |[Ardas'3d| (71 (110 (100 (00 (010 | o 1

1.3. Malzemelerin Manyetik Ozelliklerinin Simiflandiriimas:

Dogada bulunan tiim elementler, sahip olduklar: elektron konfigilirasyonuna ve ortam
sicakligina bagli olarak belli bir manyetik 6zellik sergilerler. Malzemelerin manyetik
ozellikleri, bu malzemelere ait atomlarin elektronlarinin ydriingesel ve spin hareketleri
sonucu olugan manyetik momentlerinin durumuna gore farkli gruplara ayrilmaktadir [67].
Herhangi bir manyetik alan etkisindeki bir malzemenin manyetik davranisi; ferromanyetik,

ferrimanyetik, diamanyetik, paramanyetik ve antiferromanyetik olmak tizere bes farkli
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sekilde olmaktadir [68]. Ferromanyetik malzemeler esas manyetik malzemeleri
olusturmaktadirlar. Manyetik malzemelerin diger bir tiirii de ferrimanyetik malzemelerdir.
Bu manyetik malzeme grubu, bilesik halinde bulunan ve ferrit olarak nitelendirilen oksit
seramikler tarafindan olusturulmaktadir. Diamanyetik ve paramanyetik malzemeler,
manyetik Ozellik gostermeyen malzemeler olarak tanimlanmaktadir. Antiferromanyetik

davranig oda sicakliginda saf halde bulunan elementlerde goriiliir [69].
1.3.1. Diyamanyetizma

Diyamanyetizma, manyetizmanin ¢ok zayif bir tiirli olmakla beraber, malzeme iizerine
disaridan uygulanan manyetik alan tarafindan, elektronlarin sahip olduklari moment
yoniiniin degistirilmesi sonucu ortaya ¢ikar [63]. Uyarilmis manyetik momentin degeri
oldukga diisiiktiir ve uygulanan alana zit yonde olusur (Sekil 1.5). Buna bagli olarak
diyamanyetik malzemelerin bagil gecirgenlik degeri (ur) 1’den kiicliktiir ve manyetik
hassasiyet degeri sifirin altindadir [64]. Diyamanyetik malzemelere 6rnek olarak bakir, altin,

silisyum, giimiis, ¢inko gibi elementler verilebilir.

H

0000 0000
0000 @00 ®
Q000 ©0©6

000 006

Sekil 1.5. Diyamanyetik davranigin sematik olarak gosterimi [64].

1.3.2. Paramanyetizma

Paramanyetik 6zellige sahip atomlarda, elektronlarn sahip olduklart yoriingesel ve
spin momentleri birbirlerini yok etmediklerinden dolay1 kalict bir moment olusur. Ancak,
atomsal diizeydeki momentlerin yonleri gelisi glizel dagildigindan net manyetik moment
degeri yoktur. Bir bagka ifade ile disaridan bir manyetik alan uygulanmadig: siirece,
malzemede manyetik Ozellik goriilmez. Paramanyetik davramig Sekil 1.6°’da verilmistir.
Manyetik alan uygulanmasi durumunda, dipoller donme ve tercihli yonelmeleri sonrasinda

manyetik 06zellik kazanirlar. Malzeme igerisindeki dipoller, uygulanan manyetik alan
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yoniinde tercihli yonlenerek, malzemenin manyetik ozellik gostermesini saglarlar.
Paramanyetik 6zellik gdsteren malzemeler 1’den biiyiik manyetik gecirgenlik, dolayisiyla
pozitif ancak ¢ok kiigiik manyetik hassasiyet degerine sahiptirler [64 68]. Aliiminyum, krom,
molibden, titanyum gibi elementler paramanyetik Ozellikler gosteren elementlere 6rnek

olarak verilebilir.

H

OO0 0660606
OO0 060606
OO0 6606006
000 GOOO

Sekil 1.6. Paramanyetik davranigin sematik olarak gosterimi [64].

1.3.3. Ferromanyetizma

Ferromanyetik malzemeler, eslesmemis elektronlarin sahip oldugu spin momentinin
yonlerinin manyetik alan olmaksizin ayni1 yone yonelmeleri sonucunda, atomik diizeyde
yiiksek manyetik 6zellik sergilerler [68]. Ferromanyetik malzemelerin sahip oldugu net spin
momentinin degeri, atom ¢ekirdegi etrafinda donmesi sonucu olusan yoriingesel momentin
degerinden oldukg¢a yiiksektir. Diger taraftan, ferromanyetik malzemelerde, spinler
arasindaki etkilesimler sonucunda disaridan bir manyetik alan uygulanmaksizin komsu
atomlara ait spin momentlerinin ayn1 yonde yonlenmesi ile net bir spin momenti ortaya ¢ikar.
Bu olay ferromanyetizma olarak tanimlanir (Sekil 1.7). Ferromanyetik malzemeler
endistriyel anlamda kullanilan kalict (sert) miknatislarin temelini olusturmaktadir. Oda
sicakliginda, demir, nikel, kobalt ve ¢ok diisiik sicakliklarda olmak iizere gadolinyum [70]

ferromanyetik 6zellik sergileyen elementlerdir [64,71].
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H

Q000 660606
000 6666
©O000 66066
@000 6066066

Sekil 1.7. Ferromanyetik davranisin sematik gosterimi [64].

1.3.4. Ferrimanyetizma

Ferrimanyetik malzemelerin manyetik 6zellikleri ferromanyetik malzemelerle
benzerlik gostermektedir. Aralarindaki tek fark, net manyetik momenti olusturan manyetik
momentin kaynagidir. Manyetik alan etkisi altinda, ferromanyetik malzemelerin manyetik
momentlerinin hepsi manyetik alan yonii ile aym1 ydne donerken, ferrimanyetik
malzemelerde bazi atom elektronlarinin sahip oldugu momentin yonii, uygulanan manyetik
alan yoniiniin tam tersi yondedir [68,71]. Ferrimanyetik malzemeler, ferromanyetik 6zellik
gosteren malzemelerde oldugu gibi Curie sicakligmin iizerindeki sicaklik degerlerinde
paramanyetik ozellikler sergilerler. Ferrimanyetik malzemeler, demir ve bir baska metal
katyonun olusturdugu (MFeO) oksitli bilesiklerdir ve ferrit olarak isimlendirilirler. Yukarida
da bahsedildigi tizere, ferritler iyonik bilesiklerdir ve manyetik 6zellikleri, icerdikleri
manyetik iyonlar tarafindan belirlenir [67]. Ferrimanyetik ozellik Sekil 1.8’de sematik

olarak gosterilmistir.
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Oktahedral Oktahedral Tedrahedral

Sekil 1.8. Ferrimanyetik davranigin sematik olarak
gosterimi [64].

1.3.5. Antiferromanyetizma

Antiferromanyetik malzemeler, paramanyetik malzemelerde oldugu gibi diisiik
manyetik duyarliliga sahiptirler [71]. Antiferromanyetizma olaymnda manyetik moment,
ferromanyetik elementler disindaki elementlerin komsu atomlar1 ve iyonlar1 arasinda
olugsmaktadir. Komsu atom ve iyon giftlerinde olusan ve ters yondeki manyetik moment
olayi1 antiferromanyetizma olarak adlandirilir [64; 68]. Bu davranisi sergileyen malzemelere,
yiizey merkezli kiibik kristal kafes yapisina sahip ve Mn*? ve O iyonlarinin olusturdugu
MnO o6rnek olarak verilebilir. Oksit iyonlari, spin ve yoriingesel momentlerin birbirlerini
sifirlamasindan dolay1 net manyetik moment olusturmazlar (Sekil 9). MnO mineralinin
antiferromanyetik dzellik gdstermesi, Mn*2 iyonlarmnin spin hareketinden dolay1 olusan spin
momentinden kaynaklanmaktadir. Kristal kafes iceresinde Mn*2 iyonlar1 komsu iyonlarin
momentleri ile birbirine zit olacak sekilde dizilmistir. Dolayisiyla zit manyetik momentler
birbirini yok ederek net bir manyetik momentin olusumunu engellerler. Benzer durum NiO
minerali i¢in de gegerlidir [72].

Antiferromanyetik 6zellik gosteren malzemeler, diisiik manyetik doygunluk degerine
sahiptirler. Bu tiir malzemeler, Néel sicakligi (Tn) olarak adlandirilan kritik bir sicaklik
degerinde maksimum doygunluk degerine ulasirlar. Bu sicaklik degerinin altinda
antiferromanyetik 6zellik sergilerken, bu degerinin iizerindeki sicakliklarda paramanyetik
ozellikler gosterirler. MnO i¢in bu kritik sicaklik degeri -151 °C iken, NiO i¢in 250 °C’dir.
[67].
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Sekil 1.9. Antiferromanyetik davranigin sematik olarak
gosterimi [64].

1.4. Degis-Tokus (Exchange) Enerjisi

Birbirinden belirli bir uzaklikta yerlesmis 6zel bir atom ¢ifti i¢in Coulomb kanunuyla
hesaplanabilen elektrostatik ¢ekici (elektronlar ve protonlar arasinda) ve itici (iki elektron,
iki proton arasinda) kuvvetler vardir. Ancak, olusan bu kuvvetlerin disinda iki elektronun
spin yonelimine bagh olan bu kuvvet degis-tokus (exchange) kuvveti de olusmaktadir.
Degis-tokus kuvveti, Pauli dislama ilkesinin bir sonucu olarak ortaya ¢ikmistir ve bu ilkeye
gore iki elektron ancak spinlerinin bir birine gore zit olmasi kosulu ile ayni enerjiye sahip
olabilirler. Bu durumda ortaya ¢ikan kuvvetler iki atomun bir birine ¢ok yaklagsmasina neden
olur. Bununla birlikte, iki elektron ayni1 hiza (enerjiye) sahip olurlar ve uzayda aym c¢ok
kiiclik bolgeyi isgal ederler. Eger atomlarin spinleri paralel ise ortaya ¢ikan Coulomb
kuvvetlerinden dolay iki elektron bir birine ¢ok uzakta durmak isteyeceklerdir. Bu nedenle
degis-tokus kuvvetleri Coulomb konunu ile agiklanan elektrostatik kuvvetlerin varliginin bir
soncu olarak ortaya ¢ikmaktadir.

Degis-tokus teriminin ortaya cikisi ise elektronlarin bir birine ¢ok benzer olmasindan
dolay1 ayirt edilmedigi i¢in ortaya ¢ikmistir. SOyle ki; komsu iki atom diisiinelim, 1 numarali
elektron 1 numarali proton etrafinda (1. atom igin), 2 numarali elektron da 2 numarali proton
(2. atom) etrafinda hareket etmektedir. Fakat elektronlarin 6zellikleri, benzer oldugundan
biri digerinin yerine gecebilecegi olasilig1 géz onilinde bulundurulmalidir. Yani, 1 numarali
elektron 2 numarali proton etrafinda, 2 numarali elektron da 1 numarali proton etrafinda
hareket edebilir. Bunun sonucu olarak da toplam degis-tokus enerjisi her iki durum igin
olusan enerjilerin toplamina esit olacaktir. Elektronlarin bu hareketinin sonucu olarak ortaya

cikan degis-tokus enerjisinin ferromanyetizma iizerindekisi Heisenberg tarafindan ortaya
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konmustur. Komsu iki atom arasindaki degis-tokus enerjisi agagidaki denklem (1) ile

hesaplanmaktadir.
Eex = _ZjexSiSj = —ZJSlS] COS¢ (1)

Burada; degis-tokus enerjisi Eex ile ifade edilirken, J degis-tokus integralini
gostermektedir ve 1 atomunun spin sayist Si, j atomunun spin sayist Sj ile tanimlanmistir.
Denkem 1°de yer alan ¢ acisi ise, spinler arasindaki agiy1 ifade etmektedir. Denklem 1° gore;
Jex integrali pozitif oldugu durum icin degis-tokus enerjisi, spinler paralel oldugunda (¢=0°,
cos¢p=1) minimum, zit oldugunda (¢=180°, cosp=-1) maksimumdur. Jex integrali negatif
oldugu durum igin degis-tokus enerjisi ise, spinler paralel oldugunda (¢=0°, cos$=1)
maksimum, zit oldugunda (¢=180°, cos$¢=-1) minimumdur.

Bilindigi iizere ferromanyetik davranis, komsu iki atomun sahip oldugu manyetik
momentlerin bir birine gore paralel olmasindan kaynaklanmaktadir. Dolayisiyla bu tiir
ozellik gosteren malzemelerin degis-tokus integralinin pozitif olmasi gerekmektedir. Diger
bir deyisle, atomlarin sahip oldugu momentlerin paralel hale gelmesi, degis-tokus enerji ile
gerceklesmektedir [61].

Ferromanyetik elementlerden olan demir nikel ve kobalt oda sicakliginda dahi
manyetik momentleri birbirlerine gore paralel olarak dizilmektedirler. Sekil 1.10’da verilen
egri genellikle Bethe-Staler egrisi olarak tanimlanmaktadir. Elektronlar arasinda meydana
gelen degis-tokus enerjisi integralinin atomlar arasi uzakliga (ra/rag) gore degisimini
vermektedir. Burada r,, atom yarigapini ifade ederken, r3q ise, 3d kabugunun yarigapini
gostermektedir. Bu grafige gore; eger aymi cins atomun 3d enerji seviyeleri birbirine
yaklastirilirsa, ra/r3g orant azalacaktir. Bu oranin azalmasina bagl olarak, diger bir degisle,
3d enerji seviyeleri birbirine ¢ok yaklastikca, elektronlarin sahip oldugu spin momentleri
birbirine paralel hale gelir ve degis-tokus enerjisi daha giiclii hale gelir. Atomlarin 3d enerji
seviyeleri daha da yaklastirilirsa bu enerji sifira dogru yaklasir ve belirli bir kritik degerden
sonra spin momentleri birbirlerine gore zit hale gelerek, bu enerjinin negatif olmasina neden
olur. Buna gore; manyetik momentlerin ayn1 yonde yonlenmesi ve degis-tokus enerjisinin
pozitif oldugu durum icin malzemenin ferromanyetik davramg, aksi bir durum ise
antiferromanyetik davranis géstermesine neden olur. Sonug olarak; 3d enerjisindeki degisim

ferromanyetik davranisin ortaya ¢ikmasinda kritik rol oynar. Sekil 1.10°da gosterildigi gibi,
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pozitif bolgede Bethe-Staler egrisi iizerinde bulunan a-Fe, Co, Ni ve Gd elementleri

ferromanyetik 6zellik gosteren elementlerdir [61,66].
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Antiferromanyetizma

Sekil 1.10. Baz1 elementlerde, atom yarigapi ile 3d enerji seviyesinin ¢apina
oranina gore, degis-tokus enerjisindeki degisim [64,66].

1.5. Manyetik Anizotropi

Genel anlamda anizotropi, malzeme ozelliklerinin yone bagimli olarak degismesi
seklinde tanimlanmaktadir. Bu kapsamda manyetik anizotropi, manyetik bir malzemenin
sahip oldugu ozelliklerin kristografik yonlere, miknatisin sekline (silindirik, kiibik, halka),
uygulanan gerilmeye ve sicakliga bagl olarak degismesi olarak agiklanmaktadir. Bu nedenle
malzemenin koersivite degeri, histerezis egrisi gibi manyetik 6zellikleri yone bagli olarak
(anizotropik olarak) degismektedir [73,74] . Kristal anizotropi 6zelligi, malzemenin kristal
yapisina bagli iken, diger anizotropi tiirleri mikro yap1 ve tasarima baghdir [68].

Malzemelerin her biri i¢in manyetizasyonun kolay gerceklestigi belirli dogrultular vardir.

1.5.1. Kristal Anizotropisi

PR

Manyetizasyon yoniiniin kolayca degistigi yon, kolay manyetizasyon yonii olarak
isimlendirilir. Bunun temel nedeni kristal anizotropisidir. Asagida Sekil 1.11 ve 1.12°de
demir ve kobalt kristalleri i¢in kolay ve zor manyetizasyon yonleri gosterilmektedir. Sekil
1.11°de goriildiigii gibi, demir elementi i¢in kolay manyetizasyon yoniinde uygulanan H
manyetik alani ile manyetik doygunluk noktasina ulagmak i¢in daha diisiik bir manyetik alan

uygulanmasina ihtiya¢ vardir. Zor eksen yoniinde ise, kristalin manyetik doygunluga
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ulagmasi i¢in uygulanmasi gereken manyetik alan siddeti daha yiiksektir. Bu nedenle, demir
elementi i¢in [100] yoniinde kolay manyetizasyon gergeklesirken, [111] yoniinde daha zor

manyetizasyon gergeklesmektedir [9].
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Manyetizasyon, M (105 A/m)
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Sekil 1.11. Demir elementinin manyetik anizotropisi [61,64].

Anizotropik davranisi gosten kobalt elementi i¢in de benzer durum gecerlidir (Sekil
1.12). Hegzagonal kristal kafes yapisina sahip olan kobalt kristali i¢in ¢ ekseni {izerinde
[0001] dogrultusunda manyetizasyon kolay gergeklesirken, temel diizlem ile 90°’lik a1
yapan [1010] dogrultusunda manyetizasyon zor gerceklesir [68].
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Sekil 1.12. Kobalt elementinin manyetik anizotropisi [61; 64].
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Kristal anizotropisinin temel kaynagi, simetrik olmayan kristal yapist ve spin—orbit
etkilesimleridir. Elektronun kendi ekseni etrafinda donmesi ile olusan spin manyetik
momenti ile elektronun atom ¢ekirdegi etrafinda yapmis oldugu yoriinge hareketi sonucu
olusan yoriingesel ve orbit momenti arasindaki etkilesim spin-orbit etkilesimi olarak
tanimlanmaktadir. Komsu atomlarin elektronlarinin sahip olduklart spin manyetik
momentleri arasindaki degis tokus enerjisi kristalografik yonlere degil, birbirlerine gore
yonelme agisina baglidir. Bu nedenle kristal anizotropisine katkilar1 yoktur. Soyle ki; spin
momentleri ayn1 yonde oldugunda, diger bir degisle aralarindaki a¢1 degeri 0° oldugunda
birbirine paralel, ag1 degeri 180° oldugunda ise birbirlerine zit yonlii olurlar ve bu durum
sadece toplam manyetik aki degerini etkiler, kristal anizotropisine herhangi bir etkisi yoktur.

Kristal anizotropisinin baglica olugsma sebebi kristal alan etkisidir. Kristal yapi
icerisinde birbirine ¢ok yakin olarak bulunan atomlarin elektronlarinin yoriingesel
hareketleri, komsu atomlarin tetrahedral (4 yiizlii) veya oktahedral (8 yiizlii) konumlarda
bulunmalarina goére kristal alana maruz kalmaktadir. Bunun sonucu olarak elektronlar
tizerinde bir itme kuvveti meydana gelir. Olusan bu itme kuvveti de elektronlarin spin ve
yoriingesel hareketini etkileyerek, elektron bulutunun seklinin degismesine neden olur. Son
durumunda, yoriingesi degisen elektronlarin yoriingesel momentleri de degismektedir.
Yoriingesel momentteki bu degisim, kristal anizotropinin olusmasina neden olmaktadir.
Elektronlarin spin momentleri ile yoriingesel moment arasinda etkilesim oldukca gii¢liidiir
ve yoriingesel momentin degismesiyle birlikte spin momentlerinin yonii de yoriingesel
moment yoniinde degismektedir [9,74,75].

Nadir toprak elementi iceren kalici miknatislarda (Nd-Fe-B ve Sm-Co) manyetik
anizotropi, nadir toprak elementinin sahip oldugu anizotropiden kaynaklanmaktadir. Bu
elementlerin 4f kabugunda bulunan elektronlar daha i¢ kabuklarda bulunduklarindan ([Xe]
6s? 4f*) kristal alan etkisi, diger bir ifade ile komsu atomlarin 4f elektronlar1 arasindaki
mesafe daha fazla oldugundan oldukga zayiftir. Kristal etkisinden uzak kalan elektronlarin
lantanit ¢ekirdeginin agirligina yakin bir agirliga sahip olmalar1 ve bu nedenle ¢ok hizli
hareket etmelerinden dolay giiglii spin ve yoriingesel moment gifti olustururlar. Ote yandan,
nadir toprak elementi atomlarmin 5d ve 6p kabugunda valans elektronlar1 mevcuttur. Bu
elektronlarin neden oldugu yiik bulutu, diger atomlardan etkilenerek kristal anizotropisine
neden olmaktadir. S6z konusu yiik bulutlari, sahip olduklar1 enerji seviyelerine gore farkl

sekillerde olabilirler.
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Ferromanyetik 6zellik gosteren demir, nikel ve kobalt gibi gecis elementlerinin
anizotropiye katkisi oldukca diistiktiir. Bu elementler, manyetik malzemelerin Curie
sicakligini ve manyetizasyon ozelliklerin gelismesine katkida bulunur. Bunun nedeni ise,
Curie sicakligiin, ferromanyetik 6zellik sergileyen elementlerin 3d enerji seviyesindeki
etkilesimlerini belirlemesidir. Demir, kobalt ve nikel elementlerinin anizotropiye
katkilarinin olmamasinin nedeni, bu elementlerin sahip oldugu 3d elektronlarin manyetik
momentlerinin kristal alan tarafindan tamamen sogrulmasindan kaynaklanmaktadir. Bunun
sonucu olarak, bu ferromanyetik metallerin manyetik momentleri ve anizotropi enerjisi
yaklagik olarak sifirdir [76-78].

Genel olarak bir manyetik malzemede, miknatislanma, yani manyetizasyon kolay
eksenden farkli bir yonde gerceklestiginde, anizotropi enerjisi artar ve manyetizasyon yonii
ile kristal yapmin c ekseni arasindaki a¢1 degeri maksimuma (6=90°) ulasir. Anizotropi
enerjisi, manyetizasyon yonii ile kolay eksen yonii arasindaki a¢1 degerinin 180° olmasi ile
en kiiciik degerine ulasir. Manyetik malzemelerin sahip oldufu anizotropi enerjisi

yogunlugu asagidaki denklem (1.2) hesaplanmaktadir.
E =K, + K;sin?6 + K, sin? 8 (1.2)

Bu denklemde anizotropi sabitleri K ile ifade edilmistir. Denklem (1.1)’de bulanan K1
ve Kz sabitlerinin pozitif olmas1 durumunda (6=0° i¢in) anizotropi enerjisi minimumdur ve
bu da manyetizasyonun gergeklestigi kolay eksenin ¢ ekseni oldugunu gostermektedir. K1
ve K sabitlerinin negatif olmast durumunda ise (6=90° i¢in) yine anizotropi enerjisi
minimum degerini alir. Bu durumda manyetizasyonun kolay gergeklestigi bir diizlem

meydana gelir [61].
1.5.2. Sekil Anizotropisi

Sekil anizotropisi diger bir manyetik 6zelliktir ve malzemenin uzun eksen yoniinde
manyetiklestirilmesi kisa eksen yoniindekinden daha kolay olmaktadir. Ciinkii malzeme
igerisinde olusan demanyetizasyon alan1 (Hg) kisa eksen boyunca daha gii¢liidiir. Bu eksen
yoniinde uygulanan manyetik alan bu ylizden daha fazla olmalidir [9].

Sekil anizotropisi yiiksek manyetik duyarliliga sahip ve diisiik kristal anizotropi
Ozelligi gosteren ferromanyetik malzemelerde goriiliir. Ferromanyetik malzemelerin sahip

oldugu elektronlarin spin momentleri, disaridan uygulanan bir manyetik alan ile
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yonlendirildiginde, kristal yiizeylerinde giiney ve kuzey olmak tizere manyetik kutuplar
olusur. Kristal ylizeyinde olusan bu kutuplar, kristal igerisinde bir manyetik alanin
olusmasina neden olurlar. Olusan bu manyetik alanin yonii, disaridan uygulanan manyetik
alan yoniine paralel olarak yonlenen manyetik momentin yoniine terstir (Sekil 1.13). Kristal
icerisinde olusan ve manyetik momentin tersi yoniinde olusan bu alan demanyetizasyon alani

(Ha) olarak adlandirilmaktadir [79].

S N
S N
S N

Sekil 1.13. Kiristal ylizeyinde olusan manyetik kutuplar ve kristal
igerisinde olusan demanyetizasyon alan1 [79].

Kristal igerisinde olugsan bu alanin biiyiikliigli, manyetizasyon enerjisine (M) ve

sekline (N) bagl olarak asagidaki denklem (1.3) ile ifade edilmektedir.

Hy=—N.M (1.3)

Demanyetizasyon alanin biiyiikliigii, kristal yiizeyinde olusan kutuplarin arasindaki
mesafenin artmasma bagli olarak azalmaktadir. Diger bir degisle, kisa mesafelerde
demanyetizasyon alaninin sekil anizotropisi lizerindeki etkisi daha giigliidiir. Kiire seklinde
parcaciklar i¢in sekil faktorii (N) 0,333 degerine esit olarak alinir. Eksenleri a, b ve ¢ olan
(a=b=c) bir elips formundaki pargacik i¢in, N, + N, + N, =1 olarak alinir.
Demanyetizasyon alani, manyetizasyon alanina paralel yonde uzanan a ekseni boyunca
oldukca zayiftir ve N degeri 0,333’den daha kiiciiktiir. Buna baglh olarak da kisa eksen
boyunca uzanan c ekseni boyunca demanyetizasyon daha giicliidiir ve dolayisiyla N degeri
0,333’den daha biiyiiktlir. Genel olarak, demanyetizasyon faktoriiniin degeri, oldukca
uzamis pargaciklar (kalem seklinde) (Sekil 1.14) i¢in minimum iken, yass1 (disk seklinde)

taneler i¢in maksimumdur [79].
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Sekil 1.14. Kalem seklinde uzamis bigimli elips [61].

1.5.3. Stres Anizotropisi

Manyetik malzemeye uygulanan mekanik sikistirma malzeme igerisindeki domen
yapisini etkileyerek manyetik anizotropiye neden olur ve bu durum stres anizotropisi ile
aciklanmaktadir. Manyetiklestirilmemis manyetik 6zellikteki bir malzemeye uygulanan
gerilme domen duvarlarinin hareketine neden olabilir. Ayni zamanda malzeme iizerine
uygulanan yiik, kolay manyetizasyon yonii yaratabilir. Bu durumda, malzemeye mekanik
basing uygulandiginda diger anizotropi mekanizmalarinin (sekil ve kristal) yaninda,
manyetik malzemeye uygulanan yiik ile olusan gerilmelere baglh olarak stres anizotropisini
olusturmakta ve bunun sonucu olarak kolay manyetizasyon yonii, bu eksenlere paralel veya
dik olabilmektedir [9]. Buradaki temel mekanizma, manyetik malzemenin kristal yapisinin
yiik altinda degismesinden kaynaklanmaktadir. Ornegin, uygulanan gerilme, kristal kafesin
geniglemesine neden olmasi durumunda stres anizotropisi pozitif degerler alir (Sekil 1.15).
Oda sicakliginda manyetit minerali i¢in stres anizotropisi, kristal dogrultularina baglhdir.
Stres anizotropisi, kolay manyetizasyonun gergeklestigi [111] dogrultusunda pozitif, zor
manyetizasyonun gerceklestigi [100] dogrultusunda, negatif deger alir [79].

Manyetik anizotropi malzemeye uygulanan baskinin biiyiikliigiine ve manyetik
kiiciilme sabitine (As [hkl]) gére degismektedir. Ornegin ¢ok kristalli nikele uygulanan 70
MPa basing malzemenin manyetik gecirgenligini 2 katina ¢ikarir.

Cok taneli malzemelerde toplam manyetik kiiciilme her bir tane igindeki
deformasyonun biitiin malzemedeki manyetik kiiclilme i¢in ortalamasi alindig1 igin,
izotropik kabul edilmektedir. Manyetik kiigiilme izotropik alindiginda buna karsilik gelen

manyetoelastik enerjisi asagidaki denklem 1.4 ile verilmektedir.

Eme =3/2. A, .0.sin% 8 (1.4)
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s, manyetik kiigiilme sabiti, 6 (N/m?) basing, 0 ise manyetizasyon ile ¢ arasindaki
acidir. Yapilan ¢aligmalardan elde edilen sonuglara gore, malzemenin manyetik kii¢iilme
sabiti A ile manyetik 6zellikleri arasinda yakin bir iligki oldugu goriilmiistiir. Le Charelier
[80] prensibine gore bir manyetik malzeme pozitif bir manyetik kii¢iilme sabitine (A) sahipse
manyetiklestirildiginde manyetizasyon yoniindeki eksen uzamakta ve manyetizasyon degeri
artmaktadir. Malzemeye uygulanan germe (uzatma) islemi manyetizasyonu artirirken,

basing ise diismesine neden olmaktadir [9,74,75,79]
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Sekil 1.15. Pozitif stress anizotropisi, a) ¢ekme kuvvetlerinin
etkisinde, b) basma kuvvetlerinin etkisinde [61].

1.6. Sicakligin Manyetik Davrams Uzerindeki Etkisi

Malzemelerin ¢alisma sicakliklari, manyetik 0Ozelliklerini etkilemektedir. Kati
durumdaki bir malzemenin sicakliginin yilikselmesi, atomlarin 1s1l titresiminin artmasina
neden olmaktadir. Bu durumda atomsal manyetik momentlerin donmesi i¢in gereken enerji
daha diisiik olacak ve dolayisiyla donme serbestligi kazanacaktir. Sicakligin manyetik
davranis iizerindeki etkisi Sekil 1.16°da gosterilmistir.

