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ONSOZ

Amorf metal alasimlar, iistin mekanik, manyetik ve elektriksel Ozellikler
gostermektedir. Gostermis olduklar1 bu 6zelliklerden dolay1 savunma, otomotiv, havacilik
ve yiiksek verimli elektrik uygulamalar1 gibi genis alanda ihtiyag malzemesi haline
gelmiglerdir. Bu calismada melt spinning yontemi ile hizli katilastirilarak iiretilen yiiksek
performansli Fe-Co esasli yumusak manyetik amorf seritler iiretilerek yapisal, termal ve
manyetik ozellikleri incelenmistir.
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Yiksek Lisans Tezi
OZET

Fe-Co ESASLI YUMUSAK MANYETIK AMORF SERITLERIN MELT SPINNING
YONTEMI ILE URETIMI VE OZELLIKLERININ INCELENMESI

Merve GENCTURK

Karadeniz Teknik Universitesi
Fen Bilimleri Enstitiisii
Metalurji ve Malzeme Miihendisligi Anabilim Dali
Danisman: Prof. Dr. Sultan OZTURK
2018, 121 Sayfa

Bu yiiksek lisans tez c¢alismasinda, Fe-Co esasli alasim yumusak manyetik
malzemelerin en Onemli iretim yoOntemlerinden biri olan melt spinning yontemiyle
FessCo3zsMogBisCu kompozisyonuna sahip amorf seritler olarak tretilmistir ve cesitli
sicakliklarda 1s1l islem uygulanarak sicakligin mikroyapisal, termal ve manyetik 6zeliklere
etkisi incelenmistir. Fe-Co esasli amorf seritlerin iiretimi 0,6 bar’lik piiskiirtme gaz basinci
ve 1285 °C sivi metal sicakligr iiretim parametreleri kullanilarak melt spinning yontemi ile
25 pm kalinliginda, 10 mm genisliginde ve siirekli formda serit amorf olarak
gergeklestirilmistir. Uretilen seritler yaklasik 10 cm uzunlugunda kesilerek argon atmosferi
altinda 30 °C sicaklik araliklari ile 300-450 °C arasinda 2, 5, 10, 20 dk. siire ile tavlanmis ve
151l iglem sonrasi kristallesme mekanizmasi incelenmistir. Calisma kapsaminda yapilan
SEM, TEM ve XRD analizlerinde mikroyapida artan 1s1l islem sicaklig1 ile nanokristal tane
boyutunda artma ve X 1s1in1 kirnim desenindeki genis pikte daralma gézlemlenmistir. DSC
analizlerine gore tUretilen seridin kristallesme sicakligi 410 °C olarak elde edilmistir. Fe-Co
esasli amorf seritlere uygulanan 1s1l islem ile sicakligin manyetik 6zellikler iizerindeki
etkisini belirlemek amaciyla PPMS cihazinda gerceklestirilen oOlgiimlerde en diisiik
koersivite degeri 330 °C’de 20 dk. 1s1l islem uygulanan seritte 16 Oe olarak bulunmustur ve
en yliksek manyetik doygunluk degeri 330 °C’de 10 dk. 1s1l islem uygulanan seritte 162,1

emu/g olarak bulunmustur.

Anahtar Kelimeler: Fe-Co esasli amorf seritler, Melt spinning yontemi, Yumusak manyetik
malzemeler.
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Master Thesis
SUMMARY

PRODUCTION OF Fe-Co BASED SOFT MAGNET AMORPHOUS RIBBON WITH
MELT SPINNING METHOD AND INVESTIGATION OF THEIR PROPERTIES

Merve GENCTURK

Karadeniz Technical University
The Graduate School of Natural and Applies Sciences
Metallurgy and Materials Engineering Program
Supervisor: Prof. Dr. Sultan OZTURK
2018, 121 Pages