Sicakligin belirli bir degerin {izerine ¢ikmasiyla birlikte, ferromanyetik, ferrimanyetik

ve antiferromanyetik malzemeler i¢in atomsal 1s1l titresimler komsu iki dipol arasinda
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momentleri etkisiz hale getirir. Bu sicaklik Curie sicakligi olarak tanimlanir ve bu sicaklik
tizerinde malzeme paramanyetik 6zellik kazanmaktadir. Curie sicakliginin degeri malzeme
tiirtine gore degisir. Fe, Co, Ni, NdFeB ve Fe;O3 malzemeleri i¢in Curie sicakliklari sirasiyla
768, 1120, 335, 312, 585 °C’dir. Antiferromanyetik malzemeler de sicakliktan
etkilenmektedirler ve antiferromanyetik 6zellik Néel sicakligi olarak tanimlanan bir sicaklik

degerinde ortadan kalkar [64].
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Sekil 1.16. Sicakligin manyetik malzeme tizerindeki etkisi. a) Oda
sicakliginda, b) Curie sicakliginin iizerinde, manyetik
alan  etkisi altindaki malzemenin  manyetik
momentlerindeki degisim [64].

1.7. Manyetik Domenler

Ferromanyetik ve ferrimanyetik malzemeler manyetik 6zelliklerini, sadece
elektronlarin spin veya yoriingesel momentlerinden degil, ayn1 zamanda kiigiik hacimli
bolgelerden olusan, manyetik dipol momentlerinin her birinin ayni1 yonde yonlenmis oldugu
ve domen (domain) olarak adlandirilan bolgelerden kazanmaktadir (Sekil 1.17) [64,81].
Manyetik domenler Weiss tarafindan 1906 yilinda ortaya ¢ikartilmistir [68].

Domenler tipik olarak 10'2-10%° arasinda atom icermektedir. Domenler igindeki
atomik momentler, kristal anizotropisine baglidir ve belirli kristalografik esken boyunca
kendiliginden yonlenirler [63]. Ferromanyetik veya ferrimanyetik malzemeler iki veya daha
fazla manyetik domenden olusmaktadir ve bu manyetik domenler, domen duvari olarak
isimlendirilen sinirlarla birbirinden ayrilir [79].

Mikro 6lgekte bir hacimli malzeme, igerisinde farkli manyetiklesme yonlerine sahip
birden fazla domen igermektedir. Hacimli bir malzemede olusan manyetizasyonun

biiyiikliigii, her bir domenin hacim oran1 agirlikli olmak fizere, biitiin domenlerin



29

manyetiklesmeye  sagladiklar1  katkilarin  toplamina  esittir.  Manyetiklesmenin
gerceklesmedigi bir malzeme igerisindeki tim domenlerdeki manyetiklesmenin vektor

toplaminin sifir oldugu kabul edilir [64].

Sekil 1.17. Birden fazla domen igeren malzemede, manyetik alan etkisi altinda
domenlerin yonlenmesinin sematik olarak gdsterimi [82].

1.6.1. Tek (Single) Domen

Cok kristalli malzemeler i¢in tane sinirlari yiliksek enerjili bolgeleri olustururlar ve
azalan tane boyutu ile birlikte birim hacimdeki tane sinir1 miktar1 artmaktadir. Tane sinirlar
malzeme igerisindeki ¢izgisel kusurlardan biri olan dislokasyonlarin hareketini
engellediginden, tane boyutunun azalmasi malzemenin mukavemetinin artmasina neden
olur. Manyetik malzemelerde de domen yapis1 tane yapisina benzetilebilir (Sekil 1.18). Tane
siirina benzer sekilde, domen duvarlari da domenleri birbirinden ayiran yiiksek enerjili
bolgelerdir. Bu nedenle, tane boyutu veya pargacik boyutu ne kadar azaltilirsa domen
duvarinin sahip oldugu enerji, manyetostatik enerjiden ¢ok daha yiiksek olur ve boyle bir

enerji artig1 sadece tek domenden olusan manyetik pargaciklarda veya tanelerde goriiliir [83].
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Sekil 1.18. Ferromanyetik ve ferrimanyetik malzemelerde domen

yapisinin sematik gosterimi. a) Tek domen, b) ikili domen,
¢) kapali domen [84].
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1.7.3. Domen Duvarinin Yapisi ve Ozellikleri

Ferromanyetik ve ferrimanyetik malzemelerde spinler domen adi verilen kiigiik
gruplar halinde dizilirler (Sekil 1.17). Her bir domenin birim hacim basina net
manyetizasyonu doyum manyetizasyonuna esittir. Her bir domenin net manyetizasyonunun
yonii birbirinden farkli olacagindan aralarinda bir siireksizlik yani domen duvari olusacaktir.
Eger bir domenden diger domene gecerken manyetik momentlerin degisim yoni domen
duvarina paralel kaliyorsa buna Bloch duvari ad1 verilir. Eger bu degisim domen duvarina
dik yondeyse buna da Néel duvari ad1 verilir.

Bir domen duvarmin olusabilmesi i¢in birim alan basina gereken enerji (cbw) ancak
duvari olusturan spin sayist (N) sonsuz oldugunda sifirdir. Birim alan basina gereken enerji

(1.5) nolu esitlikle verilmektedir.

_jc2m?
Opw =J.52T [y a2 (15)

Burada; J sabit, S spin kuantum sayisi, a ise spinler aras1 uzakliktir. Bdyle bir durumda
baska bir etkilesim olmadigi siirece, domen duvarint olusturan spinler donerek domen
duvarinin yok olmasma neden olmaktadir. Katilarda bunu engelleyen etkilesim ise kristal
anizotropisidir.

Bir manyetik domenin manyetizasyonu, daha 6nce de bahsedildigi tizere, kolay eksen
yoniinde yonelmeyi tercih etmektedir. Ancak bir domenden diger domene gecerken, domen
duvari igerisinde bir noktada, manyetik momentlerin zor eksene paralel olmasi gerekecektir,
bu da enerji gerektiren bir siirectir. Basitge, bu anizotropi enerji yogunlugunu daha dnceki
béliim 1.5.1 verildigi gibi, E, = K .sin? 8 (Denklem 1.2) seklinde alacak olursak, bir Bloch

duvari i¢in birim alan basina anizotropi enerjisi;

Oant = a ZIL, (K sin? 0)d6 ~ N/ [T(K sin? 6)d6 = ANK/,

(1.6)
olacaktir. Bu durumda domen duvarinin birim alan basina toplam enerjisi;
w? aNK
Oani + Opw = JS° S5+ 17)

seklinde bulunur ve duvar genisligi (5) sonlu bir deger alacaktir. Denge durumunda bu
genislik;

0 =Na =nS/2JK/a (1.8)
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Seklinde hesaplanir. Bu esitligi kullanarak birim alan basina duvar enerjisi
diizenlenirse, bir manyetik domen duvarmi olusturmak ya da kaldirmak i¢in gerekli birim

uzunluk basina enerji miktari;
Opw = TS\/2]JK/a (1.9)

seklinde belirlenir. Burada kristal yapinin degismesi, anizotropi katsayisinin (K) degigsmesi
anlamina gelir. Eger disaridan gerilme uygulanarak kristal yap1 parametreleri degistirilirse,
domen duvari enerjisi de degisecektir. Benzer sekilde, domen duvarlarinin hareketi igin
gerekli enerjiyi diisiirmek i¢in disaridan bir manyetik alan uygulandiginda da, Kristal
tizerinde bir gerilme olusacaktir ve kristal deformasyonu i¢in gerekli enerji veya gerilme,
domen duvarlarinin hareket ettirmek i¢in ihtiyag duyacagi enerjiden biiyiik oluncaya kadar
bu islem devam edecektir. Bu etkilesime manyetoelastik etkilesim adi verilir. Kristal
icerisindeki kusurlar kristal {izerindeki gerilmeyi arttirdigindan bu etkilesimi artirir.

Ferromanyetik veya ferrimanyetik bir kristal iizerine bir manyetik alan uygulandiginda
manyetik momentler, 6ncelikle manyetik alan yoniine en yakin olan kolay eksen yoniinde
yonelmeye baslayacaklardir. Bunun sonucu olarak domen duvarlar1 domenlerin biiyiimesi
yoniinde hareket edecektir (Sekil 1.19). Bu hareket igin gerekli enerji Kristal anizotropi
katsayisiyla, dolayisiyla da kristali olusturan atomlarin spin-orbital etkilesimiyle dogru
orantilidir. Domen duvarlarinin bu hareketi manyetoelastik etkilesim nedeniyle kristalde bir
gerilme yaratacak, yani manyetik alan kaynakli enerjinin bir kismi kristal yapiya aktarilmis
olacaktir. Eger kristal yap1 igerisinde kusurlar var ise, domen duvarlarinin hareketi bu
kusurlar tarafindan engelleneceginden, gerilme artacak, dolayisiyla aktarilan enerji daha da
biiyliyecektir. Manyetik alan daha da artirildiginda, kolay eksen yoniine yonelmis domenler
koharent olarak kolay ya da zor eksen fark etmeksizin alan yoniinde déneceklerdir. Bu da
manyetokristalite anizotropisine (kristal anizotropisine) kars1 yapilacak bir is oldugundan,
uygulanan manyetik alandan bir miktar daha enerji alinacagi anlamina gelir. Tiim bu etkiler
manyetizasyon Olglimlerinde histerezis egrisine zorlayici alanda artis olarak yansiyacaktir
[85].
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Sekil 1.19. Domen duvarmin 180°’lik hareketi [61,66].

1.8. Histerezis Cevrimi

Kalic1 miknatislarin uygulamadaki tasarim ve analizi i¢in malzemenin makroskobik
veya hacimsel o6zelliklerine ihtiyag duyulmaktadir. Bu 6zellikler manyetik indiiksiyonun
veya miknatislanmanin, disaridan uygulanan manyetik alana gore cizilen grafigi ile ifade
edilebilir. Bu grafikte B ve H degerleri, B = py(H + M) bagmtisiyla birbirine baglhidir.

Manyetik malzeme igerisindeki domenleri birbirinden ayiran domen sinirlarinin,
manyetik alan etkisi altinda hareketi i¢in gereken enerji, domenin dénmesi i¢in gerekli
enerjiden daha diisiiktiir. Bu nedenle, asagida Sekil 1.20°de gosterildigi gibi, uygulanan
manyetik alan etkisi altinda ilk olarak domen sinirlar1 hareket eder (X noktasina kadar).
Uygulanan manyetik alanin siddeti belirli bir degere kadar artirildiktan sonra, domenlerde
donme hareketi baglar (Y-Z noktalar1 aras1) ve doyma manyetizasyon degerine ulasildiginda,

manyetik malzeme igerisindeki tim domenler ayni yonde yonelmis olurlar [61,64,66,86].
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Sekil 1.20. Manyetizasyon sirasinda domen duvarlarmin ve domenlerin
manyetik alan etkisi altinda donme hareketleri, b) gerekli olan
manyetizasyonun sematik gosterimi [61,64].

Bir manyetik malzemeye ait tipik bir B-H egrisi Sekil 1.21°de goriilmektedir. B-H
egrisine histerezis ¢evrimi adi verilmektedir. Bu egri lineer degildir ve malzemenin
miknatislanma 6zelligine baghidir. Histerezis kelimesi Yunanca bir kelimeden tiiretilmis
olup gecikme anlamina gelmektedir. Histerezis ¢evriminin enerjisi, elde edilen gevrimin
alanina esittir.

Sekil 1.21°de goriildiigii lizere, tercihli eksende yonlenmis homojen dagilima sahip bir
sert manyetik malzeme alindiginda, baslangi¢ O noktasinda domenler rastgele yonlenmis ve
malzemede herhangi bir miknatislanma bulunmamaktadir. Manyetik alan pozitif yonde
artirtldiginda numune OS ile belirtilmis yolu, S noktasina kadar izler. OS egrisi baslangi¢
miknatislanma egrisi olarak adlandirilir. S noktasina hemen hemen tiim manyetik domenler
manyetik alan yoniinde yonelmis olup, artan manyetik alanla manyetik akida az bir artig
goriiliir ve daha sonra manyetik alan siddetinin (H) artmasina karsin manyetiklesmede
herhangi bir atig meydana gelmez ve malzeme, manyetik doyum degerine ulagir (S noktasi).
Uygulanan H manyetik alanin sifir degerine kadar azaltilmasi durumunda egri OS yolunu
izlemez, S noktasindan Br noktasina dogru ilerler. Br noktasinda, manyetik alan sifir
olmasina ragmen malzeme igerisinde bir miktar manyetik akinin hala var oldugu goriiliir.
Bu manyetik aki kalici miknatislik olarak da bilinen artik miknatislanmay1 (By) ifade
etmektedir. Bu noktada, baz1 manyetik domenler alan yoniinden saparken, bazilar1 hala alan
yoniinde sirali haldedir. Manyetik alan kuvveti ters yonde uygulandigi zaman egri, manyetik
indiiksiyonun sifir oldugu -Hc noktasina dogru hareket eder. Bu noktaya koersivite veya
zorlayici (koersif ) kuvvet denir ve Hc ile gosterilir. Bu alan degeri malzeme igerisinde alan

yoniinde kalmis olan manyetik momentleri dondiirerek manyetik indiiksiyonu sifir degerine
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getirir. Manyetik alan negatif yonde artarken, numune yeniden ters yonde doyum
miknatislanma degerine yaklasir (S' noktas1). Manyetik alanin sifir degerine azaltilmasi ile
yine malzemede kalici miknatislik olusur. Bu deger pozitif yondeki Br degerine esittir. Artan
alanla, egri 6nceki yolunu izlemeden Hc noktasindan gegerek tekrar S noktasina ulasarak

dongiisiinii tamamlar [63,86]

Sekil 1.21. Tipik bir histerezis ¢evrimi [61; 63; 86].

1.9. Koersivite Mekanizmalari

NdFeB esasli kalict miknatislarda koersivite tek eksenli manyetokristal
anizotropisinden kaynaklanmaktadir. Koersivite, B-H egrisi lizerinde -Hc noktasina karsilik
gelmektedir. Malzemenin mikro yapisi, sicaklik, kimyasal kompozisyon ve bilesigin
manyetik anizotropisi koersiviteyi etkilemektedir. Kalict bir miknatis malzemesinin
manyetik domenlerinin yonleri manyetik alan etkisiyle kolay bir sekilde donemez veya
domen duvarlart kolay ilerleyemez, kolay manyetizasyon yoniinden farkli olan tersinir
olarak adlandirilan domenlerin ¢ekirdeklenmeleri zordur. Malzemenin domenlerinin
manyetizasyon yonlerini muhafaza etmesi i¢in giicli bir tek eksenli manyetokristal
anizotropisi gerektirmektedir [87,88].

Manyetik malzemelerde tersinir domenler biiylimesi, demanyetizasyona neden

olmaktadir. Esasinda, doyum manyetizasyonu ¢ok yliksek de olsa kalict miknatislanma
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degeri bundan ¢ok daha diisiik olabilir. Yani, negatif yonde demanyetizasyon alani
uygulanmasa da malzemenin i¢inde uygulanan manyetik alan kaldirildiginda bir tersinir
manyetizasyon bulunmaktadir. Histerezis egrisinin  ikinci ¢eyreginde bulunan
demanyetizasyon egrisi malzemenin geometrisine oldukca baghdir. Asagida H manyetik

alan1 ile miknatislandirilan bir malzemenin manyetik aki esitligi verilmektedir [75,89]
B =]+ uoH = poBy + poH (1.10)

Burada, manyetik aki degeri B, toplam manyetik moment J, vakum gecirgenligi po=
4m x 107 TmA™, uygulanan manyetik alan siddeti H ve kalict miknatislik degeri B ile
gosterilmistir.

Manyetik malzemelerin yapisinda bulunan domenler, mikro yap1 igeresindeki enerjiyi
azaltarak stabil hale getirmek, diger bir ifade ile, manyetostatik enerjiyi azaltmak amaciyla
olusmaktadirlar. Ote yandan, olusan domen duvari enerjisi de tane simirlar1 gibi davranarak
sistemin enerjisini arttirmaktadir. Bu nedenle, manyetik malzemelerin domenlere boliinmesi
ile manyetostatik enerjideki azalma domen duvarini olusturmak i¢in gereken enerjiden fazla
olana kadar devam etmektedir.

Mikro yapidaki tanenin boyutu kritik bir boyuta kadar azaldigi zaman, manyetostatik
enerjideki azalma, olusacak domen duvarlarinin enerjisindeki artigtan daha az oldugunda
domen olusumu artik devam etmez ve parcaciklar kritik tane boyutunun altinda ise bunlara
tek domenli taneler denilmektedir. Kiiresel tek domenli bir tane igin, kritik yarigap (d)

asagidaki denklem 1.11°de verilmektedir.

VAK

HoM§

d~ 36 (1.11)

Esitlikte yer alan Ms doyum manyetizasyonu gosterirken A kristal alan etkisini, K ise
anizotropi sabitini temsil etmektedir. NdFeB miknatislari i¢in d degeri yaklagik 107 nm,
SmCosigin 764 nm ve Sm2Fe17N3i¢in ise 190 nm’dir [90,91].

Manyetik malzemelerde yiiksek koersivite, domen duvarlarinin ilerlemesi sirasinda
tane sinirlarinda bulunan safsizliklar (impiiriteler), kristal hatalar1 ve diizensizliklerin domen
hareketine kars1i engel olusturmasindan kaynaklanmaktadir. Malzemede en yiiksek
koersivite degerini elde etmek i¢in doyum manyetizasyonunun elde edildigi H manyetik alan
siddetinin uygulanmas1 gerekir. Ters yondeki domenlerin cekirdeklenmesi i¢in negatif

yonde uygulanan H manyetik alan1 ¢ekirdeklenme alanina (Hn) esit olmalidir. Manyetik
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davranisi ¢ekirdeklenme mekanizmast ile belirlenen kalict miknatislar, kolayca
miknatislandirilabilirler, fakat demanyetizasyonu oldukc¢a zordur, c¢iinkii bu yeni ters
yondeki domenlerin ¢ekirdeklenmesini i¢in gerekli olan manyetik alanin uygulanmasi
gerektirmektedir [74]. Sinterleme yontemiyle tiretilen Nd2Fe14B esasli kalict miknatislarda
ferromanyetik olmayan tane sinirlar1 ters yondeki domenlerin ¢ekirdeklenmesini
zorlagtirmaktadir.

Pinning (domen duvarlarinin safsizlik ve kusurlara takilmasi) mekanizmasinda Bloch
domen duvarlar tane icerisindeki homojensizlikten dolay: biitiin tane ig¢erisinde kolaylikla
ilerleyemez. Pinning bolgeleri sert miknatislar i¢in manyetik olmayan safsizlik unsurlar
(ikincil fazlar vb.) ve mikro yapidaki kusurlardan (noktasal, ¢izgiseli hacimsel vb.)
olugmaktadir. Bu bolgelerin manyetik 6zellikleri ana manyetik fazdan farklidir. Burada;
hatalar, tane sinirindaki enerjiyi disiirerek ¢ekirdeklenme bolgeleri yaratabilecekleri gibi
pinning merkezleri olusturarak domen duvarlarinin ilerlemesini engelleyebilirler. Biiyiik
stireksizlikler veya hatalar ¢ekirdeklenme i¢in kiiciik hata bolgeleri pinning mekanizmasi
icin etkindir. Domenlerin ilerlemesi i¢in pinning alanindan (Hp) daha biiyiik bir alan
gereklidir. Bu nedenle manyetizasyon prosesi tersinir degildir, diger bir degisle
manyetizasyondan sonra manyetik alan kaldirildiginda dahi demanyetizasyon ger¢eklesmez.
Boylece, tersinir manyetizasyon i¢in ¢ok daha fazla negatif yonde disaridan uygulanacak H
alan1 gerekmektedir, yani H¢ degeri ¢ekirdeklenme tipi manyetizasyondakinden daha
yiiksektir. Burada diisiik manyetik alanlarda yiiksek manyetizasyon elde edilemedigi i¢in
diisiik manyetik alan siddetinde ¢ekirdeklenme mekanizmasinda goriilen diisitk manyetik
alandaki yiiksek manyetik duygunluga ulasilamaz ve diisiik manyetik alan altindaki
manyetik doygunluk degeri diisiiktiir [9,74]. Doyum manyetizasyonuna ulasmak igin
pinning merkezlerinin olusturdugu mikro yapidaki siireksizlikler domen duvari enerjisi
bolgeden bolgeye degisiyorsa bu enerji bariyerleri domen duvarinin ilerlemesini
engellemektedir [89]. Bunun sonucu olarak, yapida bulunan hatalar, domen duvarlarinin ve

domenlerin ilerlemesini engelleyerek, Hc degerinin artmasini saglar.
1.10. Manyetik Malzemeler

Manyetik malzemeler yumusak ve sert olmak iizere iki gruba ayrilirlar. Koersivite
degeri 1 kAm™ in altinda olanlar yumusak manyetik malzeme olarak nitelendirilirken, bu

degerin lizerinde koersiviteye sahip olanlar sert manyetik malzeme olarak tanimlanmaktadir.
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Yumusak manyetik malzemeler diisiik manyetik alan kuvvetine sahip olmakla birlikte
malzeme {lizerine uygulanan manyetik alan kaldirildiginda digiik artik miknatishia
sahiptirler. Bu tiir malzemelerin koersiviteleri yaklasik olarak 0,16 Am™ (0,002 Oe) — 400
Am (5 Oe) degerleri arasinda degismektedir. Kalic1 veya sert olarak tanimlanan manyetik
malzemeler (Hc > 10 KAm™) ise, elektrik alan uygulandiktan sonra dahi yiiksek kalinti
miknatislik degeri gosterirler. Bircok alanda kullanilan bu miknatislarin koersiviteleri 10
kAm™ (125 Oe) — 1 MAmM™ (12 kOe) arasinda degismektedir [5]. Sekil 1.22°de yumusak ve

sert manyetik malzemelerin histerezis dongiileri birlikte verilmistir.

0y —

Sert

-

Yumusak

)J

Sekil 1.22. Yumusak ve sert manyetik malzemelere ait histerezis
egrileri [64].

1.10.1. Yumusak Manyetik Malzemeler

Yumusak manyetik malzemeler, yiiksek manyetik gec¢irgenlige ve diisiik koersivite
degerine sahip malzemeler olarak tanimlanmaktadirlar. Bu tiir malzemelerin histerezis egrisi
Sekil 1.22°den de goriilecegi iizere, olduk¢a dar ve koersivite degeri diisiiktiir. Yumusak
manyetik 6zellik gosteren malzemeler, diisiik bir manyetik alan altinda manyetik olarak
doyum noktasimna ulagsmaktadir. Yumusak karakterli manyetik malzemeler genellikle
degisken manyetik alanlara maruz kalan ve enerji kayiplarinin diisiikk olmasi gereken
cihazlarda kullanilmaktadir [64].

Transformator c¢ekirdekleri, yumusak manyetik malzemelerin kullanim alanina

verilebilecek en iyi 6rneklerden biridir. Bunun nedeni ise, transformator ¢ekirdeklerinin
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manyetiklesmenin veya demanyetiklesmenin kolay ve ayni zamanda yiiksek elektrik
0zdirencine sahip olmasi gerekmektedir. Bu nedenle de bu tiir uygulamalarda yaygin olarak
demir — silisyum alagimlar1 tercih edilmektedir. Diger bir yumusak manyetik malzeme olan

Fe-Ni alasimi televizyonlarda, telefonlarda ve kiiciik transformatdrlerde kullanilmaktadir

[6].
1.10.2. Sert Manyetik Malzemeler

Sert manyetik malzemelerin, kalict miknatisligi, koersivite ve doyma aki yogunlugu
yiiksek, bunun yaninda histerezis enerji kayiplart oldukca yiiksektir. Yumusak manyetik
malzemelerden farkli olarak sert manyetik malzemeler yiiksek koersivite degerine sahip
olduklarindan histerezis egrileri oldukga genistir (Sekil 1.22).

Sert manyetik malzemelerin kullaniminda koersivite ve birim hacimde ftrettikleri
enerji miktart (BH)maks. gibi 6zellikleri dikkate alinmaktadir (Sekil 1.23). Sert manyetik
malzemelerde birim hacimdeki enerji miktar1 (BH)max histerezis egrisinin ikinci ¢eyreginde
olusturulan en biiyiik dikdortgeninin alanina karsilik gelmektedir. (BH)max ile gosterilen
miknatis enerjisinin birimi kJ/m?® olarak ifade edilmekte olup; bu aym zamanda miknatis
demanyetize etmek i¢in gerekli olan enerjiyi de belirtmektedir. Bu degerin artmasiyla
birlikte miknatisin demanyetizasyonu zorlasacagindan malzemenin manyetik 6zellikleri o

derece kalic1 olacaktir.

By = Hy < (BH)og [” I
Hy /’{
By —=i—]

(BH)_,

__//

Sekil 1.23. Sert miknatis malzemede maksimum enerji
tirtiniiniin gosterimi [61][64][66].

Sert manyetik malzemeler diisiik ve yiiksek enerjili olmak {lizere iki grupta

siniflandirilmaktadir. Diigiik enerjili olanlarin birim hacim basina trettikleri enerji 2—80
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kJ/m? arasinda degisirken, 80 kJ/m* den daha fazla enerji iiretenler yiiksek enerjili manyetik
malzemeler olarak tanimlanmaktadir. Alniko, kiibik ferritler ve celikler diisiik enerjili
manyetik malzemeler grubuna girerken, Nd-Fe-B ve Sm-Co alasimlar1 da yiiksek enerjili

manyetik malzemeler olarak nitelendirilmektedir [64].

I. Alniko miknatislar

Kalici miknatis alanindaki ilk ¢aligmalar 1931 yilinda Mishima [92] tarafindan
Japonya’da kesfedilen aliiminyum-nikel ve kobalt bilesiminden olusan Alniko manyetik
alagimiyla baglamistir. Bu tiir kalict miknatislar, %2040 arasinda kobalt igermesinden
dolay1 ferrit miknatislara gore olduk¢a pahalidir. Alniko miknatislarin yiiksek kalici
miknatishiga (0,9-1,34 T) ve Curie sicakligina sahip olmalarina ragmen, koersivite degeri
oldukca diistiktiir (654-1515 Oe). Maksimum caligsma sicakliklar1 500 °C civarinda olmasina
ragmen, kobalt oranin artirilmasiyla birlikte bu sicaklik degeri 800-900 °C’ye kadar
cikabilmektedir. Uygulamalarda birim hacimde iirettikleri enerji miktar1 (BH)max 44-84
kJ/m?® arasinda degismektedir. Bu miknatislarin korozyona karsi direncleri paslanmaz

celikler kadar iyidir [93].

ii. Ferrit Miknatislar

Kalict miknatis olarak ilk defa 1952 yilinda Hollanda’da Philips firmas: tarafindan
ferritler gelistirilmistir [94]. Bu miknatislar miknatis tagina benzemekle birlikte, demir
oksidin kristal olarak anizotropik baryum oksit ile sentezlenmesiyle iiretilmislerdir. Bu tiir
miknatislar ferrit olarak adlandirilsa da bazi aragtirmacilar tarafindan oksit veya seramik
miknatislar olarak da isimlendirilmektedirler. Bu miknatislar1 olusturan elementlerin
stratejik olarak dneminin olmamas1 ve dogada fazlaca bulunmasindan dolay1 maliyetleri
olduk¢a diisiiktiir. Yiiksek koersiviteye sahip olmalarindan dolayi, giicli manyetik
indiiksiyon olusturmak amaciyla farkli tlir araglarda kullanilmaktadirlar. Yiiksek
koersiviteye (2,2-3,8 kOe) sahip olmalarina karsin, kalici manyetizasyon degerleri (0,38-
0,43 T) alniko miknatislara oranla ¢ok daha kii¢iiktiir. Birim hacim basina tirettikleri enerji
ise, 26-34 kJ/m® arasinda degismektedir. Maksimum c¢alisma sicakliklar1 450 °C olarak
belirlenmis olsa da tavsiye edilen ¢alisma sicakliklar1 yaklasik olarak 250 °C civarindadir.
Ferrit miknatislar oksit esasli miknatislar olduklarindan korozyona karsi direncleri oldukga
yiiksektir.

Kimyasal formiiller MOe.(Fe203) seklindedir ve buradaki M, metalik baryum veya

stronsiyum olarak secilebilmektedir. Stronsiyum esasl ferrit miknatislarin koersivite degeri
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baryum esash ferrit miknatislara oranla daha yiiksek oldugundan, stronsiyumlu ferrit

miknatislarin iiretim miktarlar1 daha yiiksektir [93].

iii. Nadir Toprak Miknatislar:

Kobalt esasli ilk kalici miknatislar 1960’11 yillarda kesfedilmistir. Velge ve Buschow
[95], Philips firmasi i¢in 1967 yilinda regine igerisine Sm-Co alagim tozlarini karistirarak,
birim hacimde yaklasik olarak 65 kJ/m?® enerji iireten miknatislari iiretmislerdir. Sm-Co
esasli nadir toprak miknatislart SmCos ve Sm2Co017 olmak iizere iki gruba ayrilmaktadir. Bu
iki miknatis tiirlerinden ilk olarak SmCos iiretilmis, bu miknatisin ardindan daha yiiksek
performansa sahip Sm>Coi; miknatislar1 gelistirilmistir. Bu miknatislarin manyetik
performanst SmCos miknatislara oranla daha yiiksektir. Sm2C017 miknatisin birim hacim
basina irettigi enerji miktar1 SmCos miknatislarinkinin yaklagik olarak iki katidir. Bu
miknatislar i¢in Curie sicakligit 700-800 °C arasinda degismesine ragmen, maksimum
calisma sicakligi 300 °C civarindadir. Ancak, yapilan ¢alismalar ile iiretilen katkilt Sm-Co
esasli miknatislarin ¢alisma sicakliklar1 550 °C’ye kadar yiikseltilmistir [93].

1970’11 yilarda kobalt gibi stratejik dneme sahip elementlerin fiyatlarindaki artis,
kobalt icermeyen yeni kalici miknatislara olan ihtiyacin artmasina neden olmustur. Yapilan
aragtirmalar sonucunda 1983 yilinda, iki farkli firma tarafindan (General Motors ve
Sumitomo) [15,24] farkli yontemler kullanilarak (geleneksel toz metalurjisi ve melt
spinning) Nd-Fe-B esasli kalict miknatislar gelistirilmistir.

Gilintimiizde NdFeB miknatislar sinterleme, polimer bagli ve sicak deformasyon olmak
tizere Ui¢ farkli sekilde tiretilmektedir. Bu yontemler arasinda, en basarili ve en uygulanabilir
yontem toz metalurjisi yontemlerini igeren sinterleme yontemidir. Bunun sonucu olarak,
sinterlenmis miknatislar yiiksek manyetik 6zelliklerinin yan sira, fiyat/performans orani
oldukea diistiktiir. Sinterlenmis miknatislarin en 6nemli dezavantaji ise, termal ve gevresel
etkiler karsisinda kararsiz olmalaridir. Sinterlenmis miknatislarin manyetik 6zelliklerinin
yiiksek olmasi manyetik olarak sert Nd2FeisB fazina dayanmakta olup, bu fazin birim
hacimde iirettigi enerji miktar1 yaklasik olarak 512 kJ/m®tiir. Ancak, yap1 icerisinde bulunan
ve yumusak manyetik Ozelliklere sahip ikincil fazlarin olusmasi nedeniyle, sinterlenmis
NdFeB miknatislar yaklasik olarak 444 kJ/m® enerji iiretmektedirler. Polimer bagh
miknatislar ise uygulamalarda yaklasik olarak 80-145 kJ/m® arasinda enerji iiretmektedir.

Sicak deforme edilerek iiretilen miknatislarin iirettigi enerji, 120-370 kJ/m*’tiir. Tablo 4’den
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de goriilecegi iizere, NdFeB miknatislarin sahip oldugu manyetik 6zellikler diger kalict

miknatis tiirlerine oranla daha yiiksektir.

Tablo 1.5. Baz1 sert miknatis malzemelerin 6zelliklerinin karsilastirilmasi [93].

Malzeme Br(T) | Hc(kOe) | (BH)maks. (kJ/m?)

Alniko 9 1,05 1,5 84

Ferrit 8C 0,43 4,1 34
SmCos 0,9 9 162
Sm,Co17 11 10 37,5
Sinterlenmis NdFeB 1,31 14 444
Polimer bagli NdFeB 0,69 9 80

Sicak deforme edilmi

NdFeR ¥ 0,825 17,5 120

NdFeB miknatislar, diger miknatis tiirlerine gore yiiksek manyetik 6zelliklere sahip
olmasima ragmen, termal olarak kararsiz olmasi, bazi uygulamalarda tercih edilmelerini
kisitlamaktadir. Curie sicakligi yaklasik olarak 310 °C olan NdFeB miknatislarin yiiksek
sicakliklarda yapilarinin degismesine bagl olarak manyetik 6zelliklerini kaybetmektedirler.
Yapilan arastirmalarda, 220 °C’de manyetik o6zelliklerinin yaklasik olarak %80’ni
kaybettikleri ortaya ¢ikmistir. Bu nedenle, bu miknatislar i¢in maksimum ¢alisma sicakligi
150 °C olarak belirlenmistir. Diger miknatis tiirleri ile karsilastirildiginda, NdFeB esasli
miknatis malzemelerin Curie sicakligiin ¢ok diisiik oldugu gériilmektedir (Tablo 1.6) [93].

Tablo 1.6. Farkli miknatislarin Curie sicakligi ile maksimum calisma sicakliklarinin
karsilagtirilmasi [93].

Malzeme Curie Sicakligi (°C) Maksimum ¢alisma sicakligi (°C)
Ferritler 450 350
Alniko 900 500
SmCos 700 250
NdFeB 310 150

1.11. Nd-Fe-B Esash Miknatislarin Yapisal ve Manyetik Ozellikleri

NdFeB miknatislari, daha 6nce kesfedilmis olan kalici miknatis tiirlerine gore oldukca
yiikksek manyetik enerji {irlinline sahiptir. Bu miknatislarin yiiksek kalici miknatislia
(manyetizasyona) sahip olmalarinin en 6nemli nedeni, igerdikleri Fe miktarmin diger

elementlere (Nd ve B) gore yliksek olmasidir. Fe atomu 3d enerji seviyesinde ¢iftlenmemis
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elektronlara sahip oldugundan (Tablo 1.4), komsu atomlar ile etkilesimi sirasinda net bir
manyetik moment olusturmaktir. Bu miknatislarin koersivitelerinin yiiksek olmasinin nedeni
Nd elementinin 4f enerji seviyesindeki elektronlarimin yiiksek anizotropiye sahip
olmasindan kaynaklanmaktadir.

NdFeB miknatisin bilesimini olusturan nadir toprak elementi (Nd) ve ge¢is metali (Fe)
arasinda giiclii ferromanyetik bir etkilesim gerceklesmektedir. Nd-Fe esasli miknatislar
tiretmek amaciyla, Fe oranindan daha kiigiik oranlarda ti¢iincii bir katki elementi Nd-Fe ikili
sistemine ilave edilmektedir. Ferromanyetik 6zellik gostermeyen iiglincii katki elementi,
olusan manyetik akinin azalmasini engellemek amaciyla oldukc¢a kiigiik miktarlarda ikili
alasim sistemine eklenmektedir. 1983 yilinda Sumitomo Special Metals Firmasi [15] ve
General Motors [24] tarafindan birbirlerinden habersiz iiretilen Nd-Fe-B {iglii alasim
sisteminin her ikisinde de ¢ok kiiciik miktarlarda B elementi kullanilmistir. Alasimin
igyapisinda olusan ve igerisinde agrilikca %72 Fe, %27 Nd ve %l B igeren fazin
olusturulmasiyla bilirlikte yiiksek manyetik 6zellikler elde edilmistir. Mikro yapi i¢eresinde

olusan bu faz NdzFe14B fazi olarak tanimlanmaktadir [96].
1.11.1. Nd-Fe-B Alasimimin Denge Diyagramlari

Nd-Fe-B alagiminin faz yapisiyla ilgili olarak, hem ikili alagim sistemleri hem de {iglii
alasim sistemleri faz diyagramlar1 {izerinde c¢alismalar yapilmis, ikili ve Tgli faz

diyagramlari elde edilmistir [97-101].

i. Nd-Fe ikili Faz Diyagram
Ikili sistemin faz diyagramlari ile ilgili ayrmtil bilgiler olmasa da yapilan ¢alismalarda
ikili sistemin katilagma sirasinda yar1 kararli veya kararl fazlar olusturdugu, baz1 fazlarin
ise bazi kosullar altinda gozlenemedikleri belirtilmektedir. Ornegin; yapilan bazi
caligmalarda, kiibik kristal kafes yapisina sahip NdFe2 metalik fazin1 belirlemenin oldukca
zor oldugu ifade edilmistir. Kararli yapiya sahip intermetalik NdzFe17 fazinin olustugu Nd-
Fe ikili faz diyagrami Sekil 1.24.’de gosterilmistir. Ancak, bu faz diyagrami NdsFe17 fazinin
kesfedilmesiyle revize edilmistir.
Yukarida verilen her iki faz diyagramima gore L 2 Nd + Nd,Fe;; ve L 2 Nd +
NdsFe,;; doniisiimleri gerceklesmektedir. Katilasma esnasinda, reaksiyonlar sonucu olusan

Nd’ca zengin faz, taban diizlemi anizotropik olan bu iki fazin etrafin1 sarmaktadir. Olugan
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Nd2Fe17 ve NdsFei7 fazlari kararli bir yapiya sahip olmakla birlikte yumusak manyetik
ozelliklere sahiptirler [98].

Stvi

ad

Nd;Fe,; + Nd

Nd)Fe;s+ L

1 © t T T T 1 t 1
Fe 10 20 0 40 0 60 n 80 %0 Nd

Nd (% at).

Sekil 1.24. Nd-Fe ikili denge diyagrami [98].

ii. Nd-Fe-B Uclii Denge Diyagram

Nd-Fe-B elementlerinin olusturdugu ti¢lii denge diyagraminda katilasma sirasinda {ig
farkli intermetalik bilesik kristallenmektedir. Bunlardan birincisi, alagima yiiksek koersivite
ozelligi kazandiran Nd2Fe14B fazidir. Tetragonal kristal yapisina sahip olan bu faz, her bir
birim hiicrede 68 atomdan meydana gelmektedir. Katilasma sirasinda meydana gelen diger
yapilar ise Nd1.1FesB4 ve NdsFe2Be fazlaridir [99]. Nd1.1FesB4 fazi tetragonal kristal yapisina
sahip olmakla birlikte manyetik 6zellik gostermeyen faz olarak nitelendirilmektedir ve
manyetizasyonu ve tretilen enerji miktarinin azalmasina neden olmaktadir [102]. NdsFe2Bs
intermetalik fazi ise bazi alagim bilesenlerinde (NdisFe77Bg) goriilmemektedir [63]. Sekil
1.25°de Nd-Fe-B iiclii faz diyagrami ve bu faz diyagrama ile ilgili nemli fazlar ifade eden
semboller asagida verilmistir [102].

T1veya © = Nd2Fe14B
T2 = Nd2Fe7Bs
Ts = Nd2FeBs
n = Nd1.1FesBs4
p = NdsFe2Bs

Uclii faz diyagrammin Fe yoniinden zengin faz bolgesi, NdFeB kalict miknatislarin
kompozisyonun olustugu bolge oldugu i¢in yogun olarak incelenen bolgedir. NdFeB iiglii

faz diyagraminda, manyetik olarak sert Nd2Fe14B faz1 demir oraninin yiiksek oldugu bolgede
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katilagsmaya baglamakta olup, bu bolgede katilasan ilk kristaller y- Fe fazini olusturmaktadir.
Stvi durumdaki alasim igerisinden yaklagik 1180 °C civarinda, Nd2Fe1sB bilesigi
katilasmaya baslamaktadir (Sekil 1.26). Bu sicaklik ayn1 zamanda Nd2Fe14B fazinin ergime
noktasina karsilik gelmektedir. Bu sicakligin altindaki sicaklik degerlerinde demir kristalleri
ve daha az oranda demir igeren sivi faz, peritektik reaksiyon sonucu sert manyetik faz olan
Nd2Fe14B kristallerini olusturmaktadir. Peritektik doniisiim sonucu olusan Nd2Fe14B fazi, Fe
kristallerinin etrafinda olusmaktadir. Hizli katilasma sirasinda peritektik dontisiim tam olarak
tamamlanamaz ve eriyikten ilk olarak kristallenen Fe fazi, Nd2Fe14B tanelerinin i¢inde kalarak

homojen olmayan bir yap1 olusur [101]. Katilasma sirasinda meydana gelen tiim reaksiyonlar

Tablo 1.7’de verilmistir [9].

/40 50 60 70 e 80 90  Nd

7 Ps
NdyFey .\'ﬁo)

Sekil 1.25. Nd-Fe-B alagiminin tiglii faz diyagrami [100].
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Sekil 1.26. Nd:B=2:1 olan Nd-Fe-B alasiminin ikili (presobinary) faz
diyagrami [101].

Tablo 1.7. Nd-Fe-B tiglii faz sisteminde katilagma sirasinda meydana gelen reaksiyonlar

[100].
. i 0
Sembol Reatli<;|iyon Reaksiyon Kom%[zc:fn%on o Slc(aKk)hk
Nd Fe B
Ps Peritektik Lty-FeeoT: 14 | 79 | 7 |1428
€5 Otektik LoTi+To 12 71 | 17 |1368
es Otektik L«<>Nd+NdzFe17 75 | 25 | - |963
Uio Déniisiim L +Fe,B>To+y-Fe 7 | 74 | 19 |1403
Uiz Déniisiim L+Nd2Bs«<T3+Nd 94 | 3 | 3 |1393
U1a Déniisiim L+Nd2B17T1+Nd 73 | 25 | 2 |958
E: | Uclii 6tektik Loy-Fe+T1+To 8 | 74 | 18 |1363
E> | Uclii 6tektik LoNd+T1+T2 67 | 26 | 7 |938

1.11.2. Nd-Fe-B Miknatislarin Mikro yapisal Ozellikleri

NdFeB esasli manyetik malzemelerin fazlar arasindaki etkilesimleri belirlemek
amactyla yapilmis pek ¢ok ¢aligma mevcuttur. Bu ¢alismalarda yiiksek oranda nadir toprak

elementi igeren ve NEOMAX olarak tanimlanan ve atomik olarak %15 Nd, %77 Fe ve %8
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B igeren NdisFe77Bs alasimi kullanilmistir. Bu alasim oda sicakliginda NdzFeisB (D),
NdFesBs () ve tane simirlarinda olusan Nd’ca zengin fazdan olusmaktadir. Bu bilesime

sahip alasimin katilasmasi sirasinda meydana gelen peritektik reaksiyon;
Sivi faz + y-Fe —» Nd2Fe14B (D) (1.12)

Seklinde  gerceklesmektedir.  Katilasma  sirasinda  tam  bir  donilisiim
gerceklesmediginden yapida yumusak manyetik oOzelliklere sahip a-Fe kalmaktadir.
Sicakligin 1115 °C’nin altina diismesiyle birlikte sivi faz igerisinde @ ve n fazlar
kristallenmeye baslamaktadir. Sicakligin 655 °C’ye diismesiyle birlikte gerceklesen tiglii

otektik reaksiyon sonucu katilasma tamamlanir.
Sivi faz —>Nd + @ + 1 (1.13)

i. Ndz2Fe1sB Fazi

Sert manyetik faz olarak nitelendirilen NdzFesB fazi, X-isinlar1 difrasiyonu
kullanilarak belirlenmektedir. Bu fazin kristal yapisini belirmek amaciyla ilk ¢alisma 1984
yilinda Herbst ve arkadaslari tarafindan yapilmistir [103]. Yapilan ¢alismada, kristal yapinin
manyetik ozelliklere olan etkisi aragtirllmis ve s6z konusu fazin yiiksek derece
manyetokristal anizotropik ozellikler sergiledigi tespit edilmistir. Bu nedenle, yapisinin
tamaminin bu fazdan olustugu miknatislar yiiksek koersivite degerlerine ulagsmaktadir.

Tetragonal kristal kafes yapisina sahip Nd2Fe14B fazinin ve bor igeren {iggen prizma
seklindeki kristal yapinin sematik goriintiisti Sekil 1.27°de verilmistir. Bu fazin sahip oldugu
birim hiicresi 68 atom i¢ermektedir. Kristal yapi icerisinde Fe atomunun alti, Nd atomun iki
ve bor atomunun bir farkli konumu bulunmaktadir. Bu konumlar ile ilgili detaylar Tablo
7’de verilmigstir. Kristal yap1 incelendiginde, biitiin Nd ve B atomlar ile dort tane demir
atomu z=0 ve z=0,5 diizlemlerinde bulunmaktadir. Diger demir atomlar1 birbirlerine temas

halinde olup, hekzagonal ag olusturmaktadir [104,105].
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Sekil 1.27. a) Nd2Fe14B fazinin kristal yapisi, b) bor igeren tiggen prizma
[104].

ii. Nd’ca Zengin Faz

Nd’ca zengin faz, Kkiitlesel malzemenin yaklasik olarak %10’luk kismim
olusturmaktadir. Tane sinirlarinda bulunan bu faz, sinterleme ve koersivite mekanizmalar1
acisindan olduk¢a 6nemli yere sahiptir. 1000 °C lizerinde yapilan sinterleme islemlerinde bu
faz sivi duruma gecerek sert manyetik fazin etrafini sarmaktadir. Bu fazin yapisi tam
anlagilamamakla beraber, yapilan bazi calismalarda hacim merkezli kiibik (HMK), bazi

calismalarda ise ¢ift siki paket hegzagonal yapiya sahip oldugu ileri stiriilmektedir [96].

iii. NdFesB4

Bor elementinin biiytlik bir kismi1 bu faz igerisinde bulunmaktadir. 25 K sicaklik altinda
ferromanyetik 6zellikler sergileyen bu faz oda sicakliginda paramanyetik malzemeler gibi
davranmaktadir. NdFeB alagiminin mikro yapisinda bulunan bu fazin manyetik 6zellikleri

artirict bir etkisi bulunmamaktadir [96].
1.11.3. Nd-Fe-B Esash Miknatislarin Uretim Yontemleri

NdFeB esasli manyetik malzemelerin iiretiminde kullanilan yontemler mikro yapiy1
etkilediginden manyetik 6zelliklerin belirlenmesinde dogrudan etkili olmaktadir. Manyetik
domenler, mikro yapida bulunan fazlara gore olusacagindan, {liretim yontemi manyetik

ozelliklerin belirlenmesinde oldukga etkili bir parametredir.
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NdFeB esasli manyetik malzemeler, polimer bagli, mekanik alagimlama, geleneksel
toz metalurjisi, sicak deformasyon, hidrojenleme-parcalama-ayrilma-yeniden birlesme

(HDDR), melt spinning olmak iizere farkli yontemlerle tiretilmektedir.

i. Polimer Bagh NdFeB Miknatislarin Uretimi

Farkli yontemler kullanilarak elde edilen Nd-Fe-B alasim tozlar1 bir regine ile
karistirilarak manyetik alanda preslenmektedir. Tozlar1 bir arada tutan regine olarak, epoksi,
polytetra fluorentylene kullanilmaktir. Manyetik alan altinda presleme islemi ile yapinin
anizotropik 0Ozellik kazanmasi saglanir. Presleme isleminin ardindan, reginenin

sertlestirilmesi igin 1s1l iglemler uygulanmaktadir [106].

ii. Mekanik Alasimlama

Mekanik alasimlama yonteminde, elementel tozlar ilk olarak karistirma islemine tabi
tutulurlar. Homojen olarak karistirilan tozlar yiliksek enerjili bilyeli 6gilitme islemiyle birkag
saat ogiitiiliir. Ogiitme isleminin ilk asamalarinda elementel tozlar birbirine kaynak
olmaktadir ve 6giitme siiresinin artmasma bagli olarak olusan 1s1, katt durumda tozlar
arasinda reaksiyon olusmasina neden olur. Uygun 6giitme siirelerinde oldukg¢a ince bir mikro

yap1 ve istenen fazlar olusturulabilmektedir [107].

iii. Sicak Deformasyon
Yiiksek sicaklikta, Nd-Fe-B alasim tozlarina deformasyon islemi uygulanarak yapilan
miknatis tretimi islemidir. Bu yontemde, deformasyon sicakligi 600-1000 °C arasinda

uygulanmaktadir [108].

iv. Hidrojenleme-Parcalama-Ayirma-Yeniden Birlesme (HDDR)

Bu tiretim yonteminde kati kiitle halindeki malzemeye basin¢li hidrojen altinda 1s1l
islem uygulanmaktadir. Isitma islemi vakum altinda yapilirken, alasim 1 bar basingtaki
hidrojenle temas eder. Daha sonra, ortamdaki hidrojen bosatilarak tekrar bir 1s1l islem
uygulanir. Her iki 1s1] islem yaklagsik olarak 650 °C sicaklikta yapilir. HDDR yonteminin ilk
asamasini olusturan bu islemlerde amag, Nd’ca zengin fazin hidrojeni absorbe etmesidir.

Ikinci asamada ise H’in yapidan uzaklastirilmas1 amaciyla islemler yapilmaktadir [109].

v. Geleneksel Toz Metalurjisi
Geleneksel toz metalurji yontemi, Nd-Fe-B manyetik alasim tozlarinin iretilmesi,

preslenmesi ve sinterlenmesi islemlerini kapsamaktadir. Yiiksek performansli miknatislarin
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tiretimi genellikle bu yontem ile gerceklestirilmektedir. Bu iiretim yonteminde, farkli
yontemler kullanilarak iiretilen Nd-Fe-B alasim tozlari, parga {iretimi i¢in tasarlanan kaliba
konularak manyetik alan altinda preslenir. Presleme islemi ile tozlar arasinda gerceklesen
mekanik baglar tozlarin bir arada, dagilmadan kalmasi saglanir. Presleme islemi, uygulanan
manyetik alana paralel veya dik olarak yapilabilmektedir. Ancak, uygulanan manyetik alana
dik yonde yapilan presleme islemi anizotropik miknatis iiretimine olanak sagladigindan,
daha etkili bir presleme yontemidir. Presleme isleminin ardindan kaliptan ¢ikartilan ham
mukavemetli parca, belirlenen sinterleme sicakliginda ve sinterleme atmosferinde

sinterlenir. Sinterleme isleminin devaminda farkli sicakliklarda 1s1l islemler yapilmaktadir
[110].

Vi. Melt Spinning (Eriyik Savurma) Yoéntemi

NdFeB kalic1 miknatislarin diger bir iiretim yontemi de melt spinning yontemidir. Melt
spinning, serit olarak isimlendirilen ince serit formundaki metalik cam alagimlar1 veya amorf
metal liretmek i¢in kullanilan bir iiretim yontemdir. Bu yontem, Duwez ve arkadaslari
[30,31] tarafindan 1960 yilinda gelistirilmistir ve son elli yildir ¢ok sayida ikili, ti¢lii ve coklu
amorf ve metalik cam alagimlarin sentezlenip iiretilmesi amaciyla kullanilmaktadir [32].
Melt spinning isleminde, yiiksek sicakliklara dayanikli malzemeden imal edilmis bir pota
igerisine yerlestirilen ingot alasim, indiiksiyon 1sitma sistemi gibi sistemler kullanilarak
ergime sicakliginin iizerinde bir sicakliga kadar 1sitilmaktadir. Kimyasal olarak kararl pota
icerisindeki s1vi metal, potanin dip kisminda bulunan belirli sekil ve boyutlardaki nozuldan
(delikten), basingli inert gaz ile bakir gibi 1s1l iletkenligi yiiksek, yiiksek hizlarda donmekte
olan disk iizerine gonderilerek yiiksek soguma hizlarinda (=10° K/s), cok ince serit
formunda katilasmasi saglanir (Sekil 1.28) [31,33,34]. NdFeB esasli manyetik malzemelerin
ozellikleri i¢cyapiya oldukca duyarli oldugundan, bu tiir miknatislarin iiretiminde daha ¢ok
melt spinning teknigi tercih edilmektedir [38,39]. NdFeB esasli miknatislarin soguma hizi
ve mikro yapiya bagli olarak degisen manyetik 6zellikleri melt spinning {iretim parametreleri
(disk hizi, piskiirtme basinci, nozul ile disk arasindaki mesafe vb.) kontrol edilerek
degistirilebilir. Bu yontem kullanilarak nanokristalli veya amorf olarak iiretilen NdFeB
seritler daha sonra 6giitme ve sinterleme islemi uygulanarak Nd-Fe-B esasli miknatislarin

tiretimi gergeklestirilmektedir.
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S1vi metal
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Indiiksivon bobini

Nozul

Metal serit

Disk

Sekil 1.28. Melt spinning sisteminin sematik goriinimii.

1.12. Literatiir Ozeti ve Calismanin Amaci

Nd-Fe-B esaslt miknatislarin kesfedildigi 1983 yilindan giiniimiize manyetik, termal,
yapisal ve kimyasal 6zelliklerini belirlemek ve gelistirmek amaciyla ¢ok sayida ¢aligma
yapilmistir.

Bu alanda ilk ¢aligmalar Sagawa ve arkadaslar tarafindan yapilmistir. Yontem olarak
geleneksel toz metalurjisi yontemini kullanmiglardir. NdisFe77Bg manyetik alagimini ark
ergitme sistemiyle toz halinde iiretmisler, daha sonra bilyeli 6gilitme islemini kullanarak
ortalama toz boyutunu 100 pm’dan 3 pum’a kadar diisiirmiislerdir. Yapilan presleme ve
sinterleme islemleriyle birlikte iirettikleri hacimsel malzemenin birim hacim basina enerji
miktarin1 290 kJ/m? olarak bulmuslardir [15].

Nd-Fe-B esasli miknatislarin hizli katilagtirma yontemlerinden biri olan melt spinning
yontemi kullanilarak tiretimi Croat ve arkadaglar1 tarafindan yapilmistir. Farkli disk hizlar
kullanilarak yapilan iiretimlerde disk hizinin artmasma bagli olarak mikro yapisal ve
manyetik 6zelliklerin degistigi vurgulanmistir. Maksimum enerji, disk hizinin 19 m/s oldugu
deneylerde, 14 MGOe olarak kaydedilmistir. Yapilan XRD analizlerinde kristallilik
derecesinin disk hizinin artmasiyla birlikte artan soguma hizindan dolay1 azaldig: tespit
edilmistir [24].

J. N. Chapman ve arkadaslari, farkli bilesimdeki Nd-Fe-B esasli manyetik alagimi
kullanarak, melt spinning yontemiyle sabit disk hizinda yaptiklar1 iiretimlerde, serit

kalinliginin ortalama 40 um civarinda ve ortalama mikro yapi tane boyutunun 20-30 nm
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arasinda degistigini tespit etmislerdir. Ancak, yapilan TEM analizlerinde, baz1 bolgelerde
tanelerin olduk¢a kaba oldugu ve bunun sebebinin de ortamda bulunan argonun gaz
bosluklarina neden olarak soguma hizini diisiirmesine baglamislardir. Yaptiklar1 ¢alismada,
iirettikleri seritlerin koersivitelerinin bilesime gore farklik gdsterdigini ancak, sinterlenmis
miknatistan daha yiiksek koersiviteye sahip olmasina kargin, daha diisiik enerji iirettiklerini
ortaya koymuslardir [29].

R. Coehoorn ve J. Duchateau, Ndi3sFe796Be 9 alasimini kullanarak melt spinning
yontemiyle yapmis olduklari serit tiretimi isleminde, disk hizinin artmasina bagl olarak serit
kalinliginin artigmi ifade etmislerdir. Yapilan ¢alismada, disk hizi 3-30 m/s arasinda
degistirilmis ve artan disk hizi ile serit kalinliginin 100 pum’dan 15 pm’a kadar azalmistir.
Ayni ¢alismada, mikro yapisal degisim incelenmis, disk hizinin artmasina bagli olarak
azalan serit kalinligiyla ortalama mikro yapi tane boyutunun 10 pm’dan 0,3 pm’a kadar
kiigiildiigiinii belirlemislerdir. Farkli disk hizlarinda {iretilen seritler i¢in en yiliksek (BH)maks
degeri ise 16 m/s disk hizinda 15 MGOe olarak bulunmustur [90].

Lai Bin ve arkadaglan tarafindan yapilan ¢alismada, melt spinning yontemiyle farkli
disk hizlar1 kullanilarak mikro yapisal ve manyetik O6zelliklerin hangi yonde degistigi
arastirilmistir. Yapilan deneysel calismalarda Nd2ogFess 6C04Go,6Bo9 manyetik alasimi
kullanilmistir. Farkli disk hizlarinda yapilan iiretimlerde optimum sonuglar 25 m/s disk
hizinda elde edilmistir. Yapilan degerlendirmelerde, ortalama tane boyutunun serit
kalinligina gore degistigi, disk ile temas eden bolgedeki ortalama tane boyutunun diger
bolgelere oranla ¢ok daha kiigiik oldugu ortaya konmustur [33].

C. Wang ve M. Yan, Nd299Fess6C04Go,6Bo,9 alagimi lizerinde yaptiklart mikro yapisal
incelmelerde soguma hizinin artmasinin, serit kalinligi (25-30 pm) boyunca homojen bir
yapinin olugmasini sagladigini ifade etmislerdir. Yaptiklar1 ¢aligmada, ortamda bulunan
argon gazi basincindan dolayi, seridin disk ile temas eden ylizeyinde gaz ceplerinin olustugu
ve bu bolgelerde soguma hizinin diismesinden dolay1 daha kaba taneli bir yapinin olustugunu
gbzlemlemislerdir. Uretilen seritlerin ortalama mikro yap: tane boyutunun 100 nm ile 150
nm arasinda degistigi ifade edilmistir [111].

Wen-sheng Sun ve arkadaslar1 tarafindan melt spinning yontemi kullanarak
NdisFe77Bg alasimi seritleri tiretilmistir. Bu islemde sabit disk hizi (36 m/s) kullanilmustir.
Mikro yapida Nd2Fe14B sert manyetik fazinin yaninda, yumusak manyetik 6zelliklere sahip
o-Fe ve Nd’ca zengin fazlarin bulundugunu tespit etmislerdir. Uretilen seritlerin birim

hacimde 89 kJ’liik enerji Uirettigini ifade etmislerdir [112].
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Spunpei Ozawa ve arkadaslarinin Nd-Fe-B esasli magnet alasimini kullandiklari
calismada, melt spinning ve su sogutmali bakir kalip kullanilarak farkli soguma hizlarinda
serit ve 1-1,5 mm ¢apinda 50 mm wuzunlugunda hacimsel malzeme iiretimini
gerceklestirmislerdir. Su sogutmali bakir kaliba yapilan dokiim islemleri sonucu dendritik,
melt spinning yontemi kullanarak farkli disk hizlarinda yaptiklar tiretimlerde ise es eksenli
hiicresel bir yapinin olustugu, ayrica amorf bir yapiya rastlanmadigini ifade etmislerdir. Yine
ayni ¢alismada, metalik kaliba yapilan dokiim islemlerinde elde edilen soguma hizinin 3,3 x
102-1,2x10° K/s arasinda, iiretilen farkli kalinhiktaki (13—55 pm) seritler i¢in soguma
hizlarmin 4,3x10°-1,5 x 10° K/s arasinda degistigini belirlemislerdir. Farkli mikro yapilarin
olusumunu soguma hizlarindaki farkliliga dayandirmiglardir. Metal kaliba yapilan dokiim
islemleriyle iiretilen silindirik numunelerin koersivite degerlerinin kalinligin azalmasina
(soguma hizinin artmasina) baglh olarak artifi, ancak bu degerin 100 kA/m’nin altinda
oldugunu ifade etmislerdir. Bunun nedenini, soguma hizinin yavas olmasina bagli olarak
yapida a-Fe’in olugmasi ile agiklanmigtir. Melt spinning yontemiyle yapilan tiretimlerde de
silindirik numunelere benze sekilde artan serit kalinligiyla birlikte koersivite degeri
azalmakta ancak en kalin seridin (55.5 pm) dahi koersivite degeri 1 mm capindaki silindirik
numuneden daha yiiksek (135 kA/m) oldugu tespit edilmistir. Yapilan DSC analizlerinde
serit kalinliginin artmasina bagli olarak Curie sicakligimin azaldigini tespit etmislerdir.
Ancak 13 pm kalindigindaki serit i¢in amorf bir yap1 olustugundan dolay1 Curie sicakligi ve
koersivite degeri alinamamistir [46].

Sinterlenmis miknatislarin iiretiminde ortalama parcacik (toz) boyutu biiyiik 6nem arz
etmektedir. Yukaridaki ¢aligmalardan da anlasilacag lizere, melt spinning yontemiyle hizl
katilastirilarak ytliksek manyetik 6zelliklere sahip seritlerin ortalama boyutu, sinterleme i¢in
uygun degildir. Bu nedenle, melt spinning yOntemiyle {iretilen sgeritlerin boyutlarinin
kiigiiltiilmesi gerekmektedir. Ancak alasim, icerdigi Nd elementinden dolayr oldukca
reaktiftir ve 6gilitme islemi sirasinda olusan 1s1 oksitlenmeyi hizlandiracagindan, bu islemin
koruyucu atmosfer altinda yapilmasi gerekir. Bu amagla yiizey etken madde veya
oksitlenmeyi engelleyici ortamlar kullanilarak 6gtlitme islemi yapilmaktadir.

V. Neu ve L. Schultz, nanokristalli iki fazli (NdFeB + a-Fe) sistemin olusturulmasinda
mekanik alasimlama iglemini kullanmiglardir. Ancak 6giitme islemi sirasinda oksitlenmeyi
engellemek amaciyla 6giitme ortami1 10 mbar vakuma almmus ve ardindan argon gazi

gonderilerek, argon atmosferinde dgiitme islemini yapmislardir. Ogiitme 6ncesi yapilan
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analizlerde %0,1 olan oksijen orani, mekanik alagimlama islemleri sonrasinda %0,4 kadar
artmistir [54].

V. M. Chakka ve arkadaglarinin manyetik nano partikiillerin bilyeli 6giitme islemiyle
tiretilmesiyle ilgili olarak yaptiklar1 ¢aligmalarda, oksitlenmeyi, 6glitme sirasinda olusan
plastik deformasyon ve soguk kaynagi engellemek amaciyla toz agirliginin %10 ile %12’si
arasinda degisen, yiizey etkin maddeler olan oleik asit ve oleil amin kullanmislardir.
Kullandiklar1 maddeleri ¢ozmek icin ise %99,8 saflikta organik bir bilesik olan heptan
kullanmislardir. 1 saat ile 50 saat arasinda degisen 6giitme siirelerinde parcacik seklinde ve
boyutunda olan degismeler incelenmistir. 5 saatlik 6giitme islemi sonrasi parc¢acik boyutu 5
nm ile 13 nm arasinda degisirken 25 saatlik 6gilitme islemi sonrasi tozlarin uzadigi ve
kalinliklarinin 3 ile 6 nm, uzunluklarinin 7 ile 20 nm arasinda degistigi tespit edilmistir [57].

G. Akdogan ve arkadaslarinin yaptiklar1 ¢aligmada, 6gilitme isleminde ylizey etken
madde olan oleik asit ve organik ¢oziiciisii olan heptan1 kullanmiglardir. 6 ve 12 saatlik
ogltme islemi ile ortalama parcacik boyutu 200 pm’dan 25 pm’a kadar diistiriilmiistiir.
Yapilan 6giitme isleminde, Ogiitme sliresinin artmasina bagli olarak yapinin kristallilik
derecesinin azaldigini tespit etmislerdir. Ayn1 zamanda bu calismada, 6giitme siiresiyle
degisen parcgacik sekilleri incelenmistir. Kisa 6glitme siireleri i¢in yapraksi olan pargacik
sekli, 0giitme sliresinin artmasiyla birlikte kiiresel forma doniligmiistiir. Yapraksi tozlarin
koersivitesi 4kOe iken, kiiresel parcaciklarin koersivite degeri 2,5 kOe olarak bulunmustur
[60].

K.Simeonidis ve arkadaslarinin yiirtitmiis oldugu c¢alismada, koruyucu ortamda
yapilan 6gilitme islemleri sirasinda yapisal ve manyetik 6zelliklerdeki degisim incelenmistir.
Yapisal incelmelerde, 6giitme siiresinin artmasina bagli olarak, Akdogan’nin yapmis oldugu
caligmaya benzer olarak kristallilik derecesinde azalma oldugu tespit edilmistir. Ogiitme
stiresinin artmasiyla birlikte ortalama parcacik boyutu 40 um’dan, 15 nm’ye kadar
azaltilmigtir. 35 saatlik 68iitme siiresine kadar diizensiz sekilli parcaciklar, 6giitme siiresinin
artmasiyla birlikte 20 nm uzunlugunda 4 nm genisliginde nano c¢ubuklara donlismiistiir.
Yapilan termal incelemelerde ogiitme siiresiyle Curie sicakliginda 6nemli bir degisim
olmamis ve Curie sicakligi 300 °C civarinda tespit edilmistir. Manyetik 6l¢iimlerde, tozlarin
koersivitelerinin, ilk 10 saate kadar olan Ogiitme islemiyle artigi, daha sonra &giitme
siiresinin artmasina bagl olarak azalmistir. 10 saatlik 6giitme islemi sonrasi pargaciklarin

koersivite degeri 4,4 kOe olarak bulunmustur [59].
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Bu c¢alismanin amaci, manyetik NdisFe77Bg ingot alagimindan melt spinning
yontemiyle kaba boyutlu toz iiretmek, iiretilen tozlarin boyut kiiciiltme amaciyla bilyeli
ogiitme islemiyle ogiitiilerek mikron ve nano boyutlarda toz elde edilmesi, bu tozlardan
presleme ve kontrollii atmosferde sinterleme islemleri ile sert manyetik malzeme elde etmek,
tiretilen toz ve sinterlenmis parcalart mikro yapi, faz yapist ve manyetik bakimlardan
karakterize etmek ve iiretim parametrelerini optimize etmektir.

Melt spinning yontemi kullanilarak yapilan iiretimler, yiiksek vakum altinda (1077
mbar) gerceklestirilmis, kullanilan alasimin gevrek yapida olmasindan dolay1 serit yerine
kiiresel, ¢ubuksu, elyafsi, yapraksi ve pulsu sekillerde kaba boyutlu tozlar iiretilmistir.
Uretilen tozlarin soguma hizlarmi artirmak amaciyla literatiirde olmayan teknikler
gelistirilerek ilk defa olarak bu ¢alismada uygulanmistir. Bu kapsamda, kullanilan bakir disk
ilave bir aparatla sogutularak diskin sicaklig1 -5 °C’ye diistiriilmiistiir. Diger taraftan, yiizeyi
purtizsiiz disk ile kaba boyutlu pulsu, elyafsi ve yapraksi sekillerde tozlar yerine daha ince
boyutlu toz tiretmek amaciyla diskin yiizey profili degistirilmis, disk ylizeyine belli profilde
disler agilmistir. Oda sicakliginda ve -5 °C sartlarinda disk kullanilarak yapilan iiretimlerin
mikro yapiya olan etkisi arastirilmis ve i¢yapida olusan fazlar belirlenmistir. Elde edilen
mikro yap1 tane boyutundan tozlarin soguma hizlar1 hesaplanmistir. Uretim sartlarmin
degismesine bagl olarak malzemenin degisen termal ve manyetik 6zellikleri incelenmistir.
Miknatis tiretiminin ikinci asamasi olan 6giitme isleminde, toz ve seritler vakum atmosferi
altinda ylizey aktif malzeme olan oleik asit kullanilarak farkli 68iitme zamanlarinda
ogiitillmis, her bir 6giitme zamani igin ortalama toz boyutu belirlenerek gerekli faz, termal

ve manyetik 6zelliklerdeki degisim karakterize edilmistir.



2. DENEYSEL CALISMALAR

2.1. Kullanilan Alasim

Bu ¢alisma kapsaminda, melt spinning yontemi kullanilarak NdisFe77Bg esasli sert
manyetik malzeme {iretimi hedeflenmistir. Kullanilan NdisFe77Bg alagimi ingot halinde Alfa
Aesar firmasindan temin edilmis olup, alagimin yiizde agirlik ve yiizde atomsal bakimdan

kimyasal bilesimi Tablo 2.1°de verilmistir.

Tablo 2.1. Manyetik malzeme iiretiminde kullanilan NdisFe77Bg ingot
alagimin kimyasal bilesimi.

Elementler Fe Nd B
Agirhik orani (%) 66 33 1
Atomsal oran (%) 77 18 8

2.2. Kullamlan Melt Spinning Diizenegi

NdisFe77Bs esasli sert manyetik malzeme {retimi farkli islem adimlariyla
gerceklestirilen bir prosestir. Birinci adim, NdisFez7Bg alagimindan melt spinning
yontemiyle yiiksek vakum altinda kaba boyutlu toz iiretimini kapsamaktadir. Ikinci adimda,
tozlarin vakum altinda ve koruyucu 6zellikteki yiizey aktif madde ortaminda, yiiksek enerjili
bilyeli 6glitme islemi ile boyutlarinin kii¢liltiilmesi calismalar1 gerceklestirilmistir. Son
1slem adim1 olarak, boyutu kii¢iiltiilen tozlardan hacimsel parca liretmek amaciyla bir kalip
icerisinde presleme ve yine koruyucu atmosfer altinda sinterleme islemleri
gerceklestirilmistir. Belirtilen her bir iiretim adimi sonunda iiretilen toz ve hacimsel
parcalarin karakterizasyonu kapsaminda DSC analizi ile alasgimin doniisiim sicakliklarinin
ortaya cikartilmasi, SEM ve TEM incelemeleri ile olusan mikro yapilarin belirlenmesi, X-
15101 analizi (XRD) ile faz yapisinin anlagilmasi ve VSM yontemi ile manyetik 6zelliklerin
belirlenmesi gibi karakterizasyon ¢alismalar1 yapilmis; bu analizlerden elde edilen bulgulara
gore ¢aligmalar yonlendirilerek en optimum degerlere ulagilmaya ¢alisiimistir.

Calismanin birinci agsamasinda NdisFez7Bg manyetik ingot alasimindan kaba boyutlu
toz iiretme islemi Karadeniz Teknik Universitesi Metalurji ve Malzeme Miihendisligi

Bolimii'nde bulunan ve Sekil 2.1°de sematik resmi verilen melt spinning cihazinda
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gerceklestirilmistir. Ilgili cihazin fotograf goriintiisii ise Sekil 2.2°de sunulmustur. Melt
spinning teknigi bir hizli katilagtirma prosesi olup, bu yontemde indiiksiyon 1sitma ile eritilen
s1vl metal basingli gaz yardimiyla (argon gazi) yiiksek hizda donmekte olan ve yiiksek 1s1l
iletkenlige sahip bakir malzemeden disk lizerine pilskiirtiilerek serit halinde malzeme
uretilir.
Sekil 2.2°de gorillen melt spinning iinitesi genel itibariyle 5 ana bolimden
olusmaktadir. Bu boliimler sunlardir:
e Potanin ve diskin bulundugu ve ayni zamanda metal eritme ve serit liretiminin
gerceklestirildigi vakum odas1
e Indiiksiyonun 1sitma ve sogutma iinitesi
e Basinch gaz gonderme iinitesi
e  Metal eritme potasini hareket ettiren ve pota-disk arasi mesafeyi ayarlayan pota
hareket mekanizmasi

e Kontrol paneli

Vakum odasi, ingot halindeki alagimin, bakir indiiksiyon bobini igerisine yerlestirilmis
hegzagonal bor nitriir malzemeden pota icerisinde eritildigi ve donmekte olan bakir disk
tizerine basingl gaz ile gonderilerek serit halinde katilastirma isleminin yapildigi boliimdiir.
Ergitme isleminin yapildig1 potanin i¢ ¢ap1 26 mm, dis ¢ap1 40 mm ve boyu ise 110 mm’dir.
Potanin dip kisminda bulunan ve dikdortgen seklindeki nozulun boyutlari ise, 0,5x8 mm’dir.
Eritilen metalin sicaklig1 optik sistem esasina gore calisan sicaklik kontrol cihazi ile kontrol
edilmekte, cihaza ait lazer 1s1mm1 siirekli olarak pota igerisindeki metale yoOnlenmis
durumdadir. Toz ve serit iiretme islemlerinde farkli bakir diskler kullanilmis olup, her iki
diskin ¢ap1 da 27 cm’dir. Serit liretimlerinde kullanilan diskin yiizeyi piiriizslizdiir ve her
deney 6ncesi disk yiizeyi ince zimpara ile temizlenmektedir. Literatiirde bulunmayan ve serit
yerine dogrudan toz liretmek amaciyla tasarlanip iiretilen dokulu diskin yiizeyinde disler
bulunmaktadir. Bir disli ¢arki andiran bu diskin tiim yiizeyinde tek eksende 55° acil1 ve 2
mm derinliginde disler acilmistir. Diskin ylizeyine basingli gazla gonderilen sivi metal digler
aracilifiyla dagitilarak toz halinde katilagmasi saglanmaktadir. Sekil 2.3’te bu ¢alismada
kullanilan diiz ve dokulu disklerin kati model sekilleri gosterilmistir.

Indiiksiyon sistemi, indiiksiyon cihazi ve bakir borular1 sogutmada kullanilan sogutma

{initesinden olusmaktadir. Indiiksiyon cihaz1 30 kW giiciinde ve 80 KHz frekansindadir.
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Indiiksiyon 1sitmada kullanilan bakir borunun dis ¢apt 8 mm olup, yay seklinde olusturulan
bobinin i¢ ¢apt 45 mm, dis ¢ap1 ise 57 mm’dir.

Basingli gaz gonderme sisteminde %99,999 saflikta argon gazi kullanilmaktadir.
Sistemde paslanmaz ¢elik malzemeden iiretilmis iki adet gaz depolama tiipli bulunmakta,
deney Oncesi yiiksek safliktaki argon gazi ana tiipten bu iki adet tiipe doldurulmakta, valfler
ve basin¢ ayar mekanizmasiyla istenilen basingta argon gazi pota igerisine gonderilerek
erimis metal bakir disk lizerine sevk edilmektedir. Vakum odasi iki adet vakum pompasi ile
(bir adet genel vakum pompasi ve bir adet turbo molekiiler vakum pompasi) vakumlanarak
107 mbar vakum degerine ¢ikilmaktadir. Maksimum vakum degerine ulasildiktan sonra
vakum odasina yliksek safliktaki argon gazi gonderilerek tekrar vakum islemi yapilarak
icerisinin atmosfer havasindan temizlenmesi saglanmaktadir.

Pota hareket mekanizmasi potanin asagi-yukar1 hareketini saglayarak potanin istenilen
mesafede diske yaklagmasini temin etmektedir. Bu mekanizma iizerinde bulunan bir
mikrometre yardimiyla istenilen mesafe hassas sekilde ayarlanmaktadir. Ayrica, kontrol
panelinde bulunan elektronik aparata sayisal deger girilerek pota-disk arasi mesafe sayisal
olarak da ayarlanabilmektedir.

Cihaz tizerindeki tiim kontrol ve ayarlar kontrol paneli araciligiyla
gerceklestirilmektedir. Bu panel iizerinde bakir diskle ilgili hiz kontrol cihazi, vakum kontrol
cthazlari, sicaklik kontrol cihazi ile indiiksiyon sisteminin acilip kapanmasini ve potanin

asagi-yukar1 yondeki hareketlerini saglayan butonlar bulunmaktadir.
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Sekil 2.1. Kullanilan melt spinning iinitesinin sematik resmi. 1-Bakir disk, 2-metal
eritme potasi, 3-indiiksiyon bobini, 4-Pota-disk arasi mesafe ayar
mekanizmasi, 5-Vakum odas1 kapagi, 6-Turbomolekiiler vakum pompast,
7-Genel vakum pompasi, 8-Indiiksiyon 1sitma {initesi.
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Sekil 2.2. Melt spinning iinitesi fotograf goriintiisii.
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a) b)

Sekil 2.3. Kullanilan diskler. a) Diiz disk, b) dokulu disk.

2.1. Melt Spinning Yontemiyle Toz Uretimi

Yiiksek vakum altinda, melt spinning yontemiyle NdisFe77Bg esasli manyetik
malzemenin iretildigi bu calismada, farkli disk ylizey profilleri ve farkli disk yiizey
sicakliklart kullanilmis; bu degiskenlerin iiretilen malzemelerin mikro yapi, termal ve
manyetik 6zelliklerine olan etkisi incelenmistir.

NdisFe77Bs esasli manyetik malzeme iiretme isleminin birinci asamasi NdisFe77Bs
ingot alasimindan yiiksek vakum ortaminda (107 mbar) kaba boyutlu toz iiretme islemidir.
Bu islem i¢in Sekil 2.3’te gosterilen diiz yiizeyli ve dokulu diskler kullanilmistir. Alagim
tozlart yukarida detaylariyla agiklanan ve Sekil 2.2°de gosterilen laboratuvar tipi melt
spinning cihazi kullanilarak tiretilmistir. Toz iiretim islemi, hegzagonal bor nitriirden imal
edilmis pota igerisine konan NdisFe77Bg ingot alasiminin, indiiksiyon sistemi ile yiiksek
vakum altinda ergitilerek, potanin dip kismindaki dikdortgen kesitli nozul yardimiyla bakir
disk lizerine yiiksek basing¢li ve yiiksek safliktaki (%99,999) argon gazi ile piiskiirtiilmesi ile
gerceklestirilmistir. Toz liretme islemleri 0,5x8 mm boyutlarinda dikddrtgen kesitli nozul,
52 m.s’lik disk hiz1, 0,5 bar’lik piiskiirtme gaz basinci ve 1300-1350 °C sivi metal sicaklig

(alagimin likidiis sicakligr yaklasik 1250 °C’dir) {iretim parametreleri kullanilarak
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gerceklestirilmistir. Yapilan deneysel ¢alismalardan, toz {iretimi esnasinda metali eritmede
kullanilan bakir bobinin konstriiksiyon geregi bakir diske yakin mesafede bulunmasindan
dolay1 diskin 1sinmasina sebep oldugu, bu durumun elde edilen tozlarin mikro yapilarinin
nispeten kabalasmasina ve soguma hizlarinin azalmasina neden oldugu anlasilmistir. Bu
sorunu ortadan kaldirmak igin, daha Once literatiirde hi¢ denenmemis olan diskin
sogutulmasi islemi gergeklestirilmistir. Bu amagla, yiliksek sogutma etkisi bulunan freon
gazli sogutmal1 sistem kullanilmig, bu gazla sogutulan ilave bir bakir blok bakir diskin
sogutulmasinda kullanilmistir. Bu islem neticesinde bakir diskin sicakligi -5 °C’ye
disiiriilerek, tiretilen tozlarin soguma hizlart artirilmistir. Bu ¢alismada kullanilan iiretim

parametreleri Tablo 2.2°de gosterilmistir.

Tablo 2.2. Melt spinning yontemiyle yapilan farkli {iretim sartlari.

| Diskin | . BsK ile
Disk . Disk | Puskiirtme nozul Puskiirtme Nozul
tiiri yuzey hiz1 basinct | arasindaki | sicakligi | boyutlar
sicaklig

mesafe
Uretim 1 Diiz 20°C | 52m/s| 0,5bar 1 mm ~1350 °C | 8x0,5 mm
Uretim2 | Dokulu | -5°C |52m/s | 0,5bar 1 mm ~1350 °C | 8x0,5 mm
Uretim 3 Diiz 20°C | 52m/s| 0,5bar 1 mm ~1350 °C | 8x0,5 mm
Uretim4 | Dokulu | -5°C |52m/s | 0,5bar 1 mm ~1350 °C | 8x0,5 mm

2.4. Mekanik Ogiitme islemi

Bu calismada, farkli kosullar altinda iiretilen tozlar, optimum manyetik 6zellikte parca
tiretimi agisindan oldukc¢a kaba boyutlu olduklarindan 6giitiilerek boyutlarinin kii¢tiltiilmesi
ithtiyact dogmustur. Bu amagla, melt spinning sonrast iiretilen tozlar yiiksek enerjili bilyeli
oglitme islemine tabi tutulmuslardir. Bilyeli 6giitme islemi, alagim tozlarmin yiliksek
oksitlenme egilimlerinden dolay1 vakum altinda ger¢eklestirilmistir. Bu amacla, 6zel olarak
tasarlanip takim ¢eliginden tiretilen 250 ml hacmindeki 6gilitme kabinin i¢ yiizeyi bor karbiir
ile yiizey sertlestirme islemine tabi tutulmustur. Tek hazneli Fritsch Pulverisette 6 model
(Sekil 2.4) 6giitme cihazinda 300 dev/dk’lik sabit hizda dgiitme gerceklestirilmistir. Ogiitme
isleminde 5 mm c¢apinda tungsten karbiir bilyeler kullanilmis, bilye/toz oram1 10:1
secilmigtir. Alasimin bilesimde bulunan ve nadir toprak elementlerinden biri olan Nd’un
olduke¢a reaktif element olasindan dolay1 6giitme islemi koruyucu ve ylizey aktif madde
kullanilarak 10 mbar vakum altinda gerceklestirilmistir. Koruyucu yiizey aktif madde
olarak toz agirliginin %10-12 arasinda degisen ve %99,99 saflikta oleik asit ve oleik asidi

¢ozmek amaciyla 9%99,99 safliktaki hekzan ve heptan organik sivilar1 kullanilmistir. Toz
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boyutunun termal ve manyetik 6zelliklere etkisini incelmek amaciyla 90, 150, 210, 270, 330,
390 ve 450 dk’lik &giitme siirelerinde 6giitme islemleri yapilmistir. Ogiitme sonrasinda
tozlarin oleik asitten temizlenerek kurutulmuslardir. Boyutu kiigiiltiilen tozlarin oksitlenmesi
ve yanmasini engellemek amaciyla temizleme ve kurutma islemlerinin tamami eldivenli
kutu (glove box) igerisinde yapilmis ve glove box %99,999 saflikta argon gazi araciligiyla
temizlenip vakumlanmigtir. Farkli stirelerde 6giitlilen tozlar, degirmen igerisinde hekzan ile
yikandiktan sonra siizme islemiyle oleik asitten armndirilmistir. Yikanan ve kurutulan tozlar

107 mbar vakum altinda vakumlu tiiplerde saklanmistir.

Sekil 2.4. Ogiitme isleminin yapildig1, tek hazneli gezegen tip
ogilitme cihazi.

2.5. Ortalama Toz Boyutu Hesaplama

Melt spinning islemiyle farkli tiretim kosullar altinda iiretilen kaba boyutlu tozlarin
toz boyutuna gore ayrilmasi islemleri icin Retch marka (Sekil 2.5) titresimli eleme cihazi
kullanilmistir. Alasim tozlari1 36, 45, 90, 180, 250 ve 355 um’luk elek serisinde 30 dakika
siiresince elenmistir.

Ortalama toz boyutunun hesaplanmasinda Malvern Mastersizer 2000e model (Sekil 2.6)
lazerli pargacik boyutu hesaplama cihazi kullanilmistir. 355 pm’luk elek altina gegen
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tozlardan konileme-dortleme yontemi ile alinan toz numunelerin ortalama pargacik boyutu

(d10, dso, dgo) ve boyut dagilimi hesaplanarak ilgili grafikler ¢izilmistir.

Sekil 2.5. Retch marka elek analizi cihazi.

Sekil 2.6. Lazer saginiml1 pargacik boyutu ol¢iim cihazi.

2.6. Metalografik Islemler

Diiz ve dokulu disk kullanilarak iiretilen toz ve seritler i¢in yapilan eleme islemleri
icin, her bir elek araligindan alinan numuneler, mikro yap1 incelmeleri i¢in soguk bakalite
alma islemi uygulanmistir. Toz ve serit numuneler i¢in ayr1 ayr1 bakalite alma islemi
yapilmistir. Ozel olarak bir yataklama islemi yapilmamakla beraber serit ve tozlar rasgele
kalip igerisine dokiilerek yataklandirma islemi yapilmistir. Soguk kaliplama isleminde,

epoksi recine ve sertlestirici 5:1 oraninda karistirilarak 20 mm c¢apindaki kaliplara dokiilerek
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oda sicakliginda 24 saat beklenerek sertlesmesi saglanmistir. Bakalite alma igleminden sonra
her bir bakalit icin metalografik islemler uygulanmistir. Zimparalama igleminde 800, 1000,
1500, 2500 numaral1 zzimpara kagitlar1 kullanilmis, alagim tozlarinin sudan etkilenmesinden
dolay1 zimparalama islemi %98,9 saflikta etil alkol kullanilarak yapilmistir. Parlatma islemi
ise, 3 um’luk ve 1pm’luk elmas soliisyon kullanilarak yapilmistir. Daglama isleminden 6nce
numunelere ultrasonik temizleme islemi uygulanmigtir. Ultrasonik temizleme islemi ise
%99.,99 saflikta etil alkol icerisinde 15 dk yapilmistir. Mikro yapiy1 ortaya ¢ikarmak icin
kimyasal daglama yapilmis, daglama ayraci olarak %3’liik nital ¢ozeltisi kullanilmis olup,
daglama islemi 15 saniye siiresince numune iizerine damlatma seklinde uygulanarak

yapilmustir.
2.7. Uretilen Serit ve Tozlarin Morfoloji ve Mikro yap1 incelemeleri

Uretilen NdisFe77Bg esasli manyetik alasimi tozlarin morfoloji ve mikro yapi
incelemeleri  Zeiss EVO LS10 model taramali elektron mikroskobun (SEM)
gerceklestirilmistir (Sekil 2.7). Tozlarin ve sinterlenmis parcalarin EDX analizleri yine bu
SEM cihazina baglantili Bruker EDX (123 eV) aparati ile yapilmistir. Tozlarin morfoloji
incelemeleri, eleme sonrasi 25, 36, 45, 63, 90, 125, 180, 250 um’luk elekler lizerinde kalan
tozlardan alinan numunelerden, topografik incemeler i¢in kullanilan ikincil elektron (SE)
modu kullanilarak gergeklestirilmistir. Morfoloji incelemeleri i¢in tozlar ¢ift tarafli karbon
band1 iizerine yapistirilmistir. Uretilen tozlarin yiiksek ¢oziiniirliikte ve biiyiitme oraninda
mikro yapilarinin incelenmesi amaciyla, taramali elektron mikroskobuna gore ¢cok daha
yiiksek ¢oziiniirliikte goriintiiler elde edilebilen gecirimli elektron mikroskobu (TEM)
kullanilmistir. Bu calisma kapsaminda fhsan Dogramaci Bilkent Universitesi Ulusal Nano
Teknoloji Arastirma Merkezi (UNAM)’da bulunan, Sekil 2.8.’da goriilen ve hizlandirma
gerilimi 300 kV olan FEI Tecnai G2 F30 model gecirimli elektron mikroskobu

kullanilmistir.
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Sekil 2.7. Taramali elektron mikroskobu (SEM).

Sekil 2.8. FEI Tecnai G2 F30 model gegirimli elektron mikroskobu (TEM).
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2.8. X-Istm Kirmimm Olgiimleri

Melt spinning yontemiyle liretilen NdisFe77Bg alasimi tozlarin faz yapisini incelemek
ve Oglitme sonrasinda mevcut fazlarda meydana gelen degisimleri belirlemek amaciyla XRD
incelemeleri yapilmistir. Bu islemler, KTU Metalurji ve Malzeme Miihendisligi Béliimii

laboratuvarinda bulunan PANalytical X pert Powder® model XRD cihazinda (Sekil 2.9)
CuKa (A=1,5418 A) 1smmm kullanilarak gergeklestirilmistir. Tiim kirmimm desenleri oda

sicakligindan 20<26<90 araliginda 0,02°’lik adimlar ile tek kristal silikon numune tutucu

kullanilarak yapilmustir.

Sekil 2.9. X’pert Powder® model X-1s1n1 difraktometresi.

2.9. Termal Analizler (DSC/DTA)

Uretilen NdisFe77Bs alasimi tozlarda sicakliga bagli degisimleri ortaya gikarmak
amaciyla DSC (diferansiyel taramali kalorimetre) analizleri yapilmistir. Bu amagla, KTU
Metalurji ve Malzeme Miihendisligi Boliimii laboratuvarinda bulunan Linseis PT1600

model TG/DSC/DTA cihazi kullanilmustir (Sekil 2.10). Termal analizlerin gergeklestirildigi
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bu yontemde, numune ve termal olarak kararli referans numuneyle ayni sicaklik programi
uygulanarak numunedeki sicakliga bagli degisimler incelenmis ve degisim grafikleri elde
edilmistir. Incelenen numune ve referans 6rnek aym anda isitildiginda, numunede
gerceklesen kimyasal tepkimeler, faz degisimleri veya yapida meydana gelen bozulmalar
sonucu numune ile referans arasinda termal farklar olusmakta ve bu farklar stirekli olarak
kaydedilmektedir. Numune ile referans arasindaki pozitif termal fark ekzotermik, negatif
termal fark ise endotermik reaksiyonlar1 gostermektedir. DSC/DTA analizleri 5 °C/dk 1sitma

hizinda ve %99,99 saf argon gazi atmosferi altinda gergeklestirilmistir.

Sekil 2.10. Linseis marka PT1600 model TG/DSC/DTA cihazi.

2.10. Titresimli Ornek Manyetometresi

Bu calisma kapsaminda iiretilen tozlarm VSM &lciimleri TUBITAK Ulusal Metroloji
Enstitiisiinde bulunan LDJ Electronics 9600 model cihazinda 1,5 T ik manyetik alan altinda
gerceklestirilmistir. Kullanilan cihazin resmi Sekil 2.11°de gosterilmistir.

Titresimli O0rnek manyetometresinin ¢alisma prensibi, miknatislanma egilimi
(manyetizasyonu) uygulanan manyetik alana gore degisen bir numune, algilayici bobinlerin
hemen yakininda siniizoidal sekilde titrestiginde bobinlerde aki degisimine neden
olmaktadir. Elektro miknatislar yardimiyla numune etrafinda olusturulan manyetik alan
siddeti artirilip azaltildiginda numunede degisen manyetizasyon ve sensor (algilayici)
bobinlerde meydana gelen elektromotor kuvvetindeki degisim, titresimin genligi ve frekansi

sabit tutulmasi sartiyla birbiriyle orantilidir.
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VSM o6lciimii, analizi yapilacak olan numune, manyetik 6zellik gostermeyen bir
c¢ubugun ucuna yerlestirilir, numune yerlestirilen ¢gubugun diger ucu ise titresim {ireticiye
baghdir (Sekil 2.12). VSM, numunenin manyetik momentini emu, manyetizasyonunu ise,

emu/g olarak dlgmektedir ve hassasiyeti oldukea yiiksek olup 10™° emu civarindadir.

Sekil 2.11. LDJ Electronics 9600 model VSM cihazi.

Fonksiyon Ses
Uretici Yiikselticisi

Titrestirici
Algilayicl
bobinler \

Elektromiknatis \

| Referans Sinyal
Uretici

| Numune

| =
(ENNNENEN]
Déonebilen masa
Gauss ik motor
metre Yiikseltici

Yiikseltici

Sekil 2.12. Titresimli 6rnek manyetometresinin sematik ¢aligma
prensibi [113].



3. BULGULAR VE iRDELEME

Bu boliimde, hazir olarak temin edilen NdisFe;7Bs manyetik alasimindan melt
spinning yontemiyle farkli diskler ve sogutma sartlar1 kullanilarak hizli katilagtirilmis olarak
elde edilen kaba boyutlu tozlarin toz boyutuna bagli olarak; morfolojileri, mikroyapilari,
soguma hizlari, yiizey ozellikleri, termal ve manyetik Ozellikleri verilmigtir. Ayrica,
kompakt malzeme iiretimi i¢in kaba olan tozlarin boyutlarini azaltmak icin yiiksek enerjili
bilyeli 6glitme islemi uygulanmis, 6glitme sonrasi yine morfoloji, termal ve manyetik

ozelliklerdeki degisimler incelenmis ve sonuglar bu boliimde sunulmustur.
3.1. Melt Spinning Yontemiyle Uretilen Tozlarin Morfolojileri

Bu calismada, Sekil 2.3’te gosterilen ve Bolim 2.2°de detayli sekilde agiklanan iki
farkli yiizey sekline sahip diskler kullanilmistir. Bunlar; ylizeyi piirlizsiiz ve yiizeyi dokulu
(disli) disklerdir. Her iki disk ile kaba boyutlu toz iiretilmesine ragmen, yiizey yapisina bagh
olarak her bir disk ile farkli morfolojilerde tozlar liretilmistir. Ayrica, her bir disk ile {iretilen
tozlarin toz sekilleri homojen olmayip, toz boyutuna bagli olarak degismistir. Uretilen
tozlarin morfoloji incelemeleri i¢in dncelikle eleme islemi yapilmis, eleme sonrasi 25, 36,
45, 63, 90, 125, 180, 250 um’luk elekler iizerinde kalan tozlardan 6rnekleme yontemiyle

tozlar alinarak SEM’de morfoloji goriintiileri elde edilmistir.
3.1.1. Diiz Disk ile Uretilen Seritlerin Morfolojik Incelemeleri

Sekil 3.1-3.8’de, 8x0,5 mm boyutlarinda dikdoértgen kesitli nozul ile 52 m.sP’lik disk
hizi, 0,5 bar’lik argon gazi piiskiirtme basinci, yiizeyi plirlizsiiz bakir disk (Sekil 2.3.a), 1
mm nozul-disk aras1 mesafe ve yaklagik 1350 °C alagim sicakligi parametreleri kullanilarak
NdisFe77Bs manyetik alagimindan firetilen tozlarin toz boyutuna bagli olarak morfolojileri
gosterilmigtir. Taramali elektron mikroskobunda (SEM) ikincil elektron (SE) modunda
yapilan morfoloji incelemelerinde, toz boyutuna bagli olarak toz sekillerinin degistigi
gozlenmistir. Melt spinning yontemi, literatiirde bilindigi sekli ile siirekli formda serit
iiretme yontemidir. Ancak, bu caligmada kullanilan NdisFe77Bg alasimi bakimindan farkli
bir durum ortaya ¢ikmus, siirekli formda serit yerine kaba boyutlu toz iiretilmistir. Kaba
boyutlu olmalarina ragmen liretilen tozlarin boyutlar1 yaklasik 500 um’un altinda kalmistir.

Yapilan literatiir incelemesinde, NdisFe77Bg alasiminin gevrek karakterli olmasi dolayisiyla
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katilagma esnasinda seritin olugsmadigi, bunun yerine toz elde edildigi anlasilmigtir [114].
Uretilen tozlar kiiresel, lifsi, diizensiz, cubuksu, yapraksi ve pulsu sekillere sahiptir. En
kiiciik boyutlu tozlar genellikle kiiresel ve lifsi sekilli olup, lifsi tozlar yiliksek boy/en oranina
sahiptirler (Sekil 3.1). Toz boyutu biiytidiikce lifsi ve kiiresel sekilli toz orani azalmas, liflerin
boyu kisalmis, diizensiz ve pulsu tozlarin orant artmistir (Sekil 3.2-3.5). Nispeten yiiksek
boyutlu tozlarda homojen bir toz sekli elde edilmis olup, biitiin tozlarin pulsu (flake) sekle
sahip oldugu gozlenmistir (Sekil 3.6-3.8). Pulsu tozlarin genislikleri 25-100 pm, uzunluklari
80-600 um ve kalinliklar1 ise 5-50 um araliginda degismistir. Ding ve arkadaslari tarafindan
yapilan benzer bir ¢alismada, melt spinning tnitesinde 30 m/s disk hizi, 0.7 mm nozul
genisligi sartlarinda NdioFes2:Bs ve NdisFez7Bg manyetik alagimlari kullanilarak yapilan
tiretimde elde edilen pulsu tozlarmm 30-50 pm arasi kalinlikta oldugu, toz genislik ve

uzunluklarmnin ise 1-2 mm arasinda degistigi ifade edilmistir [115].

N - > &%r’ _
100 pm EHT = 15.00 kv Signal A = SE1 | Probe = 100pA  Karadeniz Technical University
WD = 8.0 mm Mag= 250X R Metallurgical and Materials Engineering

Sekil 3.1. Uretilen NdzFe1sB alasimi tozlarin SEM mikro fotograflari. Elek
aralig1 olarak toz boyutlari: -25 pm/tava.
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. A X
100 pm EHT = 15.00 kV Signal A = SE1 |Probe= 150pA  Karadeniz Technical University
WD= 80mm Mag= 250 X P Metallurgical and Materials Engineering

Sekil 3.2. Uretilen Nd2Fe1sB alasimi tozlarin SEM mikro fotograflari. Elek
aralig1 olarak toz boyutlari: -36/+25 pm.

100m EHT = 20.00 kv Signal A = SE1 |Probe= {50pA  /aradeniz Technical University
WD= 85mm Mag= 100X P Metallurgical and Materials Engineering

Sekil 3.3. Uretilen NdzFe14B alasimi tozlarin SEM mikro fotograflari. Elek aralig
olarak toz boyutlart: -45/+36 pm.
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100 ym EHT = 20.00 kV Signal A = SE1

= Karadeniz Technical University
WD= 85mm Mag= 250 X IProba= 150pA Metallurgical and Materials Engineering

Sekil 3.4. Uretilen Nd2Fe14B alasimi tozlarin SEM mikro fotograflari. Elek aralig
olarak toz boyutlar1: -63/+45 pm.

100 pm EHT = 20.00 kV Signal A = SE1 ;. Karadeniz Technical University
| Probe = 150 pA Metallurgical snd Materials Engineeri
WD= 80mm Mag= 250 X etallurgical an erials Engineering

Sekil 3.5. Uretilen Nd;Fe14B alasimi tozlarin SEM mikro fotograflari. Elek araligi
olarak toz boyutlari: -90/+63 pm.



72

100 pm EHT = 20.00 kV ic = ;
H Signal A = SE1 IProbe= 150 pA aarslrilenl.z Tlech‘r;l::‘al Ur.\l\'leglly‘ )
WD = 80mm Mag= 100X etallurgical and Materials Engineering

Sekil 3.6. Uretilen Nd2Fe14B alasimi tozlarin SEM mikro fotograflari. Elek aralig
olarak toz boyutlart: -125/+90 pm.

100 pm EHT = 20.00 kV Signal A = SE1 IProbe= 150pA  Karadeniz Technical University

WD = 80mm Mag= 250 X Metallurgical and Materials Engineering

Sekil 3.7. Uretilen Nd;Fe14B alasimi tozlarin SEM mikro fotograflari. Elek araligi
olarak toz boyutlart: -180/+125 pm.



73

200 pm EHT = 20.00 kV Signal A = SE1

s Karadeniz Technical University
| Probe = 100 pA
WD = 80mm Mag= 75X g

Metallurgical and Materials Engineering

Sekil 3.8. Uretilen Nd2Fe14B alasimi tozlarin SEM mikro fotograflari. Elek aralig
olarak toz boyutlart: -250/+180 pm.

Yiizeyi piirtizsiiz disk ile tiretilen kaba boyutlu tozlarin yiizeylerinden noktasal analiz
yontemi ile yapilan EDS analizi sonucu Sekil 3.9’da verilmistir. Elde edilen sonuglarin
alasimin baglangic bilesimine yakin degerlerde oldugu anlasilmistir. EDS analizine gore,

yapida agirlikga %65.89 Fe, %32,23 Nd ve %1.88 B bulunmustur.

onrn 0B BERB

Fe
1 B

El AN Series unn. C norm. C Atom. C Error
[wt.%] [wt.%] [at.%] (%]

Fe 26 K-series 77.12 65.89 70.96 9.6
Nd 60 L-series 36.56 32.23 13.02 1.6
B 5 K-series 3.37 1.88 16.01 0.8

Total: 117.05 100.00 100.00

Sekil 3.9. NdisFe77Bsg alasim tozlarmin EDS analiz sonuglari.
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3.1.2. Uretilen Tozlarin Yiizey Incelemeleri

Bu calismada, ylizeyi diiz ve piirilizsiiz disk kullanilarak {iretilen pulsu tozlarin yiizey
yapilar1 SEM’de incelenmis ve sonuglar Sekil 3.10-3.11°de verilmistir. Elde edilen
bulgulardan, diske temas eden ve diske temas etmeyen iist serbest yiizeylerin
morfolojilerinin belirgin olarak farklilik gosterdigi anlagilmistir. Disk ile temas eden
yiizeyde gaz bosluklar1 veya hava cepleri olarak adlandirilan bosluklarin olustugu, bunun
disinda toz ylizeylerinin, disk yiizeyinin kopyasi seklinde piirlizsiiz oldugu goriilmektedir
(Sekil 3.10). Disk ile temas eden yiizeyde olusan gaz bosluklarinin tozlardaki mikroyapiy1
etkiledigi, mikroyapi tane boyutunun kesit boyunca degisken oldugu ve homojen bir
mikroyapinin olmadigi, yapilan ¢aligmalardan anlagilmigtir. Disk ile temas etmeyen {ist
serbest ylizeyin, alt yiizeye gore daha piiriizlii oldugu ortaya ¢ikmistir. Genellikle s1ivi metal
akis yoniinde olusan akis cizgileri ve cikintilar {iretilen pulsu tozlarin serbest yiizeylerini
karakterize etmektedir (Sekil 3.11). Elde edilen bulgulara benzer sekilde literatiirde de, melt
spinning yontemiyle iiretilen toz ve seritlerde iki farklt morfolojide yiizeyin elde edilmesinin

genel bir karakteristik 6zellik oldugu belirtilmektedir [116].

Serbest
yiizeyler

100 yim EHT = 20.00 kv Signal A = SE1 | Probe= 100 pA Karadeniz Technical University
WD=85mm Mag= 150X Metallurgical and Materials Engineering

Sekil 3.10. Diiz disk kullanilarak iiretilen tozlarin serbest yiizeyleri ve bu yiizeylerde
olusan metal akis cizgileri.
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Gaz ! Disk ile temas §
/ bosluklar _ eden yiizeyler

200 pm EHT = 20,00 kV Signal A = SE1 |Probe= 100pA 'aradeniz Technical University
WD = 8.0mm Mag= 150X Metallurgical and Materials Engineering

Sekil 3.11. Diiz disk ile iiretilen seritlerin disk ile temas eden yiizeyleri ve bu
yiizeylerde olusan gaz bosluklari.

Melt spinning yontemiyle yiiksek hizlarda katilastirilarak oda sicakliginda ve -5 ° C
tiretilen pulsu tozlarin kristallilik durumunu belirlemek amaciyla, tozlar lizerinde yapilan
gecirimli elektron mikroskobu (TEM) incelemesinden alinan difraksiyon goriintiilerinde
(SEAD, Selected Area Diffraction) -5 °C yiizey sicakligina sahip diiz disk kullanilarak
tiretilen pulsu tozlarin kristallilik derecesinin, kiiresel tozlara nazaran daha diisiik olugu
goriilmektedir. Yapilan aragtirmalarda, diisiik soguma hizi atomlarin hareketi i¢in gerekli
zamani attirdigindan kristallilik derecesi daha yiiksek soguma hizlarinda katilasan pulsu

tozlara nazaran daha yiiksektir (Sekil 3.12).
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Sekil 3.12. Gegirimli elektron mikroskobunda (TEM) alinan SEAD goériintiisii, a) oda
sicakliginda tretilen tozlar, b) -5 °C’de iiretilen tozlar.

3.1.2. Dokulu Disk ile Uretilen Tozlarin Morfolojik Incelemeleri

Melt spinning yontemi esas itibariyle siirekli formda, yliksek katilagma hizlarinda serit
tiretme yontemidir. Bu yontem ile tretilen seritler dogrudan, herhangi bir ikincil isleme
gerek olmaksizin serit olarak kullanilabilmektedir [117-119].Uretilen seritlerin dogrudan
kullanilamadig1 ¢ogu uygulamalarda, bu seritlerin yliksek enerjili bilyeli veya diger 6gtitme
yontemleri ile dgiitiilerek toz haline getirilmeleri gerekir. Ogiitme islemi ile toz haline
getirmenin ardindan, buradan alinan tozlar uygulanan toz metalurjisi islem adimlar ile
kullanisli pargalar haline getirilir. Bu agidan bakildiginda, esas hedef toz elde etmek olup,
serit liretme bir ara islem olarak degerlendirilebilir. Yapilan literatiir incelemesinde, melt
spinning yontemiyle toz iiretme calismasina rastlanmamis, bu yontem sadece serit iliretme
prosesi olarak tanimlanmis ve kullanilmistir. Melt spinning yonteminde kullanilan diskin
yiizey profili degistirilerek, piirlizsiiz ylizey yerine, sivi metalin yiizeyden kaymasini
engelleyecek, ylizeye tutunup damlacik seklinde pargalanmasini saglayacak bir profil
olusturuldugunda serit yerine toz elde edilebilecegi degerlendirilmistir. Bu amacla, Sekil
2.3.b’de gosterilen ve sekil itibari ile bir disli carki andiran yilizeyi dokulu disk
gelistirilmistir. Yapilan deneysel ¢alismalardan basarili sonuglar alinmis, literatiirde bu giine
degin yapilmamis olan melt spinning yontemi ile toz iiretimi ilk defa bu caligmada
gerceklestirilmistir. Sadece gevrek 6zellikteki Nd2Fe1sB alasimindan degil, denenmis olan

stinek 6zelliklere sahip diger alasimlardan da basarili bir sekilde toz elde edilmistir.
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Sekil 2.3.b’de gosterilen yiizeyi dokulu bakir disk kullanarak, 10x0,5 mm boyutlarinda
dikdértgen kesitli nozul, 52 m.s’lik disk hizi, 0,5 bar’lik argon gazi piiskiirtme basinct, 1
mm nozul-disk aras1 mesafe ve yaklastk 1350 °C alasim sicakligi parametreleri ile
NdisFe77Bs manyetik alasimindan melt spinning yontemi ile tiretilen tozlarin SEM’de
cekilen morfolojileri Sekil 3.13-3.20°de verilmistir. Uretilen tozlarinin morfolojik
ozelliklerini ortaya ¢ikarmak amaciyla 36, 45, 90, 180, 250 um’luk elek serisi kullanilarak
eleme islemi yapilmis ve tozlar boyutsal gruplara ayrilmistir. Taramali elektron
mikroskobundan alinan goriintiiler incelendiginde, diiz disk ile yapilan {iretimlerin aksine,
tozlarin biiyiik ¢ogunlugunun kiiresel formda katilastigir goriilmektedir. Nispeten kii¢iik
boyutlu tozlarin tamamu kiiresel sekilli olurken, toz boyutu biiyiidiik¢e diizensiz ve pulsu
sekilli tozlar da olusmustur. Dokulu disk ile yapilan toz iiretiminden elde edilen diger bir
bulgu da, tozlarda goriilen uydulagma olayidir. Uydulasma, kiigiik tozlarin, katilagma islemi
tam ger¢eklesmemis nispeten biiylik tozlar iizerine yapismasi olarak tanimlanmaktadir
[120]. Uydulasma olayinin olus sebebi; potanin iist kismindan dip kisimdaki nozula dogru
stvi metale basing uygulayan gazin, nozul ¢ikisinda diske ¢arpmasi ile olusan gaz akimi ile
kiigiik parcaciklarin bu akimdan etkilenerek tekrar yeni katilasan tozlarin ugus yoluna

girmesi ve bu tozlarin tizerlerine yerlesmeleri seklinde agiklanabilir [121].
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ot )
S 4 PP ;I P
100 pm EHT =15.00kvV  Signal A = SE1 | Probe = 200 pA Karadeniz Technical University
WD = 9.5 mm Mag = 250X Metallurgical and Materials Engine:

Sekil 3.13. Uretilen NdisFe77Bg alasimi tozlarin SEM mikro fotograflari. Elek
aralig1 olarak toz boyutlari: -25/tava pm.

Yot §

100 fiin EHT =15.00kv  Signal A = SE1 | Probe = 200 pA Karadeniz Technical University
] WD =10.5mm Mag= 250X Metallurgical and Materials Engine

Sekil 3.14. Uretilen NdisFe77Bg alasimi tozlarin SEM mikro fotograflari. Elek
aralig1 olarak toz boyutlar1: -36/4+25 um.
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& P i ¥ =
100 pm EHT =15.00kV  Signal A= SE1

- Karadeniz Technical University
| Probe = 200 pA
WD =10.5 mm Mag= 250X g Metallurgical and Materials Engine

Sekil 3.15. Uretilen NdisFe77Bs alasimi tozlarin SEM mikro fotograflari. Elek
aralig1 olarak toz boyutlari: -45/4-36 um.

; 7N b o !
200 pm EHT =15.00kv  Signal A = SE1 | Probe = 200 pA Karadeniz Technical University
WD =10.5mm Mag= 150X Metallurgical and Materials Engine

Sekil 3.16. Uretilen NdisFe77Bs alasimi tozlarin SEM mikro fotograflari. Elek
aralig1 olarak toz boyutlar1: -63/+45 um.
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P

100 im EHT =15.00kV  Signal A = SE1 | Probe = 200 pA Karadeniz Technical University [
WD =10.0 mm Mag= 150X Metallurgical and Materials Engined

Sekil 3.17. Uretilen NdisFe77Bg alasimi tozlarin SEM mikro fotograflari. Elek
aralig1 olarak toz boyutlar1: -90/+-63 um.

. i - 4
200 EHT=15.00kv  Signal A = SE1 | Probe = 200 pA Karadeniz Technical University
| I WD = 9.0 mm Mag= 100X Metallurgical and Materials Engine

Sekil 3.18. Uretilen NdisFe77Bs alasimi tozlarin SEM mikro fotograflari. Elek
aralig1 olarak toz boyutlari: -125/+90 pm.
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100 um ERT=1500ky  Slonali= SE1 - Karadeniz Technical University
| Probe = 200 pA ; ; Y pasy
WD = 9.0 mm Mag= 100X Metallurgical and Materials Engined

Sekil 3.19. Uretilen NdisFe77Bg alasimi tozlarin SEM mikro fotograflari. Elek
aralig1 olarak toz boyutlari: -180/+125 um.

f (s>

"‘"kkr él“é & Y

200 pm EHT = 15.00 kv gnal = SE1
WD = 8.5 mm Mag= 60X Metallurgical and Materials Engine

| Probe = 200 pA Karadeniz Technical University

Sekil 3.20. Uretilen NdisFe77Bs alasimi tozlarin SEM mikro fotograflari. Elek
aralig1 olarak toz boyutlari: -250/+180 um.
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3.2. Disk Yiizey Profilinin Toz Boyutu Uzerinde Etkisi

Yiizeyi piirlizsiiz ve yiizeyi dokulu diskler kullanilarak melt spinning yontemi ile
NdisFe77B alasimindan toz {iretimi ¢alismasinda, iiretilen tozlar 36, 45, 90, 125, 180, 250,
355 um’luk elek serisi kullanilarak eleme islemine tabi tutulmus ve elde edilen sonuglardan
toz boyutu dagilimi ortaya ¢ikartilmistir. Her bir disk i¢in elek araligina gore elde edilen toz
boyutu dagilimlar1 Sekil 3.21°de verilmistir.

Asagida verilen boyut dagilimi egrileri incelendiginde, yiizeyi piiriizsiiz diiz disk ile
tiretilen tozlarin yaklagik olarak % 38’i 250 pm iizerinde iken, dokulu disk ile yapilan
tiretimlerde bu deger yaklasik olarak %15°dir. 180-90 um araligindaki toz oran1 diiz diskte
%42 iken, dokulu diskte ise %65,5 olarak hesaplanmistir. Sekilden ve elde edilen sayisal
degerlerden, yiizeyi diiz disk ile daha kaba tozlarin {iretildigi anlagilmaktadir. Bunun temel
sebebi, tiretilen tozlarin morfolojileri ile agiklanabilir. Diiz disk ile ¢ogunlukla pulsu toz

tiretilirken, dokulu disk ile genellikle kiiresel sekilli tozlar elde edilmistir.
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Toz agirhigi, %

Elek araligt, pm

354 b)
30—-
25—-
20—-

154

Toz agirligi, %

10 +

Elek araligi, pm

Sekil 3.21. Farkli yiizey profiline sahip diskler kullanilarak iiretilen tozlarin
elek analiz sonuglari, a) diiz disk, b) dokulu disk.

Yiizeyi diiz ve dokulu disklerle iiretilen tozlarin ortalama toz boyutunun (dio, dso ve
doo) ve boyut dagiliminin ortaya ¢ikarilmasi amaciyla Bolim 2,5’de agiklanan ve Sekil
2,6’de verilmis olan mastersizer cihazi kullanilmistir. 36/-45, 45/-90, 90/-125, 125/-180 elek

iistli tozlardan 6rnekleme usulii alinan numunelerden elde edilen normal dagilim grafikleri
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Sekil 3.22°de sunulmustur. Her iki disk ile iiretilen tozlarin ortalama toz boyutu degerleri
karsilagtirildiginda, dokulu disk ile daha kii¢iik boyutlu toz tiretildigi, toz boyutu dagiliminin
kiiciik boyut yoniine dogru kaydig1 goriilmektedir. Bunun temel sebebi, disk lizerine akitilan
sivi alasimin dokulu diskte disler arasina tutunarak daha kolaylikla par¢alanmasi seklinde
aciklanabilir. Yiizeyi diiz diskte ise sivi metalin disk yiizeyine tutunmasini saglayacak
herhangi bir mekanizma mevcut olmadigindan diskin santrifiij enerjisi s1vi metale tam olarak
aktarilamamaktadir. Yiizeyi diiz ve dokulu disklerle iiretilen tozlardan her bir elek araligina

ait ortalama toz boyutlarinin (dso) toplu olarak karsilastirilmas: Sekil 3.23’de verilmistir.
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Sekil 3.22. Diiz disk ve dokulu disk kullanilarak iiretilen tozlarin farkl: elek araliklarina
ait normal dagilim egrileri. Diiz diske ait grafikler: a, b, c, d; dokulu diske
ait grafikler: e, f, g, h. Elek araligi olarak: a) 36/-45, b) 45/-90, c) 90/-125,
d) 125/-180, e) -36/tava f) 36/-45, g) 45/-90, e) 90/-125.
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Sekil 3. 23. Yiizeyi diiz ve dokulu diskler kullanilarak iiretilen tozlarin
ortalama toz boyutlarinin (dso) karsilastirilmasi.

3.3. Ogiitiilen Tozlarin Morfolojik Incelmeleri

Endiistriyel olarak kullanilan miknatislarin, yiiksek koersivite ve kalict miknatishik
degerlerine sahip olmalar1 i¢in belirli bir pargacik boyutuna sahip olmalar1 gerekir. Yapilan
literatiir incelemesinde, azalan parcacik boyutu ile koersivite degerinin artigi tespit
edilmistir. Ancak, maksimum koersivite i¢in belli bir parcacik boyutu araligi oldugu, bu
boyut araligmin altinda ve istlindeki parcacik boyutlarinda koersivitenin azaldig
vurgulanmistir. Degisik arastirmacilar, maksimum koersivite icin farkli parcacik boyutu
degerleri Onermisler ancak, 3-5 pum aralifindaki pargacik boyutu pek cok arastirmaci
tarafindan maksimum koersivite i¢in 6nerilen degerler olmustur [15,24,47,122]

Kiritik pargacik boyutuna ulagmak amaciyla melt spinning yontemiyle iiretilmis olan
kaba boyutlu Nd:Fe14B alasimi tozlarin ogiitiilerek boyutlarnin kiigiiltiilmesi gerekir.
Nd2Fe14B alasimimin bilesiminde bulunan Nd elementinden dolayr bu alasim yiiksek
oksitlenme egilimine sahiptir. Bu yiizden 6giitme islemi hem vakum altinda ve hem de
koruyucu yiizey etken madde ortaminda yapilmalidir. [123,124]. Bu ¢alismada Nd>Fe14B
alagimi tozlar1 6giitmek amaciyla Boliim 2.4’de agiklanan ve Sekil 2.4’te fotografi verilmis

olan yiiksek enerjili bilyeli 6&litme cihazi kullanilmistir. Cihaza ait 6giitme kavanozunun
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vakumlamaya uygun olmamasi dolayisiyla, vakumlama aparatina ve 6zelligine sahip, 250
ml hacminde, takim celiginden ve yiizeyi bor karbiir sertlestirilmis 6glitme kavanozu
tasarlanarak imal edilmistir. Ogiitme isleminde koruyucu yiizey etken madde olarak oleik
asit kullanilmis, hekzan ve heptan oleik asiti inceltmek amaciyla belli oranlarda katilmistir.
Ogiitme ile boyutlar1 kiiciilen tozlarin artan yiizey enerjilerinden dolayr aglomere
(topaklanma) olma egilimleri artmaktadir. Parcaciklarin topaklanmasini ve birbirlerine

soguk kaynak olmalar yiizey etkin madde ile engellenmektedir.
3.3.1. Pulsu Tozlarin Ogiitme islemi Sonras1 Morfolojileri

Melt spinning yontemiyle yiizeyi diiz disk kullanilarak iiretilen Nd2Fe14B alagimi kaba
tozlarin boyutlarinin, toz metalurjisi yontemi ile parca liretmeye uygun olmamasi ve ayrica
sert manyetik Ozelliklere sahip miknatis iiretmek icin gerekli olan parcacik boyutundan
biiylik olmalar1 dolayisiyla, bu tozlar yukarida detaylar1 aciklanmis olan 6gilitme islemine
tabi tutulmuglardir. 10:1 bilye/toz oraninda, vakum altinda ve koruyucu yiizey etken madde
ortaminda (oleik asit), 90, 150, 210, 270, 330 ve 390 dakika siirelerde gergeklestirilen
ogilitme islemi sonucunda, 6giitme stiresine bagli olarak tretilen tozlarin SEM’de ¢ekilen
morfolojileri Sekil 3.24-29°da verilmistir. Ogiitme 6ncesi pulsu sekilde olan tozlarin giitme
sonras1 diizensiz sekle doniistligli, artan Ogiitme siiresi ile birlikte tozlarin boyutlarinin
kiiciildiigii acikga goriilmektedir. Minimum 6glitme siiresi 90 dk. icin ortalama parcacik
boyutu 1,48 um iken, maksimum o6giitme siiresi 390 dk. i¢in 0,26 pm olarak 6l¢iilmiistiir.
Mikrofotograflardan, 6giitiilen tozlarin topaklandigi, artan 6giitme siiresi ile de topaklanan
toz miktariin arttig1 agikc¢a goriilmektedir. Yiizey etken madde olarak kullanilan oleik asit
6giitme aninda tozlarin topaklanmasim engellemektedir. Ogiitme sonras toz yiizeylerindeki
oleik asitin hekzan ile yikanip yilizeylerden arindirilip kurutulmasindan sonra, tozlar tekrar
topaklanmiglardir. Oleik asitten arindirilmis parcaciklarin hem yiiksek yiizey enerjisine
sahip olmas1 hem de manyetik karakterli olmasindan dolay1 yiizey temizleme islemi sonrast

tekrar topaklanmislardir [58].
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2um EHT = 15.00 kV

Signal A = SE1
WD = 9.5 mm

| Probe= 70 pA Karadeniz Technical University
Mag = 30.00 KX

Metallurgical and Materials Engineering

90 dk.

2pum

EHT =15.00 kV

| Probe= 25 pA Karadeniz Technical University
WD = 8.0 mm

Mag = 20.00 K X Metallurgical and Materials Engineering

Sekil 3.25. Ogiitme islemi sonrasi pulsu tozlarin SEM gériintiileri. Ogiitme siiresi
150 dk.
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1 pm EHT =15.00 kV Signal A = SE1 | Probe= 25 pA Karadeniz Technical University
H WD = 8.0mm Mag = 25.00 K X

Metallurgical and Materials Engineering

210 dk.

2um

EHT =15.00 kV

| Probe = 50 pA Karadeniz Technical University
WD = 95 mm

Mag = 20.00 K X Metallurgical and Materials Engineering

Sekil 3.27. Ogiitme islemi sonrasi pulsu tozlarin SEM gériintiileri. Ogiitme siiresi:
270 dk.
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Liem EHT =15.00 kY Signal A = SE1 | Probe= 50 pA Karadeniz Technical University
WD = 9.5 mm Mag = 75.00 K X P Metallurgical and Materials Engineering

Sekil 3. 28. Ogiitme islemi sonras1 pulsu tozlarin SEM gériintiileri. Ogiitme siiresi:
330 dk.

1 um EHT =15.00 kV Signal A = SE1

_ Karadeniz Technical University
WD =105 mm Mag = 75.00 K X I Probe = 25 pA Metallurgical and Materials Engineering

Sekil 3.29. Ogiitme islemi sonrasi pulsu tozlarin SEM gériintiileri. Ogiitme siiresi:
390 dk.

Melt spinning yontemiyle yiizeyi diiz disk kullanilarak iiretilen NdisFe77Bg alagimina

ait pulsu tozlarin 330 dk’lik 6giitme siiresi sonrast SEM’de elde edilen EDS analizi sonucu
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Sekil 3.30°da gosterilmistir. Ayni tozlarin 6glitme 6ncesi EDS sonuglari ise Sekil 3.9°da
verilmisti. Elde edilen elementel analiz sonuglarindan da goriilecegi {izere, her iki sonug
birbirinden farklilik géstermektedir. Pulsu tozlarin EDS analizi sonucu genel olarak alagimin
yiizde elementel agirlik oranlarini (%65,89 Fe, %32,23 Nd, %1,68 B) vermektedir. 330
dk’lik 6glitme islemi sonrasi elde edile numuneden yapilan EDS analiz sonucunda ise
elementel yiizde agirlik oranlar1 degismis olup, bu oranlar (%64,33 Fe, %27,77 Nd, % 7,90
B) olarak ortaya ¢ikmustir. Ogiitme sonrasi bulunan bu oranlar sert manyetik fazin
(NdzFe14B) yaklasik bilesimini (%72 Fe, %27 Nd ve %1 B) vermektedir. Ogiitme ile
meydana gelen bu degisimin nedeni; tane igi bolgenin sert manyetik fazdan olustugu, tane
siirmin ise yumusak manyetik fazi igerdigi diistiniildiigiinde, 6giitme ile tanelerin kirilip
tane sinirlarinin (dolayisiyla yumusak manyetik fazin) ortadan kalkmasi ile agiklanmaktadir.

[58].

Spectrum: Acquisition

El AN Series unn. C norm. C Atom. C Error
{(wt. %) [wt.%]) fat.%] (%)

b

64.33
27.77
7.90

Fe 26 K-series
; d 60 L-series 24.30
B 5 K-series

Sekil 3.30. Yiizeyi diiz disk ile tiretilen NdisFe77Bg alagimina ait pulsu tozlarin 330 dk’lik
ogiitme islemi sonrast SEM’de elde edilen EDS analiz sonuglari.

Sogutmasiz diiz disk kullanilarak tiretilen pulsu tozlarin 90-390 dk arasinda degisen
farkli 6glitme siireleri sonucunda faz yapisinda meydana gelen degisimleri belirmek
amaciyla her bir 6giitme siiresi i¢in yapilan x-1g1nlart difraksiyonu analizinden elde edilen x-
1sinlart difraksiyon desenleri Sekil 3.31-36°de verilmistir. Artan Ogiitme siiresine gore
verilen XRD desenlerin tiimiinde 6zellikleri daha dnce Bolim 1.11.2°de verilen ve sert
manyetik Ozelliklere sahip NdzFeisB faz1 goriilmektedir. Buna ek olarak ana faz olan
Nd2Fe14B fazinin yaninda yumusak manyetik faz 6zelliklerine sahip a-Fe ve Nd’ca zengin
faz goriilmektedir. XRD desenleri incelendiginde 6giitme siiresinin artmasina bagli olarak
yap1 icerisinde bulunan ve manyetik 6zellikleri kotii yonde etkileyen a-Fe ve Nd’ca zengin

faz pik siddetleri azalmaktadir. Ogiitme islemiyle meydana gelen darbe enerjisiyle meydana
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gelen kirilmalar neticesince, bu yumusak manyetik fazlar yapi icerisinde dagilmasi pik
siddetlerinin azalmasina neden olmaktadir. Ogiitme siiresinin maksimuma ulasmasiyla

piklerin bir birleriyle birlesmesi, tozlarin kristallilik derecesinin azaldiginin en 6nemli

gostergesidir.
B o-Fe
@ Nd’ca zengin faz
Diger pikler Nd,FesB
iy
%
=
2
R
Sy
=
R
=
o
]
A e o B B B e IR A e B o o B

20 25 30 35 40 45 50 55 60 65 70 75 80 85 90
20

Sekil 3. 31. Ogiitme islemi sonrasi pulsu tozlarin X-1sinlar1 kirinim desenler. Ogiitme siiresi:
90 dk.

B o-Fe
@ Nd’ca zengin faz
Diger pikler Nd>Fe 4B

X-Ray Intensity

il .

20 25 30 35 40 45 50 55 60 65 70 735 80 85 90
20

Sekil 3.32. Ogiitme islemi sonrasi pulsu tozlarin X-1sinlar1 kirinim desenler. Ogiitme
stiresi: 150 dk.



93

X-Ray Intensity
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Sekil 3.33. Ogiitme islemi sonrasi pulsu tozlarin X-1sinlar1 kirmim desenler. Ogiitme siiresi:

210 dk.

X-Ray Intensity
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Sekil 3.34. Ogiitme islemi sonras1 pulsu tozlarin X-1sinlar1 kirmim desenler. Ogiitme siiresi:

270 dk.
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Sekil 3.35. Ogiitme islemi sonrasi pulsu tozlarin X-1sinlar1 kirmnim desenler. Ogiitme siiresi:
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Sekil 3.36. Ogiitme islemi sonrasi pulsu tozlarin X-1sinlar1 kirmnim desenler. Ogiitme siiresi:

390 dk.
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3.3.2. Kiiresel Tozlarin Ogiitme Islemi Sonras1 Morfolojileri

Melt spinning yontemiyle yilizeyi dokulu disk kullanilarak firetilen NdisFe77Bs
alagimina ait kiiresel morfolojideki tozlarin, 90, 150, 210, 270, 330, 390 dk’lik yiliksek
enerjili bilyeli 6giitme islemi sonrast SEM’de c¢ekilen morfolojileri Sekil 3.37-42°de
sunulmustur. 10:1 bilye/toz oraninda, vakum altinda ve koruyucu yiizey etken madde
ortaminda (oleik asit) yapilan 6giitme islemi ile beklendigi gibi, kiiresel olan toz sekli
diizensiz sekle doniismiis, artan Ogiitme siiresi ile ortalama pargacik boyutu azalmistir.
Minimum 6giitme siiresi olan 90 dakikalik yiizey etken maddeli 6&ilitme icin ortalama
pargacik boyutu 4,29 um iken 6giitme siiresinin iki saat artmastyla birlikte (210 dk) ortalama
parcacik boyutu 2,68 um diismiis ve maksimum Ogiitme siiresine ulasildiginda ortalama
parcactk boyutu 0,95 mikrona azalmistir. Tozlarin O6glitme sonrasi yikanip
kurutulmalarindan sonra topaklanmanin meydana geldigi mikro fotograflardan agik¢a

goriilmektedir.

10 um EHT =15.00kV  Signal A = SE1 | Probe= 80 pA Karadeniz Technical University
WD = 85mm Mag= 250 KX Metallurgical and Materials Engine

Sekil 3.37. Ogiitme islemi sonrasi kiiresel tozlarm SEM gériintiileri. Ogiitme
stiresi: 90 dk.
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AEE TS s, o ca

10 um EHT=1500kV  Signal A= SE1

- Karadeniz Technical University [
| Probe = 80 pA ZEISX
WD = 9.0 mm Mag = 2.50 KX P Metallurgical and Materials Engines

Sekil 3.38. Ogiitme islemi sonrasi kiiresel tozlarin SEM gériintiileri. Ogiitme siiresi:
150 dk.

10 pm EHT =15.00kv  Signal A = SE1 | Probe = 80 pA Karadeniz Technical University
| | WD = 8.0 mm Mag= 2.00KX Metallurgical and Materials Engine:

Sekil 3. 39. Ogiitme islemi sonrasi kiiresel tozlarin SEM gériintiileri. Ogiitme siiresi:
210 dk.
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10 um EHT =15.00kV  Signal A = SE1 | Probe= 80 pA Karadeniz Technical University [
WD = 7.5 mm Mag= 250 KX Metallurgical and Materials Engined

270 dk.

. > -, 2
ﬂr EHT=15.00kv  Signal A = SE1 | Probe = 80 pA Karadeniz Technical University
WD = 7.5 mm Mag= 5.00 KX Metallurgical and Materials Engine

Sekil 3.41. Ogiitme islemi sonras1 kiiresel tozlarin SEM gériintiileri. Ogiitme siiresi:
330 dk
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(AT

2pm ) EHT=15.00kV  Signal A = SE1

| Probe = 80 pA Karadeniz Technical University [
WD = 8.0 mm Mag = 5.00 KX P Metallurgical and Materials Engines

Sekil 3.42. Ogiitme islemi sonrasi kiiresel tozlarin SEM gériintiileri. Ogiitme siiresi:
390 dk.

NdisFe77Bg alagimina ait kiiresel tozlarin 6glitme sonrasi bilesim degisimlerini ortaya
¢ikarmak ig¢in, Ogiitiilmiis pulsu tozlara uygulandigi gibi, SEM’de EDS analiz islemi
uygulanmustir. Ogiitme oncesi EDS analiz sonuglarma gore yiizde elementel agirlik
oranlarint %65,89 Fe, %32,23 Nd, %1,68 B olarak bulunmustur. Ayni tozlarin 330 dk’lik
ogiitme sonrast EDS analizleri ise Sekil 3.43’de verilmistir. Analiz sonuglarindan da
goriilecegi lizere, her iki sonug birbirinden farklilik gostermektedir. 330 dk’lik 6giitme islemi
sonrast elde edilen numuneden yapilan EDS analiz sonucunda elementel yiizde agirlik
oranlart degismis olup, bu oranlar (%65,18 Fe, %27,66 Nd, % 6,41 B) olarak ortaya
ctkmistir. Ogiitme sonrasi bulunan bu oranlar sert manyetik fazin (Nd2Fe1sB) yaklagik
bilesimini (%72 Fe, %27 Nd ve %1 B) vermektedir.
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Spectrum: Acquisition

El AN Series unn. C norm. C Atom. C Error
[wess]  [wE.s]  [at.%] [%]

Fe 2& K-series 55.24 65.18 47,70

4.2

7 HNd 60 L-series 24.87 27.66 3.35 0.8

f B 5 KE-series 9.40 6.41 41.91 2.7

¥ ‘ . b 0 8 K-series 0.63 0.75 2.04 0.4

Total: ©90.29 100.00 100.00

Sekil 3.43. NdisFe77Bg alagimina ait kiiresel tozlarin 330 dk’lik 6giitme islemi sonrasi elde
edilen EDS analiz sonuglari.

Melt spinning yontemiyle farkli diskler kullanilarak iiretilen hem pulsu ve hem de
kiiresel sekilli tozlarin farkli G6giitme siireleri sonrast yukarida verilen morfolojileri
incelendiginde, benzer sonuglarin ortaya ¢iktigi gozlemlenmistir. Genel olarak Ogiitme
isleminin baslangic asamasinda meydana gelen plastik deformasyon ve soguk kaynak
nedeniyle gergeklesen boyut artis1 burada goriillmemistir. Ogiitme isleminde yiizey etken
madde olarak kullanilan oleik asit ve oleik asidi ¢dzmek amaciyla kullanilan heptan ve
hekzan, plastik deformasyonu ve soguk kaynag: engellendiginden ve ayrica alagimin gevrek
karakterli olmasindan, boyut artis1 goriilmemistir. Ortamda bulunan bu sivilar, parcaciklar
arasinda ince tabaka halinde katmanlar olusturdugundan, Ogilitme islemi sirasinda
gergeklesen plastik deformasyon ve soguk kaynak mekanizmalarini engellemislerdir [125].

Ogiitme isleminde baslangig tozlari olarak kullanilan pulsu ve kiiresel sekilli tozlarin
ogiitiilmesinde aynmi1 0giitme siiresi i¢in ortalama toz boyutu bakimindan bazi farkliliklar
ortaya ¢ikmistir. Kiiresel tozlarin pulsu olanlara nazaran daha biiyiik kiitleye sahip
olmalarindan dolayi, ayn1 toz boyutuna ulasabilmek i¢in kiiresel tozlarin daha uzun siire
ogitiilmeleri gerekir. H. S. Kim ve arkadaslar1 yaptiklar1 ¢alismada kiiresel ve diizensiz
sekilli olmak tizere iki farkli sekle sahip aliiminyum tozlar kullanmiglardir. Kiiresel sekilli
tozlari 6glitme zorlugundan dolay1 yiiksek enerjili 6giitme islemi, diizensiz sekilli tozlarda
ise diisiik enerjili 6giitme islemi uygulayarak benzer boyut degerlerini elde etmislerdir [126].

Her iki liretim yOntemi sonucu liretilen tozlarin daha ayrintili incelemesi i¢in gegirimli
elektron mikroskobu goriintiisii Sekil 3.44’de verilmistir. Diiz ve dokulu disk le iiretilen
tozlari 330 dakika 6giitiilmesi sonucu ortaya ¢ikan boyut farki TEM fotografindan acikca

gorilmektedir.
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Sekil 3.44. Ayn1 6giitme siiresi igin gecirimli elektron mikroskobundan elde edilen aydinlik
alan gorintiisii, a) pulsu tozlar, b)kiiresel tozlar.

3.3.3. Ogiitme Siiresinin Parcacik Boyutu Uzerindeki Etkisi

Nd-Fe-B miknatislarin kesfedilmesinin ardindan bu miknatislarin iiretimleri tizerinde
yapilan arastirmalar hiz kazanmistir. Bu aragtirmalarin yogunlastigi alanlardan biri olan
pargacik boyutu giiclii manyetik 6zelliklere sahip miknatislarin iiretilmesinde 6nemli bir
yere sahiptir. Bu tlir kalict miknatislarin koersivite degeri dogrudan pargacik boyutu ile
ilgilidir. Ornegin; ortalama parcacik boyutunun azalmasi koersivite degerinin armasini
saglamaktadir. Ancak, yapilan calismalarda ortalama tane boyutunun 3-5 um arasinda
degismesi, gii¢lii manyetik 6zelliklerin ortaya ¢ikmasini saglamaktadir [127-130]. Ancak,
parcacik boyutunun c¢ok kiiciiltiilmesi, parcaciklarin oksijen absorblama kabiliyetini
artiracagindan, yapida ve yiizeyde oksit fazlarinin olusmasina neden olacaktir. OKsit
fazlarinin (NdO) manyetik karakterli olmamasindan ve ylizeyde olusan oksit tabakasi
sinterleme olayini olumsuz yonde etkileyeceginden, manyetik 6zelliklerin azalmasina yol
acacaktir. Ayni1 zamanda olusan NdO fazi, yapida sert manyetik faz olan ve yapiya yliksek
manyetik Ozellikler kazandiran NdzFe14B fazinin miktarinin azalmasina neden olmaktadir
[131].

Caligsma kapsaminda diiz disk kullanilarak yapilan toz iiretim ¢aligsmalarinda tiretilen
pulsu sekilli NdisFe77Bg alasimi kaba boyutlu tozlarm farkli 6giitme siirelerine bagli olarak

toz boyutu degisimi Sekil 3.45°de verilmistir. Ogiitme baslangicinda kavanoz igerisine
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-180/90 pm tozlar sarj edilerek 6glitme islemine baglanmistir. Minimum 6gilitme siiresi 90
dk. igin ortalama parcacik boyutu 1,48 pm iken, maksimum 6giitme siiresi 390 dk. i¢in 0,26
um olarak Sl¢iilmistiir. Sekil 3.38’den de goriilecegi lizere, 6giitme siiresinin artmasina bagl
olarak parcacik boyutu siirekli olarak azalmistir. Ote yandan, dgiitme siiresinin artmasiyla
biiyiik ve kiiglik parcacik farki ortadan kalkmakta, 6giitiilen kiitle icerisindeki pargaciklar
hemen hemen ayn1 boyuta gelmektedirler. Benzer bir toz 6gilitme ¢alismasinda Hadipanaysis
ve Christodoulou, Nd-Fe-B esasli alagimlarin parg¢acik boyutunun manyetik 6zellikleri
iizerindeki etkisini incelemek amaciyla bilyeli 6giitme islemi yapmuslardir. Ogiitme
ortaminda koruyucu etken madde olarak toliien kullanan arastirmacilar, 2,5 ve 55 dakikalik
oglitme siireleri sonucunda ortalama pargacik boyutunun sirasiyla 4,5 ve 0,6 um olarak elde

edildigini belirtmislerdir [132].

1,8 4

1,6

Ortalama pargacik boyutu, pm

90 150 210 270 330 390
Ogiitme siiresi, dk.

Sekil 3.45. NdisFe77Bg alasimina ait pulsu tozlarn bilyeli 6giitme islemi
sonucu ortalama parcacik boyutunun Ogilitme siiresine baglh
olarak degisimi.

NdisFe77Bs alasimindan melt spinning yontemi ile dokulu disk kullanilarak iretilen
kiiresel sekilli tozlarin farkli 6giitme siirelerine bagli olarak toz boyutu degisimi Sekil
3.45de verilmigtir. Diiz disk ile tiretilen pulsu sekilli tozlarin 6giitiilmesinde oldugu gibi,
Oglitme siiresinin artmasina bagl olarak pargacik boyutu azalmaktadir (Sekil 3.44). 90
dakikalik 6giitme siiresi sonunda 4,2 um’luk ortalama parcacik boyutuna ulasilmistir.
Maksimum 6giitme siiresi olan 390 dakikada ise ortalama pargacik boyutu 0,956 um olarak

hesaplanmuistir.
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6

Ortalama pargacik boyutu, pm

(3]
1

90 150 210 270 330 390
Ogiitme siiresi, dk.

Sekil 3.46. NdisFe77Bg alasimina ait kiiresel tozlarin bilyeli 6glitme
isleminde parcacik boyutunun ogilitme siiresine bagli olarak
degisimi

3.4. Farkh Kosullarda Uretilen Tozlarin Mikroyap: Incelemeleri

Nd-Fe-B sert (kalict) miknatislarin sahip olduklar1 manyetik 6zellikler biiyiik 6lgiide
mikroyapiya baghdir. Literatiirde daha Onceki yillarda yapilan c¢alismalarda tiretim
yonteminin degistirilmesiyle birlikte mikroyapiya bagli olarak manyetik 6zelliklerin
degistigi ifade edilmistir [116,133,134]. Farkli iiretim metotlariyla iiretilen miknatislarin
sahip olduklar1 mikroyapi iceresinde bulunan sert ve yumusak manyetik fazlarin miktari ve
boyutu, iretilen miknatislarin 6zelliklerini belirlemektedir [116,135-138]. Yiiksek
performansli bu miknatislarin mikroyapisal 6zelliklerinin anlasilmasi, yiiksek enerjiye sahip
miknatislarin gelistirilmesinde en 6nemli asamadir. Bunun i¢inde s1vi durumdaki Nd-Fe-B
esaslt alasimin katilagmasinin prosesinin belirlenmesidir. Boliim 1.11.2°de ayrintili olarak
aciklanan katilasma olay1 ve katilagsma sonucu ortaya ¢ikan sert manyetik 6zelliklere sahip
Nd2Fe14B fazinin tane boyutu ve yumusak manyetik faz olarak nitelendirilen Nd’ca zengin
fazin ve o-Fe’nin miktar1 manyetik 0Ozelliklerin belirlenmesinde rol oynar. Yapilan
calismalardan bilindigi lizere hizl1 katilagtirma islemiyle yapi icerisinde olusan a-Fe miktari,
katilasma esnasinda 1simin ¢ok hizli bir sekilde uzaklastirilmas: (undercooling) ile
azalmaktadir [139]. Bu nedenle en yiiksek sogutma hizlarina ulasilan melt spinning yontemi

miknatislarin en 6nemli iiretim yontemlerinin basinda gelmektedir [136,139,140].
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3.4.1. ingot Alasimin Mikroyapi incelemeleri

Melt spinning yontemiyle tiretilen NdisFez7Bg alagimi tozlarin mikroyapilarinin ve
Ozellikle faz yapilarinin tam olarak anlasilabilmesi i¢in oncelikle baslangi¢ alasimin (ingot
alagimi) mikroyapisinin bilinmesi gerekir. Bu amacla ilgili alagimin mikroyapis1t SEM’de
incelenmis, mikroyap1 tane boyutu belirlenmis ve degisik yapidaki fazlarin EDS ve XRD
analizleri gerceklestirilerek fazlar tanimlanmistir. NdisFe77Bg manyetik alagimin taramali
elektron mikroskobunda geri sagilan elektron modu kullanilarak yapilan mikroyapi
incelemeleri Sekil 3.47°de verilmistir. Sekilden de goruldiigi gibi, NdisFe77Bg ingot alasimi
genel olarak dendritik kaba taneli bir yapidan olugsmaktadir. Dendritik tanelerin ortalama
tane boyutu yaklasik olarak 51 pm olarak hesaplanmistir. Yapilan mikroyap1
incelemelerinde, iki farkli yapmin olustugu anlasilmaktadir. Biiylik biiyiiltmede BSE
modunda yapilan incelemelerde, mikroyapinin ii¢c fakli fazdan meydana geldigi
goriilmektedir. Bunlardan birincisi, yumusak manyetik Ozelliklere sahip faz olarak
tanimlanan Nd’ca zengin faz olup, beyaz renkte ve ag seklinde tane sinirlarinda
bulunmaktadir. Nd’ca zengin bu faz her ne kadar yumusak manyetik 6zelliklere sahip olsa
da, tane simirlarinda bulunmasindan dolayr yapidaki manyetik domenlerin tersinir
hareketlerini (geri dontisiimii) engelleyici islev gordiigiinden, malzemenin By (kalict
miknatislik) degerinin artmasini saglamaktadir [141]. NdisFe77Bg ingot alagiminin yapisinda
goriilen diger bir faz ise, malzemenin sert manyetik 6zellik gdstermesini saglayan tetragonal
kristal kafes yapisina sahip Nd2Fe14B fazidir [142]. Sert manyetik 6zellikler sergilen bu faz
gri renkte olup, beyaz renkteki Nd’ca zengin faz ile etrafi ag seklinde sarilmistir. Yapidaki
fazlar tam olarak tanimlayabilmek icin EDS analizleri yapilmis ve literatiirde fazlara ait
elementel agirlik oranlari ile EDS’den elde edilen sonuglar karsilastirilmistir. Noktasal
analiz yontemiyle elde edilen EDS bulgulart Sekil 3.48’de sunulmustur. Yapilan EDS
analizlerinde Nd’ca zengin fazin yaklasik %60 (agirlik¢a) Nd icerdigi tespit edilmistir. Sert
manyetik faz olan Nd>Fe14B iizerinde alinan 6lgtimlerden elementel agirlik oranlari %64-70
Fe, %24-27 Nd arasinda degismistir. Bulunan bu oranlar, agirlikca %72 Fe, %27 Nd ve %1
iceren NdoFesB sert manyetik fazin bilesimine karsilik gelmektedir. B elementi hafif
element grubunda oldugundan, EDS analizlerinde ayirt edilmesi olduk¢a zor bir elementtir.
Bu nedenle, B elementinin yiizde agirlhlk oram1 EDS analizlerinde siirekli olarak

degismektedir [143].
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Sekil 3.47. a) Fe77Nd1sBg ingot alasimmin SEM’de ¢ekilen mikroyapisi,
b)biiyiik biiylitmede fazlarin dagilimi.
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Sekil 3.48. Fe77Nd1sBsg ingot alagiminin EDS analizi, a) Nd2Fe14B fazi, b) Nd’ca zengin faz.

NdisFe77Bg manyetik ingot alasiminin bilesimindeki tiglincti faz, yumusak manyetik
ozelliklere sahip a-Fe fazidir. SEM’de ¢ekilen ve Sekil 3.43.a’da verilen mikroyapida a-Fe
faz1 koyu renkte olup, birbirinden bagimsiz tane kiimeleri seklinde bulunmaktadir. Sekil
3.49.b’de verilen biiylik biiyiiltmedeki mikro fotografta birbirinden farkli goriiniimde ii¢
farkl faz agik olarak goriilmektedir. Yapilan EDS analizlerinde koyu renkteki a-Fe fazinda
agirlikca yaklasik olarak %88 oraninda Fe elementi bulunmaktadir (Sekil 3.50.a). Ag¢ik gri
faz bolgesi lizerinde yapilan EDS analizi, bu fazin agirlikca yaklasik olarak %66 Fe, %25
oraninda Nd elementleri ihtiva ettigini gostermektedir (Sekil 3.50.b). Mikroyapinin
tamaminda goriilen acik gri bolgelerde yapilan EDS sonuglari, bu bolgelerin sert manyetik
faz olan Nd2Fe14B fazi1 bilesimiyle yaklasik olarak ayni oldugunu ortaya koymustur. Sekil
3.50. a ve b’de tane sinirlarinda nispeten kiiciik ¢okeltiler halinde bulunan beyaz renkteki

faz ise Nd’ca zengin faz olarak tanimlanmistir. Bu faz iizerinde yapilan ve Sekil 3.50.c’de
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verilen EDS analizi sonuglarina gore Nd orani agirlik¢a %62,48°dir. Sekil 3.48’de tane
siirlarinda bulunan Nd’ca zengin fazin EDS analizinde de Nd’un agirlik orani %60,82
olarak bulunmustu (S$ekil 3.48.b). Her iki sonucta bulunan Nd oraninin hemen hemen ayn

olmasi bu fazin Nd’ca zengin faz oldugunu teyit etmektedir.

EHT = 2000kV  Signal A=CZBSD

WD= 85mm  Mag= 350X |

i
; "\ Nd’ca

‘

zengin

Nd2Fe14B

EHT = 2000 kV SﬂmIA-CZBSO'prm' 600pa  Keradena Technical University

WD = 90mm Mag= 100KX Metalurgical and Materials Engne:

Sekil 3.49. a) Fer7NdisBg ingot alasiminda fazlarim dagilimi, b) biiyiik
biiytliltmedeki goriintim.
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Sekil 3.50. Fe77Nd15Bsg ingot alasiminin EDS analiz sonuglari, a) a-Fe, b) Nd’ca zengin, ¢)
Nd2Fe14B fazi
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Kullanilan Fe77Nd1sBg ingot alasimin mikroyapisinda bulunan fazlari tanimlamak
amaciyla ingot alasim toz haline getirilerek XRD analizi ger¢eklestirilmistir ve elde edilen
sonug¢ Sekil 3.51°de verilmistir. SEM’de elde edilen ve yukarida ayrintilariyla agiklanan
EDS analizi sonuglariyla uyumlu olarak, XRD analizinde de Fe77Nd15Bg ingot alasimin
mikroyapisinda {i¢ ayr1 faz elde edilmistir. High Score Plus yazilimi1 kullanilarak X-1ginlar
kirinimi deseni lizerinde yapilan tanimlama isleminde XRD deseninin neredeyse tamaminda
sert manyetik faz 6zellikleri gosteren ve tetragonal kristal kafes yapisina sahip Nd2Fe14B sert
manyetik fazi, bu faza ilave olarak yumusak manyetik faz olarak tanimlanan Nd’ca zengin
faz ve o-Fe bulunmustur [38][112][46]. Yapilan literatiir ¢alismalarima uygun olarak
Nd2Fe1sB fazinin maksimum pik siddetlerinin goriildiigi 20=25-45° aralik degeri arasinda
biitiin piklerin ortaya ¢iktig1 goriilmektedir. Yap1 igerisinde bulunan Nd’ca zengin fazdan
yaklasik olarak 36°’de pik alinmistir. Yapi icerisinde bulunan a-Fe fazi ise yaklagik 45°°de
pik vermistir [144; 145].

& Nd'ca zengin faz
o s a-ke¢
3 ‘ Diger pikler Nd:Fe14B
= 1"
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5 | | || T l | l A e
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Sekil 3.51. NdisFe77Bg ingot alasimin X-1ginlar1 kirinim deseni.

3.4.2. Sogutmasiz Diiz Disk ile Uretilen Tozlarin Mikroyap1 Incelemeleri

Boliim 3.1.1°de agiklanan parametreler kullanilarak melt spinning yontemiyle iiretilen
Fez7NdisBg manyetik alasimina ait farkli kalinliktaki ve morfolojileri Sekil 3.1-3.8’de
verilmis olan pulsu tozlarin SEM’de ¢ekilen mikroyapilar1 Sekil 3.52-3.56’da sunulmustur.
10" mbar’lik vakum ortaminda, yiizeyi piiriizsiiz disk kullanilarak ve ortam sicakliginda
tiretilen Fe77Nd15Bg manyetik alagimi tozlarin enine kesitlerinden mikroyapilari incelenerek
gorlntiiler elde edilmistir. Yapilan c¢alismalarda genel mikroyapinin incelenmesinin
yaninda, tozlarda kesit kalinligina bagl olarak mikroyap1 degisimleri de incelenmistir. Elde

edilen goriintiilerden, melt spinning yontemiyle tiretilen Fe77Nd1sBgalagimi pulsu tozlarin es
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eksenli hiicresel bir mikroyapida katilastig1 anlasilmistir. Yapilan hiicre boyutu 6l¢iimlerinde
5 um kesit kalinligindaki pulsu toz igin ortalama hiicre boyutu 0,69 um olarak olgiiliirken,
48 um toz kalinlig i¢in 1,3 pm olarak elde edilmistir. Elde edilen goriintiilerden, mikroyap1
hiicre boyutunun toz kesiti boyunca homojen olmadigi, yerel olarak farklilik gosterdigi
anlasilmaktadir. Bazi bolgelerde tane boyutu yaklagik olarak 1 um iken, bazi bolgelerde ise

100 nm’nin altina diismektedir.

2 pm EHT = 25.00 kV Signal A = CZ BSD Karadeniz Technical L ity
WD = 55mm Mag= 7.50 K X Metallurgical and Materials Engineering

| Probe = 150 pA

Sekil 3.52. Uretilen Fer7NdisBg alasimi tozlarm Kkesitlerinden elde edilen
mikroyapilari. Pulsu toz kesit kalinligi 14 um.
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2 Hm EHT = 25.00 kv Signal A =CZ BSD | Probe = 150 pA  Karadeniz Technical University
WD = 55mm Mag= 7.50 KX P Metallurgical and Materials Engineering

Sekil 3.53. Uretilen Fez7NdisBs alasimi tozlarin kesitlerinden elde edilen
mikroyapilari. Pulsu toz kesit kalinligi 19 pm.

2 {im EHT =20.00 kv Signal A=CZ BSD |Probe= {100pA Karadeniz Technical University
WD = 8.0mm Mag= 7.50 KX P Metallurgical and Materials Engineering

Sekil 3.54. Uretilen Fer7NdisBs alasimi tozlarin kesitlerinden elde edilen
mikroyapilari. Pulsu toz kesit kalinlig1 24 pm.



111

10m EHT =20.00 kv Signal A =CZ BSD | Probe = 100pA  Karadeniz Technical University
WD= 75 mm Mag= 3.50 KX P Metallurgical and Materials Engineering

Sekil 3.55. Uretilen Fe77NdisBs alasimi tozlarin kesitlerinden elde edilen
mikroyapilari. Pulsu toz kesit kalinligi 45 pm.

10 um EHT = 20.00 kV Signal A = CZ BSD
WD = 7.5 mm Mag= 3.50 K X Metallurgical and Materials Engineering

| Probe = 100 pA Karadeniz Technical University

Sekil 3.56. Uretilen Fe77NdisBs alasimi tozlarin kesitlerinden elde edilen
mikroyapilari. Pulsu toz kesit kalinligi 48 pm.

Uretilen Fe77Nd1sBs alasimi tozlarin mikro yapilarinda Sekil 3.57.a ve b’de, siyah
renkte tane i¢i olarak goriilen bolgelerin sert manyetik faz olan Nd2Fe14B fazini; yine aym

sekillerde tane sinirlarini olusturan beyaz ag seklindeki kisimlarin ise Nd’ca zengin yumusak
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manyetik fazi gosterdigi anlasgilmaktadir. Uretilen pulsu tozlarin SEM’de yapilan EDS
analizi sonuglar1 Sekil 3.57°de verilmistir. EDS analiz sonuglarina gore, Nd2Fe1sB sert
manyetik faz icerisinde agirlik oranina gore %62,44 Fe, %27,58 Nd ve %9,98 B
bulunmaktadir (Sekil 3.58.a). Tane siirlarini olusturan Nd’ca zengin faz igerisinde ise %
48,38 oraninda Nd, % 37,22 B ve %14,39 Fe bulunmaktadir (Sekil 3.58.b). Mikroyapida
bulunan fazlar arasindaki etkilesimler iretilen tozlarin manyetik 6zelliklerini etkilemektedir.
Nd’ca zengin fazin ingot alasimin mikroyapisinda oldugu gibi yap1 igerisinde ayr1 bir faz
olusturmayip tane sinirlari boyunca yayilmasi (yaklasik 3 nm kalinliginda), manyetik alan
altinda yonlendirilen tozlarin, manyetik alan kaldirildiktan sonra olusan tersinir hareketi

engellemektedir. Bu da tozlarin sert manyetik Ozellikler gostermesini saglamaktadir
[138][137].

EMT = 1500V SowA«CIBSD
1
WO = 70mm Mag = 1500KX

Probe s 400pA  Farseunis Teiwics Unrrsty
Vs w

EMT = 1500W S A=CZ 850

— WD « 7.0 mm

uq-woolx' = “F-—GMIM

Sekil 3.57. Melt spinning yontemiyle sofutmasiz diiz disk ile
tretilen  NdisFe77Bs  alasim  tozlarmin  farkl
biiylitmelerdeki mikroyapilari. (a) Bilyiitme orani
15.000, (b) Biiyiitme oran1 50.000.
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Sekil 3.58. NdisFe77Bg alasimi pulsu tozlarn EDS analizi sonuglari. a) NdzFe1sB sert
manyetik faz, b) Nd’ca zengin faz

Melt spinning yontemiyle sogutmasiz diiz ylizeye sahip disk kullanilarak iiretilen
pulsu tozlarin mikro yapisini belirlemek amaciyla yapilan X-1sinlart difraksiyonu deseni
Sekil 3.59°da verilmistir. Bolim 3.4.1°de aciklanan Sekil 3.51°de gosterilen ingot alagimi
XRD grafigi ile Sekil 3.59’da pulsu tozlara ait XRD deseni karsilastirildiginda, pulsu
tozlarda yapiya sert manyetik ozellikler kazandiran Nd2Fe14B fazi pikleri hem daha fazla
goriilmekte ve hem de piklerin siddeti ingot alasimda bulunan piklere gore daha ytiksektir

[40,112].
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# Nd'ca zengin faz
= g-Fe

Diger pikler Nd:Fe B

A

X-Ray Intensity

20 25 30 35 40 45 50 55 60 65 70 75 80 85 90
20

Sekil 3.59. Sogutmasiz diiz disk kullanilarak tiretilen pulsu tozlarin X-1sinlar1 kirim deseni.

Uretilen tozlari mikroyap1 tane boyutu ile soguma hizlar arasinda dogrusal bir iliski
vardir. Azalan tane boyutu ile soguma hizinin arttig1 bilinen bir gergektir. Bu ¢alismada elde
edilen tozlarin ¢ok ince tane yapil ve toz kesiti boyunca degisken olmasi soguma hizlarinin
tam olarak hesaplanmasini gii¢lestirmektedir. Yapilan literatiir incelemelerinde, mikroyap1
tane boyutu-soguma hizi iliskisini veren bazi bagintilarin oldugu tespit edilmistir. Ancak, bu
bagintilarin bazi kabuller ihtiva etmesi ve 6l¢limii zor bir takim fiziksel 6zellikler igermesi
dolayisiyla kesin sonuglar vermedigi, yaklasik sonuglar elde edildigi degerlendirilmektedir.
Bu calismada da, iretilen tozlarin yaklasik soguma hizlarimin hesaplanmasi yoluna
gidilmistir. Bu amagla, asagida R ile ifade edilen (3.1) nolu soguma hizi bagintisi
kullanilmistir. Bu bagintida, alasimla ilgili bazi fiziksel ozellikler ile sicaklik degerleri
disinda soguma hizini esas etkileyen parametre olarak mikroyap: tane boyutu yerine toz
boyutu (kesit kalinligi, d) alinmistir. Toz boyutu ile mikroyapi tane boyutu arasinda
dogrudan bir iligskinin olmasi, artan toz boyutu ile tane boyutunun artmasi veya azalan toz
boyutu ile tane boyutunun azalmasi dolayisiyla, (3.1) nolu soguma hizi bagintis1 bu
calismada tiretilen tozlarin soguma hizlarinin hesaplanmasinda kullanilmistir.

R = Mh(T—Tw) (3.1)

Cp*pxd
Burada; R soguma hizin1 gostermek iizere, n sekil faktoriinii (1), h 1s1 transfer

katsayisini (59 km?stK?), T sivi metal sicakligr (1650 K), Tw diskin yiizey sicakligi (293
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K), Cp ergime gizli 1s1s1 (502 Jkg K1), p iiretilen tozlarin yogunlugunu (7,4 x 10% kgm3) ve
d ise dretilen seritlerin kalinligin1 (5-48um) gostermektedir [46][146][147]. Diiz disk
kullanilarak iiretilen tozlarin kalinliginin artmasina bagli olarak ortalama hiicre boyutunun
artig1 ve soguma hizinin azaldigr bulunmustur (Sekil 3.60). (3.1) nolu esitlik kullanilarak
yapilan hesaplamalar sonucunda, 5 pm kalmligindaki pulsu toz i¢in soguma hiz1 4,3 x 10°
K/s olurken, 48 pm kalinhgindaki toz igin ise 4,7 x 10° K/s olarak elde edilmistir. Yapilan
calismalarda toz kalinlig1 ile soguma hizi arasinda bir oran bulunmus ve bu orana gore, teorik
soguma hizi, toz kalinligimm karesiyle ters orantili olarak degismektedir (R~d?). Ancak
Victor I. Tkach ve ¢aligsma ekibinin farkli alagimlar kullanarak yapmis olduklari ¢alismada,
soguma hizinin serit kalinliginin yaklasik olarak kiipiiyle ters orantili oldugunu ifade
etmislerdir. Uretim sirasinda serit kalinligmin azalmas: birim zamanda uzaklastirilan 1s1
miktarinin artmasina bagli olarak soguma hizinin artmasina neden olmaktadir [148].
Ortaya ¢ikan bu sonu¢ Ozawa ve arkadaglari tarafinda da bulunmustur. Yaptiklari
calismada farkli serit kalinlari igin Denklem 3.1°deki esitlik kullanilarak hesaplanan soguma

hizlar, serit kalinliginin artmasiyla birlikte artmistir [46].

~4,5%10°
1.3 4 O —DO— Ortalama tane boyutu o
—O— Soguma hiz1 L 4 0x10°
— 1,24 -
= - 3,5x10°
E I 2
2 1,1+ - 3.0x10° v
s, i S
2 10- -2,5x10° 5
o L] I g
= -2.0x10° 5
+ pell]
= 09- \ I s R
= - 1,5x10
< L
TES \O . 6
£ 0,84 740 - 1,0x10
® ] O 0 -
o \O—O ~5,0x10’
0,7 - o-— |
""""" L NI B B L UL
0 10 20 30 40 50

Pulsu toz kalnhigi, pm

Sekil 3.60. Uretilen NdisFe77Bg alasimi pulsu tozlarin ortalama mikroyapi tane boyutu-toz
kalinlig ile soguma hiz1 degigimi.
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3.4.3. Sogutmah Diiz Disk Kullanilarak Uretilen Tozlarin Mikroyapi Incelemeleri

Melt spinning cihazinda, toz iiretimi esnasinda metali eritmede kullanilan bakir esash
indiiksiyon bobini konstriiksiyon geregi bakir diske yakin mesafede bulunmasindan dolay1
diskin 1sinmasina sebep oldugu, bu durumun elde edilen tozlarin mikroyapilarinin nispeten
kabalagmasina ve soguma hizlarinin azalmasma neden oldugu anlasilmistir. Bu sorunu
ortadan kaldirmak i¢in, daha dnce literatiirde hi¢ denenmemis olan diskin sogutulmast islemi
gergeklestirilmistir. Bu amagla, yiiksek sogutma etkisi bulunan freon gazli sogutmali sistemi
kullanilmis, bu gazla sogutulan ilave bir bakir blok bakir diskin sogutulmasinda
kullanilmistir. Bu islem neticesinde bakir diskin sicakligi -5 °C’ye disiiriilerek, iiretilen
tozlarin soguma hizlar1 artirilmistir.

Diiz disk kullanilarak, -5 °C’de disk sicakliginda yapilan NdisFe77Bg alagimindan toz
liretimlerinde, sogutmasiz diskle yapilanla oldugu gibi, pulsu tozlar iiretilmistir. Uretilen
tozlarin kalinliklart 5-55 pm arasinda degismistir.

Farkli kalinlardaki pulsu tozlarin enine kesitlerinden mikroyapilari incelenmis ve toz
kalinligmma goére degisen ortalama tane boyutu degerleri hesaplanmistir. Artan toz
kalinligiyla degisen mikroyap: goriintiileri Sekil 3.61-3.66 arasinda verilmistir. Kalinliklar
5-55 um arasinda degisen pulsu tozlarin enine kesitten alinan mikroyapilar incelendiginde
mikroyapinin es eksenli tanelerden olustugu goriilmektedir. Bunula birlikte toz kalinliginin
azalmasiyla birlikte ortalama tane boyutunun azaldig: tespit edilmistir. Sekil 3.61-3.66 aras1
verilen SEM goriintiileri lizerinde dogrusal kesistirme yontemi ile ortalama hiicre boyutu
hesaplanmis, yapilan hiicre boyutu 6l¢timlerinde 5 um toz kalinligi igin ortalama tane boyutu

0,22 pm olarak dlgiiliirken, 52 um toz kalinligi i¢in 1,23 pm olarak elde edilmistir.
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2 pm EHT =20.00kV  Signal A=CZ BSD

= Karadeniz Technical University
|—| | Probe = 600 pA
WD = 7.5mm Mag = 13.00 KX P Metallurgical and Materials Engine

Sekil 3.61. Uretilen NdzFeisB alasimi tozlarin kesitlerinden elde edilen
mikroyapi. Serit kalinligi 15 pm.

EHT=2000k  =ignalia =& BSI:)| Probe = 600 pA Karadeniz Technical University

WD = 8.0 mm Mag= 7.10KX Metallurgical and Materials Engine:

Sekil 3.62. Uretilen NdzFeisB alasimi tozlarin kesitlerinden elde edilen
mikroyap1. Serit kalinlig1 24 pm.
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2Hm EHT =20.00kv  Signal A=CZ BSDl Probe = 500 pA Karadeniz Technical University s
I WD =11.0 mm Mag= 715KX Metallurgical and Materials Engined

Sekil 3.63. Uretilen NdzFeisB alasimi tozlarin kesitlerinden elde edilen
mikroyapi. Serit kalinligi 28 um.

2um EHT =15.00kV  SignalA=CZ BSDI B
— robe =
WD = 8.0 mm Mag = 650K X Metallurgical and Materials Engine:

1.0nA Karadeniz Technical University

Sekil 3.64. Uretilen NdzFeisB alasimi tozlarin kesitlerinden elde edilen
mikroyap1. Serit kalinligl 34 pm.
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] EHT=2000k  Sigmli =02 BSI:)| Probe = 600 pA Karadeniz Technical University s

WD =11.5mm Mag= 525 KX Metallurgical and Materials Engineq

Sekil 3.65. Uretilen NdzFeisB alasimi tozlarin kesitlerinden elde edilen
mikroyapi. Serit kalinligi 40 um.

10 um EHT=2000k  =ignalih =& BSI:)| Probe = 600 pA Karadeniz Technical University

WD =11.5mm Mag = 4.25KX Metallurgical and Materials Engine:

Sekil 3.66. Uretilen NdzFeisB alasimi tozlarin kesitlerinden elde edilen
mikroyap1. Serit kalinligt 52 pm.

-5°C yiizey sicakligina sahip diiz disk kullanilarak iiretilen pulsu tozlarin SEM’de

biiyiik biiyiiltmedeki mikroyapilar1 ile EDS analizi sonuglart sirasiyla Sekil 3.67 ve Sekil

3.68’de verilmistir. Sekil 3.67°da gosterilen mikroyapida, siyah renkli tane igi bolgeler sert
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manyetik NdzFe14B fazini, beyaz renkteki tane sinirlari ise Nd’ca zengin yumusak manyetik
faz1 gostermektedir. EDS analizi sonuglarina gére, Nd2Fe14B sert manyetik faz igerisinde
agirlik oranina gore %67,77 Fe, %25,54 Nd ve %6,5 B bulunmaktadir (Sekil 3.68.a). Tane
siirlarii olusturan Nd’ca zengin faz igerisinde ise yaklasik olarak % 69,79 oraninda Nd,

% 19,24 B ve %6,80 Fe bulunmaktadir (Sekil 3.62.b).

o

1 m = ; i = g § ; s o ‘ .
r EHT=2000KV  SignalA=CZBSD " Karadeniz Technical Universiy S
WD = 8.0 mm Mag = 25.00 KX Metallurgical and Materials Engine il

Sekil 3.67. Sogutmali diiz disk kullanilarak melt spinning yontemiyle iiretilen
NdisFe77Bg alasim tozlarinin mikroyapisi.
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Spectrum: Rcquisition

E1 AN Series unn. C norm. C Atom. C Error

[wt.%] [wt.%] [at.%] [%]
Fe 26 K-series 60.49 67.77 60.58 7.0
Nd 60 L-series 22.80 25.54 §.84 0.9
B 5 K-series 5.80 6.50 20.00 2.0
0 B8 K-series 0.17 0.18 0.58 0.2

b Fe Total: 8%.25 100.00 100.00
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Spectrum: Acquisition

E1l BN Series unn. C norm. C Atom. C Error

[wt.%] [wt.%] [at.%] [%]

Nd 60 L-series 5B.65 69.79 14.28 1.7

B 5 K-series 17.69 19.24 57.486 5.0

0 B K-series 11.77 6.80 25.84 2.8

Fe 26 K-series 3.84 4.17 2.41 1.0
Total: 91.%4 100.00 100.00

Sekil 3. 68. Sogutmali diiz disk kullanilarak iiretilen NdisFe77Bg alagimi pulsu tozlarin EDS
analizi sonuglari. a) Nd2Fe14B, b) Nd’ca zengin faz.

Esitlik 3.1°de verilen toz boyutu-soguma hiz1 esitligi kullanilarak, sogutmali diiz disk

ile iiretilen pulsu tozlarin soguma hizlari hesaplanmistir. Esitlikte yer alan degiskenlerden

disk yiizey sicakligt 268 K alinirken, diger tiim degiskenler sabit tutulmustur. Toz

kalinliginin azalmasina bagli olarak soguma hizinin arttig1 tespit edilmistir [46]. 4 um’luk

en diisiik toz kalinlig1 icin soguma hiz1 5,95 x 10° K/s olarak hesaplanirken, 28 um toz

kalinlig1 icin 0,85 x 10°K/s ve 52 um toz kalinhig: igin soguma hiz1 degeri 0,45 x 10° K/s

olarak bulunmustur. Toz kalinligi-hiicre boyutu ve soguma hiz1 degisimi Sekil 3.69’da

verilmistir.

Melt spinning isleminde kullanilan yiizeyi diiz bakir diskin, igerisinde freon gazi

dolastirilan ilave bir bakir blok ile sogutulmasi, sogutma yapilmamis diskle iiretilen tozlarla

kiyaslandiginda, mikroyap1 tane boyutunun kiigiilmesini ve dolayisiyla soguma hizinin

artmasini saglamistir. Uretilen en kiiciik kalinliktaki tozlara hiicre boyutlar1 kiyaslandiginda,
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sogutmasiz disk ile tiretilen tozlarda ortalama hiicre boyutu 0,69 iken, sogutmali disk ile
tiretilen tozda 0,22 mikron olarak 6l¢iilmiistiir. Sogutmali ve sogutmasiz disklerle {iretilen
tozlari mikro yapilarindaki bu fark biiyiik toz boyutlari i¢in de gézlenmistir.

Literatiirde melt spinning yontemiyle serit iiretme ¢alismalarinda diskin sogutulmasi
ile ilgili bu gline kadar yapilmis herhangi bir ¢aligmaya rastlanmamistir. Yapilan bazi
caligmalarda disk hizinin degistirilmesiyle (artirilmasiyla) soguma hizinin arttigt
vurgulanmustir [40,146,148,149]. Ancak, bu ¢alisma kapsaminda yapilan toz liretimlerinde,
disk hizinin arttirilmasiyla tozlarin soguma hizlarinda kayda deger bir artis olmadig tespit

edilmistir.
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Sekil 3.69. Melt spinning yontemiyle sogutulmus diiz disk kullanilarak tiretilen NdisFe77Bs
alagimi pulsu tozlarda, toz kalinligi-hiicre boyutu ve soguma hiz1 degisimi.
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3.4.4. Sogutmasiz Dokulu Disk ile Uretilen Tozlarin Mikroyap1 Incelemeleri

Daha oOnceki boliimlerde agiklandigi lizere melt spinning teknigi bir serit iiretme
yontemidir. Uretilen seritler ¢esitli giitme prosesleri ile toz haline getirilerek kullanilir. Bu
caligmada, literatiirde bulunmayan ve serit yerine dogrudan toz liretmek maksadiyla
tasarlanip iiretilen dokulu disk ile Boliim 3.1.2°de sekilsel 6zelikleri agiklanan tozlarin
tiretimi saglanmaigtir.

Sogutmasiz dokulu disk kullanilarak iiretilen NdisFe77Bg alasim tozlarinda, toz boyutu
ile mikroyap1 degisimi Sekil 3.70-3.73 arasinda verilmistir. Uretilen tozlarm biiyiik bir
cogunlugunun kiiresel formda olmasindan dolayi, mikroyap: incelemeleri kiiresel tozlar
tizerinden yapilmistir. Taramali elektron mikroskobunda yapilan mikroyapisal
incelemelerde, dokulu disk ile iiretilen ve cogunlukla kiiresel sekilli olan tozlarin
mikroyapilari, diiz disk ile iiretilen ve genellikle pulsu olan tozlarin mikro yapilarindan
biiyiik bir farklilik gostermektedir. Pulsu tozlarda tamamen es eksenli hiicresel bir mikroyap1
gdzlenirken, kiiresel tozlarda ise yapinin tamami dendritik sekilde olusmustur. Ote yandan,
kiiresel tozlarin tamaminda homojen bir dendritik yap1 gézlenmemistir. Bazilar1 primer ve
sekonder kollardan olusan karakteristik dendritik formda katilasirken (Sekil 3.70), bazilar1
ise literatiirde sik rastlanmayan, farkli boyutlarda olmak tlizere keskin koseli diizlemsel ve
ignemsi tanelerin mikroyapiyr olusturdugu goézlenmistir (Sekil 3.71-3.76). Bu tiir
mikroyapilar da dendritik olarak degerlendirilmistir. Kiiresel tozlarda pulsu tozlara gore
farkli mikroyapinin olugsma sebebi tozlarin geometrik sekilleri ile agiklanabilir. Toz
parcaciklarin geometrik sekilleri ve buna bagli yiizey alanlar1 katilagma zamanim
etkilemektedir. Ayn1 malzemeden, ayni agirlikta kiire, silindir ve kiip seklinde ii¢ farkl
geometrik sekilden en kiigiik yilizey alanina kiiresel sekil sahiptir. Kiire i¢in 1 olan yiizey
alany, silindir i¢in 1,2 ve kiip i¢in 1,35’tir. Katilasma siiresi bakimdan tam tersi bir durum
s0z konusudur. Kiip seklinin katilasma siiresi 1, silindirin 1,5 ve kiirenin ise 2’dir [150]. Bu
ifadelerden de anlasilacagi {izere, dokulu disk kullanilarak firetilen tozlar pulsu sekilli
olanlara nazaran geg¢ katilagsmakta ve sonug olarak dendritik bir mikroyap1 olusmaktadir.

Dokulu disk kullanilarak iiretilen NdisFe77Bg alagimi tozlarin boyutlart 8-220 um
arasinda degismektedir. Olusan dendritik mikroyapida ikincil dendrit kollar aras1 mesafe,
tozun c¢apina bagl olarak degismektedir. Sekil 3.64’te verilen ve ¢ap1 68 pm olan kiiresel
toz i¢in ikincil kol araligi 1,45 um olarak ol¢iilmistiir. Sekil 3.71-3.73 arasinda verilen

mikroyapilar keskin koseli diizlemsel ve ignemsi ¢okelti olarak tanimlanan [151] yapidan
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meydana gelmistir. Bu fotograflar iizerinden yapilan oOl¢iimlerde, ignemsi tanelerin
uzunlugunun toz ¢apinin artmasina bagli olarak arttig1 gozlenmistir. 82 um ¢apa sahip toz
i¢in tane uzunlugu yaklasik olarak 10 pm iken, 170 mikron ¢apindaki tane i¢in bu deger 20

um’dir.

10 pm EHT=2000kv  SignalA =2 BSD| Probe = 600 pA Karadeniz Technical University

WD =11.5mm Mag= 3.20KX Metallurgical and Materials Engine

Sekil 3.70. Uretilen Nd2Fe1sB alasimi tozlarm kesitlerinden elde edilen
mikroyapilari. Toz ¢ap1 68 pm.
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10pm EHT =20.00kV ~ SignalA=CZ BSDl Probe = 800 pA Karadeniz Technical University

WD = 6.5 mm Mag= 242KX Metallurgical and Materials Engine:

Sekil 3.71. Uretilen NdzFeisB alasimi tozlarin kesitlerinden elde edilen
mikroyapilar1. Toz ¢ap1 82 pm.

EHT =2000kV  Signal A=CZ BSD| Probe = 500 pA Karadeniz Technical University

WD = 9.0 mm Mag = 2.00 KX Metallurgical and Materials Engine:

Sekil 3.72. Uretilen NdzFeisB alasimi tozlarin kesitlerinden elde edilen
mikroyapilari. Toz ¢cap1 110 pm.
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20 pim EHT=20.00kV  Signal A = BSD| Probe = 500 pA Karadeniz Technical University
WD = 9.0 mm Mag= 125 KX Metallurgical and Materials Engine

Sekil 3.73. Uretilen NdzFe1sB alasimi tozlarin kesitlerinden elde edilen
mikroyapilari. Toz ¢ap1 170 pm.

Sogutmasiz dokulu disk kullanilarak gergeklestirilen iiretimde, farkli tozlarda farkli
faz bolgelerine rastlanmistir. Sekil 3.73°de goriilen ve 170 mikron ¢apindaki toz tamamen
sert manyetik faz olan Nd2Fe14B tanelerinden olusmustur. Taramali elektron mikroskobunda
gerceklestirilen EDS analiz sonucuna gore yapt % 67,18 Fe, % 27,66 Nd ve % 4,41 B
elementinden olugmaktadir. (Sekil 3.74).

Cps/ev.

Spectrum: Acquisition

El AN Series unn. C norm. C Atom. C Error

[wE.%] [wE.%] [at.%] [%]

P—_ e e e e e e e

Fe 26 K-series 55.24 67.18 47.70 4.2

Nd 60 L-series 24.97 27.66 8.35 0.8

10 B 5 K-series 9.40 4_41 41.91 2.7

O B K-series 0.68 0.75 2.04 0.4

s ] ——_—_—_—_—_—_—_——nnnnn
378 me N Fe Total 90.29 100.00 100.00
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Sekil 3.74. Sogutmasiz diiz disk kullanilarak iiretilen NdisFe77Bg alagimi tozlarin Nd2Fe14B
bolgesinin EDS analiz sonuglari.
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Sogutmasiz dokulu disk kullanilarak iiretilen ve asagida Sekil 3.75 ile gdsterilen toz

tizerinde gergeklestirilen EDS analizlerinde iki farkli yap1 oldugu anlagilmaktadir. Tozun

cevresinde acgik gri renginde goriilen ve tozun en disinda olusan tabaka icerisinde agirlikca

%37,18 Nd, %25,79 B, %15,03 Fe bulunmasinin yaninda %?22 oraninda da oksijen

icermektedir (Sekil 3.75.a). Tozun i¢ bolgesinde yapilan EDS analizi sonucunda resim

tizerinde koyu gri renginde kontrast olusturan agirlik¢a %81,25 Fe, %12,40 B ve %4,88 Nd

iceren faz bolgesinin yumusak manyetik faz Ozelliklerine sahip o-Fe’nden olustugu

gorilmektedir (Sekil 3.75.b). NdisFez7Bg alasimin dokulu disk kullanilarak gergeklestirilen

toz iretimlerinde olusan kiiresel formlu tozlarda yavas sogumaya bagl olarak tiim faz

dontisimleri gerceklesmedigini gostermektedir [151,152].
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Sekil 3.75. Sogutmasiz dokulu disk kullanilarak iiretilen NdisFe77Bg alagimi tozlarin
EDS analizi sonuglari. a) NdO, b) a-Fe.
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3.4.5. Sogutmali Dokulu Disk ile Uretilen Tozlarin Mikroyapi incelemeleri

Sogutmal1 dokulu disk kullanilarak tiretilen ve Sekil 3.13-3.20°de morfolojileri verilen
NdisFe77Bs manyetik alasim tozlarin SEM’de ¢ekilen mikroyapilar1 Sekil 3.76-3.79°da
sunulmustur. Uretilen tozlar biitiiniiyle dendritik mikroyapiya sahiptirler. Sogutmasiz
dokulu diskle iiretilen tozlar da dendritik olarak katilasmislardi. Dokulu diskle NdisFez7Bg
manyetik alasimindan kiiresel sekilli toz {tiretiminde, diskin sogutulmasi durumunda,
sogutmasiz diskle kiyaslandiginda elde edilen tozlarda ikincil dendrit kol araliklar
kisalmakta, daha kiigiik taneli mikroyapilar elde edilmektedir. Sogutmali dokulu disk ile
tiretilen tozlardan 36 um g¢apindaki kiiresel tozun ikincil dendrit kol araligi yaklasik olarak

0,34 um iken, 360 um g¢apindaki toz i¢in 0,83 pum olarak oSlgiilmiistiir.

3 pm EHT =20.00kV  Signal A=CZ BSD

| Probe = 800 pA Karadeniz Technical University

WD = 8.0 mm Mag = 4.80 KX Metallurgical and Materials Engine

Sekil 3.76. Uretilen Nd2FeisB alasimi tozlarm Kkesitlerinden elde edilen
mikroyapilari. Toz ¢ap1 36 um.
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20 pm EHT =20.00kV  SignalA=CZ BSDl Probe = 600 pA Karadeniz Technical University

WD = 7.5 mm Mag= 120KX Metallurgical and Materials Engine

Sekil 3.77. Uretilen NdzFeisB alasimi tozlarin kesitlerinden elde edilen
mikroyapilari. Toz ¢ap1 166 pm.

20 pim EHT =20.00kv  Signal A=CZ BSDl Probe = 800 pA Karadeniz Technical University
WD = 9.5 mm Mag = 650 X Metallurgical and Materials Engine

e

Sekil 3.78. Uretilen Nd2Fe1sB alasimi tozlarm Kkesitlerinden elde edilen
mikroyapilar1. Toz ¢ap1 272 um.
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20 pim EHT =20.00kV  Signal BSD| Probe = 800 pA Karadeniz Technical University
WD = 9.5 mm Mag= 582X Metallurgical and Materials Engine

Sekil 3.79. Uretilen NdzFeisB alasimi tozlarin kesitlerinden elde edilen
mikroyapilari. Toz ¢ap1 360 pm.

Melt spinning yontemiyle sogutmali dokulu disk kullanilarak tiretilen tozlarda olusan
mikroyapi toz kesiti boyunca homojen olmayip, farkliliklar géstermistir. Bazi bolgeler ¢ok
hizli katilasma neticesinde ince taneli olarak katilagirken, diger bolgeler kaba tanelerden
olusmustur. Mikroyap1 ile birlikte faz yapilart da farkliliklar gdstermistir. Yapilan EDS
analizlerinden elde edilen element agirlik oranlarindan olusan fazlar yaklasik olarak tahmin
edilmistir. Sekil 3.80’te verilen toz mikroyapisinda biiyiik biiyiiltmede daha detayli olarak
gosterilen bolgenin Nd2Fe14B sert manyetik fazdan olustugu anlagilmaktadir. Sekil 3.81.a’da
verilen mikroyap1 lizerinde gerceklestirilen EDS analizleri sonucunda, mikroyapinin
Nd2Fe1sB fazindan olustugu tespit edilmistir. Sekil 3.81.b’de verilen bir baska toz
mikroyapisinin, yapilan EDS analizleri sonucu, a-Fe yumusak manyetik meydana geldigi

gorilmiistiir.
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20 pm S
i ENT = 20,00 KV W‘A.CZ&‘()!PM.- 900pA  Karadeniz Techn
WO = 85mm Mag= 600X Metallurgical and Materials

EHT = 2000 kv W‘A'czqum. B00pA  Karadeniz Technical Universty S
WO = 95mm Mag= 250KX Metalurgical and Materials Engine

Sekil 3.80. Melt spinning yontemiyle sogutmali dokulu disk
kullanilarak {iretilen NdisFe;7Bs alasim  tozunun
mikroyapist. (&) Toz par¢aciginin genel mikroyapist, (b)
biiyiik biiyiiltmedeki detayli mikroyap1

spalay
b a) Spectrum: Acguisition
. El AN Series unn. C norm. C Atcm. C Error
] [wt.%] [wt.%] [at.%] [%]
a-] Fe 26 K-series 57.78 T0.67 47.867 6.3
1 Nd 60 L-series 23.87 25.89 7.62 0.9
A 4 B 5 K-series 10.37 3.25 44.19 3.9
ws A 0 8 K-series 0.18 0.19 0.52 0.2
= e - Total: 0§2.19 100.00 100.00
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s
s b) Spectrum: Acquisition

El AN Series unn. C norm. C Atom. C Error
[wt.%] [wt.%] [at.%] [%]

Fe 26 K-series a

B 5 K-series 2

Nd 60 L-series 4.33 6.33 1.39

s 0O B8 K-series o]

22 : L.)k "

T i i funnpims
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keev

Sekil 3.81. Sogutmali dokulu disk kullanilarak tiretilen NdisFe77Bg alasimi tozlarin EDS
analizi sonuglari. a) Mikroyapida bulunan faz: NdzFewsB, b) mikroyapida
bulunan faz: o-Fe.

3.5. Farkh Kosullarda Uretilen Tozlarin Termal Davramslarinin Belirlenmesi

NdisFes7Bs esasli sert manyetik malzemelerin endiistriyel anlamda tercih
edilmelerinin en énemli sebepleri; birim hacimde yiliksek enerji liretmeleri, yliksek kalici
manyetiklikleri ve yiiksek koersivite degerleridir. Ancak, pek c¢ok avantajli yonlerinin
yaninda, nispeten diisiik Curie sicakliklaria sahip olmalar1 kullanimlarini sinirlamaktadir
[56]. NdFeB esasli sert miknatislar, kesfedildikleri giinden bu giine degin, Curie
sicakliklarimi yiikseltme konusunda ¢alismalar devam etmektedir [106,110,153-155].

Bir manyetik malzemenin Curie sicakligi (T¢), ferromanyetik 6zelligin kaybolup
paramanyetik davranigin etkin hale geldigi sicaklik olarak tanimlanmaktadir. Yapilan
calismalarda Curie sicakliginin, domen boyutuna ve alasim elementlerinin tiiriine bagh
olarak degistigi ifade edilmektedir [156-159]. Hizl katilastirilarak iiretilmis ferromanyetik
alasimlarda domen boyutlarinin azalmasina bagli olarak Curie sicakliginda bir miktar artig
meydana geldigi belirtilmektedir [156].

NdisFe77Bs esasli sert manyetik alagiminin termal davranisini, 6zellikle Curie
sicakligini, belirlemek amaciyla ilk olarak kullanilan NdisFe77Bg ingot alasimin Curie
sicakligr belirlenmis, sonrasinda melt spinning yontemiyle hizli katilasmis sekilde tiretilen
pulsu tozlarin Curie sicakliklar1 6l¢iilmiis ve son olarak yiiksek enerjili bilyeli 6giitme ile
vakum ve koruyucu yiizey etken madde ortaminda 6giitiilen tozlarin Curie sicakliklarindaki

degisim belirlenmistir. Yapilan 6l¢limler sonucunda elde edilen DSC egrileri Sekil 3.82-3xx
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arasinda sunulmustur. Curie sicakligina ulasildiginda yapida meydana gelen degisiklik
nedeniyle olusan pik siddetinin ¢ok diislik olmasi sebebiyle, sadece ingot alasimindan 100-
900 °C sicakliklar1 arasinda alinan DSC egrisinin tamami verilmis olup, Curie sicakligindaki
degisimin daha kolay fark edilebilmesi i¢in, diger tiim DSC egrilerinin sadece 300-375 °C
sicaklik aralig1 verilmistir. Bu yontem literatiirde de yaygin olarak kullanilmaktadir.

Bu caligmada, yliksek soguma hizlarinda hizli katilastirilarak iiretilmis ve daha sonra
ogiitme islemlerine tabi tutulmus sert manyetik 6zelliklere sahip olan NdisFe77Bg alasiminin
Curie sicakligmin belirlenmesi amaciyla DSC olgiimleri gergeklestirilmistir. Ingot
alasimindan alinan kiigiik parca kullanilarak gerceklestirilen analiz sonucu Sekil 3.82°de
gosterilmistir. Sekil 3.82°de verilen egride kara igeresine alan bolgede egride meydana gelen

ekzotermik pik Curie sicakligini vermektedir.

40
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Sekil 3.82. Toz iiretiminde kullanilan NdisFe77Bg alagiminin DSC egrisi.

Diiz disk kullanilarak oda sicakliginda tiretilen pulsu tozlarin Curie sicakligi 312 °C
(Sekil 3.83) iken, pulsu toz isleminin -5 °C’de yapilmasiyla soguma hizindaki artmaya bagl
olarak tane boyutundaki azalma Curie sicakligimmi 321,5 °C’ye (Sekil 3.84) yiikselmesini

saglamistir.
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HDSC, pv

300 310 320 330 340 350 360 370
Sicaklik, °C

Sekil 3.83. Sogutmasiz diiz disk kullanilarak iiretilen pulsu tozlarin DSC
egrisi.
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Sekil 3.84. Sogutmali diiz disk kullanilarak iiretilen pulsu tozlarin DSC
egrisi.

Kiiresel formunda tozlarn iiretildigi dokulu disk ile gergeklestirilen iiretimlerde
sogutmasiz disk i¢in Curie sicakligi 305,4 °C olarak tespit edilmistir (Sekil 3.85). Sekil
3.86’da sogutmali dokulu disk ile iiretilen tozlar i¢in verilen DSC egrisine gore Curie
sicakligr 312,5 °C olarak belirlenmistir. Bolim 3.4.4 ve 3.4.5’de dokulu disk ile iiretilen
kiiresel tozlarin mikroyapisinin dendritik yap1 ve fazlarin yapi igerisinde homojen olarak

dagilmamasi, ayr1 birer faz seklinde olustugu agiklanmisti. Buna gore; soguma hizinin diisiik
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olmasina bagli olarak olusan mikroyapisal 6zellikler Curie sicakliginin, diiz disk ile {iretilen

pulsu tozlarin Curie sicakligindan diisiik olmasina neden olmustur [46].
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Sekil 3. 85. Sogutmasiz dokulu disk kullanilarak iiretilen pulsu tozlarin

DSC egrisi.
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Sekil 3. 86. Sogutmali dokulu disk kullanilarak {iretilen pulsu tozlarin

DSC egrisi.
Toz boyutunu kii¢ciilmek amaciyla vakumlu atmosfer altinda yiizey etken madde
kullanilarak gergeklestirilen yiiksek enerjili bilyeli 6giitme islemi sonras1 azalan pargacik
boyutu Curie sicakligmi degistirmistir. Ogiitme islemiyle parcacik boyutunun single domen

boyutuna ulagsmasi nedeniyle oda sicakliginda ve -5 °C yiizey sicakliklarina sahip, diiz ve
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dokulu disk ile tiretilen pargaciklar i¢in Curie sicakliklarinda artis saglanmistir. Yapilan
termal analizlerde, melt spinning yontemiyle iiretilen sonuglara benzer sonuclar elde
edilmistir. Diger bir deyisle en yiiksek Curie sicakligi olan 346,32 °C (Sekil 3.88) sogutmali
diiz diiz dikten tiretilen tozlarin 390 dk 6giitiilmesi sonrasi ulasilirken olan en diisiik Curie
sicakligina (312,24 °C) ise sogutmasiz dokulu disk ile iiretilen kiiresel tozlarin 390 dk
ogitiilmesiyle elde edilmistir. Burada; diiz disk kullanilarak {iretilen pulsu tozlarin ortalama
parcacik boyutunun 0,29 um kadar diisiiriilmesi Curie sicakliginin en yiiksek degerine (Sekil

3.88) ulagsmasini saglamistir [156].
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Sekil 3.87. Sogutmasiz diiz disk kullanilarak {iretilen pulsu tozlarin
oglitme i1slemi sonras1 DSC egrisi.



HDSC, uV

137

10

2 TTTTTT T Trrrrrrrrr Trrrrrrrrr Tryrrrrrrr Trrrrrrrrr Trrrrrrrrr Trrrrrrrrr Trrrr
300 310 320 330 340 350 360 370
Sicaklik, °C

Sekil 3.88. Sogutmali diiz disk kullanilarak iretilen pulsu tozlarin
oglitme islemi sonras1 DSC egrisi.
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Sekil 3.89. Sogutmasiz dokulu disk kullanilarak iiretilen pulsu tozlarin
ogiitme islemi sonras1 DSC egrisi.
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Sekil 3.90. Sogutmali dokulu disk kullanilarak {iretilen pulsu tozlarin
oglitme islemi sonras1 DSC egrisi.

3.6. Farkh Kosullarda Uretilen Tozlarin Manyetik Ozelliklerin Belirlenmesi

Melt spinning yontemiyle farkli yiizey 6zelliklerine ve yiizey sicakligina sahip diskler
kullanilarak iiretilen tozlarin manyetik 6zelliklerin belirlenmesinde Boliim 2.11°de verilen
ozelliklere sahip VSM cihazi kullanilmistir. Yapilan VSM o6l¢iimleri ile tozlara ait histerezis
egrileri cizilerek, tozlarin koersivite (Hc) ve kalict miknatislik degerleri (Br) tespit edilmistir.
Bu ¢alisma kapsaminda VSM ol¢limlerine ingot halindeki NdisFe77Bs manyetik alagima ile
baslanmis, yapilan Ol¢limlerle alasimin manyetik 6zellikleri ortaya cikartilmistir. Oda
sicakliginda manyetik Olglimleri yapilan ve Sekil 3.91.a’da M-H histerezis egrisi verilen
NdisFe77Bs ingot alasiminda, kalici manyetizasyon ve koersivite degerleri sirasiyla 9,990
emu/g ve 359 Oe olarak bulunmustur. ingot alasimm mikroyapisinin ayrintili olarak
aciklandig1 Boliim 3.4.1°de, NdisFe77Bsg alasimin sahip oldugu dendritik kaba mikroyapi1 ve
yapi igerisinde bulunan yumusak manyetik fazlarin (Nd’ca zengin faz ve a-Fe) miktarlarinin
yiiksek olmasi, koersivite degerinin nispeten diisiik olmasina neden olmustur. Ayrica yap1
iceresindeki Nd’ca zengin fazin bazi bolgelerde tane sinirlarinda bulunmasi, bazi bolgelerde

ise ayr1 faz bolgeleri olusturmasindan dolayi kalict miknatishik degeri diisiik bulunmustur.
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Sekil 3.91. Ergitme islemlerinde kullanilan NdisFe77Bg manyetik alagimin M-H egrisi. a)M-
H egrisi, b) ikinci bolgeden alinan demanyetizasyon egrisi.

NdFeB esasli miknatislarin manyetik o6zellikler, Boliim 3.4.’de agiklandig1 {izere,
biiylik 6l¢iide mikroyapiya baghdir ve nispeten ince yapilarla daha yiiksek manyetik
ozellikler elde edilebilmektedir. Bu ¢alismanin da bir bakima amaci, g¢esitli yontem ve
teknikleri kullanarak nihai {iriiniin mikroyapisi lizerinde degismeler yaparak arzu edilen
manyetik 6zelliklere ulagmaktir. Boyutu kiigiiltiilmiis toz elde etmek, bakir diski sogutmak
cabalar1 bu kapsamda yapilmis calismalar olarak degerlendirilebilir. Farkli disk yiizey
profili ve disk yiizey sicakliginda {iretilen pulsu ve kiiresel tozlara ait M-H egrileri Sekil

3.92’de gosterilmistir.
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Sekil 3.92. Farkli iiretim sartlarimda tiretilen NdisFe77Bg tozlarin M-H egrileri.
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M-H egrisinin demanyetizasyon bdlgesi Sekil 3.93’de ayrintili olarak gosterilmistir.
Bu egrilerin X eksenini kestigi noktalar dikkate alindiginda, artan soguma hizinin
koersiviteyi artirdigir goriilmektedir. Melt spinning yonteminde diiz disk ile yapilan
iiretimlerde sogutmasiz disk ile elde edilen koersivite degeri 1,143 kOe degerinden 2,842

kOe degerine artmistir. Ayn1 sekilde oda sicakliginda ve -5 °C’de dokulu disk ile tiretilen

tozlarin koersivite degeri 870 Oe’den 2,158 kOe’e ulagmistir [128,152].
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Sekil 3.93. Farkl1 iiretim sartlarimda iiretilen NdisFe77Bg tozlarin ikinci bolgeden alinan
demanyetizasyon egrileri.

Sinterlenmis NdFeB miknatis {iretiminin ikinci asamasi olan 6gilitme isleminde azalan
tane boyutunun manyetik 6zellikler iizerindeki etkisini incelemek amaciyla her bir 6giitme
siire icin VSM analizi yapilmis ve artan 6glitme siiresine bagl olarak azalan toz boyutu ile
birlikte koersivite degerinin attig1 goriilmiistiir. Sekil 3.94’de Diiz disk kullanilarak oda
sicakliginda gerceklestirilen ¢aligmalar sonucunda tiretilen pulsu tozlarin 90-390 dk arasinda
farkli 6gilitme siirelerinde 6giitiilmesi sonucu degisen M-H egrileri verilmistir. Sekil 3.91
incelendiginde 6glitme siiresinin artmasina birlikte M-H egrilerinin genisligi artmaktadir.
Minimum &giitme siiresi olan 90 dk’lik 6gilitme islemi sonrasi, M-H egrisinde goriilen

stireksizlikler ortadan kalkmistir. Egrinin sekilsel olarak diizelmesi, ferromanyetik faz olan
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Nd2Fe14B ve diger yumusak manyetik fazlarin 6giitme islemiyle homojen olarak kirilip
dagildigimi  gostermektedir [123,160]. Ogiitme siiresine bagh olarak degisen
demanyetizasyon egrileri Sekil 3.92°de sunulmustur. Sekil 3.92’ye gore 90°1ik 6glitme siiresi
igin 1,795 kOe olarak bulunmustur ve 6giitme siiresinin 60 dk’lik araliklarla 390 dakikaya
kadar artirlldiginda koersivite sirasiyla 1894, 3351, 3612 ve 4222 Oe degerlerine artmistir.
Yapilan 6giitme islemi ile birlikte melt spinning islemi sonucunda iiretilen kaba pulsu

tozlarm koersivite degeri 3,8 kat artarak 1143 Oe’den 4422 Oe ylikseltilmistir.
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Sekil 3.94. Sogutmasiz diiz disk kullanilarak iiretilen pulsu tozlarin, 6glitme siiresine bagli
olarak degisen M-H egrileri.
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Sekil 3.95. Sogutmasiz diiz disk kullanilarak tiretilen pulsu tozlarin, 6giitme
stiresine bagli olarak degisen demanyetizasyon egrileri.

Diiz disk kullanilarak -5 °C’de iiretilen pulsu tozlarin, farkli siirelerde gerceklestirilen
ogiitme isleminden sonra alinan VSM o6l¢timleri sonucu c¢izilen M-H egrileri Sekil 3.96’da
verilmistir. Oda sicakliginda iiretilen pulsu tozlarin M-H egrilerine benzer olarak 6giitme
stiresinin artmasiyla birlikte egriler genislemektedir. Diger bir benzerlik de M-H egrilerinde
sekilsel bozukluklarin 90 dk’lik 6giitme sonrasi oradan kalkmasidir. Sekil 3.97°de verilen
demanyetizasyon egrileri incelendiginde 90, 210, 270, 330, 390 dk’lik alt1 6&litme siiresi i¢in
koersivite degerleri sirasiyla 2884, 2960, 3060, 3220, 3225, 4375 Oe olarak bulunmustur.
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Sekil 3.96. Sogutmal1 diiz disk kullanilarak iiretilen pulsu tozlarin, 6gtlitme siiresine bagli

olarak degisen M-H egrileri.
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Sekil 3.97. Sogutmal1 diiz disk kullanilarak tiretilen pulsu tozlarin, 6glitme
stiresine bagli olarak degisen demanyetizasyon egrileri.

Dokulu disk kullanilarak yapilan ¢alismalarda, diiz disk kullanilarak yapilan
calismalara benzer sekilde, Ogiitme siliresinin artmasina bagli olarak M-H egrilerinde
genisleme goriiliirken ayni1 zamanda egrilerde faz gecislerinden dolayr meydana gelen
stireksizlikler ortadan kalkmistir (Sekil 3.98). Ancak diiz disk ile iiretilen pulsu tozlarin
ogiitiilmesinde bu siireksizlikler 90 dk’lik 6gilitme sonucu ortadan kalkarken, dokulu disk ile
tiretilen kiiresel tozlarin 6giitiilmesiyle birlikte bu siireksizlikler 330 dk’lik 6giitme siiresi
sonrasinda ortadan kalmistir. Yumusak manyetik fazlar (Nd’ca zengin faz ve a-Fe) 330 dk
gibi uzun siire sonra yap1 igeresinde tamamen dagilmis ve M-H egrisinde belirgin bir
diizelme meydana gelmistir. Boliim 3.4.3.’de kiiresel tozlarin mikroyapis1 ayrintili bir
sekilde aciklanmig yapi igeresinde tane sinirlarinda olusmak yerine ayri bir faz bolgesi
olusturan Nd’ca zengin faz1 ve a-Fe fazlarinin yap igerisinde daha 6nce agiklandigr gibi
domen hareketini engellemeyip ayr1 bir faz olarak ortaya ¢ikmasi, manyetik 6zelliklerin

diismesine neden olmaktadir [46].
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Sekil 3.98. Sogutmasiz dokulu disk kullanilarak tiretilen kiiresel tozlarin, 6glitme siiresine
bagli olarak degisen M-H egrileri.

Sekil 3.99°da verilen demanyetizasyon egrileri incelendiginde, 6glitme siiresiyle
birlikte koersivite degeri artmistir ancak bu artis, diiz disk ile iretilen pulsu tozlarin
ogiitiilmesiyle elde edilen koersivite degerlerinden oldukca diistiktiir. Minimum 6giitme
stiresi i¢in koersivite degeri 875 Oe olarak bulunmusken bu deger, melt spinning yontemiyle
dokulu disk kullanilarak oda sicakliginda iiretilen tozlar ile nerdeyse ayni1 degere esittir. 90-

210 dk’lik 6glitme siireleri i¢in koersivitede biiytik bir atis saglanamasa da, 6glitme siiresinin
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artmastyla birlikte belirgin bir artis goriilmiis ve maksimum 0gilitme siiresinde koersivite

degeri 1715 Oe olarak bulunmustur.
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Sekil 3.99. Sogutmasiz dokulu disk kullanilarak iiretilen kiiresel tozlarin, 6giitme
stiresine bagl olarak degisen demanyetizasyon egrileri.

-5 °C’de dokulu disk ile iiretilen tozlarin Boliim 2.4’de ayrintili olarak agiklanan
koruyu ortamda gerceklestirilen 6giitme islemi islemleri sonucunda alinan VSM dl¢iimleri
sonuclart Sekil 3.100’de sunulmustur. Diskin yiizey sicakliginin -5 °C diisiiriilmesiyle
birlikte yapida bulunan yumusak manyetik fazlarin mikroyap1 igerisinde homojen olarak
dagilmasi koersiviteyi artirmistir. Yapilan literatiir calismalarinda soguma hizinin artirilmasi
ile birlikte mikroyapida meydana gelen degisimler manyetik 6zelliklerin olumlu yonde

degismesine neden olmaktadir [46].
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Sekil 3.100. Sogutmali dokulu disk kullanilarak iiretilen kiiresel tozlarin, 6glitme
stiresine bagl olarak degisen M-H egrileri.

Ogiitme siiresinin artmasiyla birlikte diger iiretim kosullarinda oldugu gibi koersivite
artmistir. 90 dakikalik oOgiitme islemi sonrast koersivite degeri 1,884 kOe olarak
bulunmustur. 90’11k 6giitme siiresinden sonra 6gilitme siiresinin artmasina karsin koersivite
degerindeki artislar cok diisiik degerlerde gerceklesmistir. 150 dk’lik 6giitme siiresi i¢in
koersivite 3,120 kOe, 390 dk’lik 6giitme islemiyle birlikte koersivite 3,601 kOe bulunmustur
(Sekil 3.101).
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Sekil 3.101. Sogutmali dokulu disk kullanilarak iiretilen kiiresel tozlarin, 6gtitme
stiresine bagl olarak degisen demanyetizasyon egrileri.



4. SONUCLAR

Glinlimiiziin ileri Uretim teknolojisi yOntemlerinden biri olan melt spinning

yonteminde 1sitma sistemi olarak kullanilan indiiksiyon bobinlerinin, serit iiretiminin

gerceklestirildigi diske ¢ok yakin olmasi diskin yilizey sicakligini artirip soguma hizini

diistirmesinden dolay1 gelistirilen ve mevcut disk iizerine oturun gaz sogutmali disk

kullanilarak yiizey sicakligir -5 °C’ye kadar diisiiriilen yiizeyi piiriizsiiz (diiz) ve piiriizli

(dokulu) diskler kullanilarak gergeklestirilen toz tiretim islemleri ve ardindan oksitlenmeyi

engellemek amaciyla vakum atmosferi altinda yiizey etken madde olan oleik asit kullanilarak

gerceklestirilen yliksek enerjili bilyeli 6glitme islemleri sonucu ortaya ¢ikan bulgularin

degerlendirilmesiyle birlikte elde edilen sonuglar asagida maddeler halinde verilmistir.

1.

Melt spinning iinitesinde diiz disk kullanilarak gerceklestirilen NdisFez7Bg sert
(kalic1) manyetik alagimi tozlarmin sekli kiiresel, lifsi ve pulsu olup, toz sekli toz
boyutuna bagli olarak degismistir.

Ayni deney diizeneginde dokulu disk kullanilarak iiretilen NdisFe77Bg manyetik
alagimi tozlarinin sekli genellikle kiiresel ve pulsu olup, iiretilen tozlarin sekli diiz
diste oldugu gibi toz boyutuna bagl olarak farklilik gostermektedir.

Hem diiz disk hem de dokulu disk kullanilarak farkli boyut dagilima sahip olup,
ortalama toz boyutu olan 180-90 um araligindaki toz orani diiz diskte %42 iken,
dokulu diskte ise %65,5 olarak belirlenmistir.

Dokulu ve diiz disk kullanilarak gerceklestirilen caligsmalarda tiretilen pulsu ve
kiiresel tozlarin XRD ve EDS analizleri sonucu yumusak manyetik fazlar olan a-
Fe ve Nd’ca zengin faz ve Nd2FewisB sert manyetik fazindan olustugu tespit
edilmistir.

Oksitlenmeyi engelleyici vakum ortami (107 mbar) ve oleik asit kullanilarak
gergeklestiren 6&ilitme islemlerinde 6giitme siiresinin artmasi ile birlikte pargacik
boyutu azalmastir.

Diiz disk kullanilarak tiretilen pulsu tozlarin 6giitme isleminde maksimum 6giitme
stiresi olan 390 dakika sonunda pargacik boyutu 0,26 um iken, dokulu disk ile
iiretilen kiiresel tozlarin ayn1 6glitme zamaninda pargacik boyutu 0,95 mikron

olarak ol¢tilmiistiir.
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Oda sicakliginda ve -5 °C yiizey sicakligina sahip diiz disk kullanilarak tiretilen
pulsu tozlar iizerinde gergeklestirilen mikroyap1 incelemelerinde yapinin es
eksenli Nd2Fe14B tanelerinden ve tane sinirlarinda bulunan Nd’ca zengin fazdan
olustugu karakterize edilmistir.

Farkli yiizey sicakligina (Oda sicakligt ve -5 °C) sahip dokulu disk kullanilarak
iretilen mikroyapisinin dendritik tanelerden ve bolgesel olarak bulunan Nd’ca
zengin faz ve a-Fe’nden olustugu analiz edilmistir.

Uretim yapilan diskin yiizey sicakliginin -5 °C diisiiriilmesiyle birlikte pulsu
tozlardaki es eksenli tanelerin boyutu ve kiiresel tozlardaki dendritik kol araligi
azalmistir.

Oda sicakliginda diiz disk ile iiretilen pulsu tozlarin soguma hizlari toz boyutunun
azalmasina bagl olarak 4,7x10>den 4,3x10° K/s’ye kadar artmustir.

Yiizey sicakligi -5 °C olan diiz disk ile iiretilen pulsu tozlarin soguma hizlar1 oda
sicakliginda yapilan tiretime benzer olarak toz boyutunun azalmasina bagli olarak
0,45x10%°den 5,95x10° K/s’ye kadar yiikselmistir.

Soguma hizinin degismesine bagl olarak degisen tane boyutlari ile birlikte Curie
sicaklig1 da degismis, maksimum Curie sicakligi olan 340,5 °C sogutmali diiz disk
ile iiretilen pulsu tozlardan elde edilirken, minim Curie sicaklig1 (305,4 °C) degeri
sogutmasiz dokulu disk kullanilarak iiretilen kiiresel tozlardan alinmustir.
Sogutmali diiz disk kullanilarak iretilen NdisFez7Bg manyetik alasim pulsu
tozlarin koersivite degeri 2,8 kOe iken sogutmasiz dokulu disk ile iiretilen tozlarin
koersivite degeri 0,87 kOe olarak belirlenmistir.

Koruyucu ortam altinda gerceklestirilen yiiksek enerjili bilyeli 6giitme islemi
sonucunda ogiitme siiresinin artmasina bagl olarak koersivite degerinin artig1 ve
en yiiksek koersivite degerinin 390 dk 6giitme sonras1 sogutmali diiz disk ile 4,37
kOe olarak elde edilirken, en diisiik koersivite degeri sogutmasiz dokulu disk ile

1,71 kOe olarak bulunmustur.



5. ONERILER

Melt spinning yontemiyle toz iiretmek amaciyla kullanilan diskin iizerine agilan dis
profili degistirilerek farkli diskler ile tiretimler yapilabilir.
Sogutma isleminde kullanilan freon gazi yerine sogutma etkisi daha yiiksek olan gaz

veya gaz karigimlart kullanilabilir.
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