In this study, soft magnetic FessCo3zsMogB15Cu Fe-Co alloy ribbons were produced
with amorphous microstructure by melt spinning method which is one of the most important
production methods of Fe-Co based alloys. The morphological, microstructural, thermal and
magnetic properties of produced amorphous ribbons were investigated. The amorphous
ribbons were produced with the sizes of 25 um thick, 10 mm wide and with continuous form
by using production parameters of of 0.6 bar gas ejection pressure and 1285 ° C liquid metal
temperature. The produced ribbons were cut to a length of about 10 cm and annealed at 300-
450 °C temperatures for 2, 5, 10, 20 min under an argon atmosphere and the crystallization
mechanism after heat treatment was investigated. In this study, SEM, TEM and XRD
analysis were carried out to investigate the microstructural, thermal and magnetic properties
of produced ribbons. Generally, the nanocrystalline grain size increased with increasing heat
treatment temperature and time and broad peaks of in the X-ray diffraction pattern were
narrowed. In order to determine the effect of heat treatment on the magnetic properties PPMS
measurements were carried out. The lowest coercivity value was found as 16 Oe for ribbon
which was heat treated at 330 °C temperature for 20 min. The highest saturation

magnetization value of 162.1 emu/g was obtained at 330 °C temperature for 10 min.

Keywords: Fe-Co based amorphous ribbons, Melt spinning method, Soft magnetic
materials.
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1. GENEL BILGILER

1.1. Giris

Geleneksel tekniklerle iiretilen metal alasimlar genellikle uzun 6lgekte birbirini tekrar
eden periyodik bir dizilime sahip kristal yap1 diizeni gostermektedirler. Amorf yapiya sahip
malzemelerin atomlartysa diizenli kristal yapinin aksine uzun dlgekte birbirini tekrar eden
periyodik dizilime sahip degildirler. Bu nedenle kristal yapiya sahip malzeme ile amorf
yapiya sahip malzemeler birbirlerinden farkli 6zellikler gostermektedir. Amorf metal veya
alagimlar, iistiin mekanik, manyetik, elektriksel ve korozyon direnci 6zelliklerine sahip
olduklarindan dolayr 6nemli endiistriyel uygulamalarda yer almaktadirlar. Amorf
malzemelerin uzun atomik bir dizilime sahip olmamast bu ozelliklerin anlasilmasinda

Onemli etkendir.

Amorf alagimlar, bilesimi olusturan elementlerin ergitilerek sivi hale getirilmesi ve
hizli sogutularak katilastirilmalart metoduyla iiretilmektedir. Eger alasim ergitilerek sivi hale
gectikten sonra ani olarak hizla sogutulmazsa, katilasma i¢in gegen siirede atomlar periyodik
dizilime gegerek kristal yap1 olusturacaktir. Katilasma c¢ok hizli olursa ve yeterli asiri
sogutma saglanabilirse, sivi halde rastgele dagilmig atomlar bu kisa siirede atomik dizilim
olusturma zamani bulamadan katilasacaktir. Bu durumda sivi haldeki malzeme, kat1 hale
gecmesine ragmen atomik dagilimi bakimindan sivilara benzerlik gosterecektir. Fiziksel
olarak kati olan amorf alasimlar, atomik dizilim bakimindan sivilara benzer Ozellik
gostermektedir [1]. Amorf alasimlar1 liretmek icin bircok hizli katilagtirma teknigi
gelistirilmistir. Bu tekniklerden en ¢ok kullanilan1 melt spinning (eriyik dondiirme)

yontemidir. Tablo 1.1°de amorf alasimlarin genel 6zellikleri ve kullanim alanlar1 verilmistir

[2].

Melt spinning yontemi, esas itibariyle eriyik haldeki sivi alasimin, nozul araciligiyla
termal iletkenligi yliksek bir metal disk iizerine belirli bir basing altinda piiskiirtiilmesi
sonucu, toz veya yapraksi sekle doniismesine izin verilmeden serit seklinde iiretilmesi
yontemidir. Melt spinning ile {iretilen seritler, liretim parametrelerine bagli olarak farkl

kalinlikta, genislikte, uzunlukta ve mikroyapida elde edilmektedirler. Alasim kompozisyonu



basta olmak {iizere, disk hizi, nozul genisligi, piiskiirtme basinci, asir1 1sitma miktari, nozul-
disk aras1 mesafe ve sivi metal piiskiirtme basincit melt spinning yonteminde kullanilan

parametrelerdir [3].

Tablo 1.1. Amorf alagimlarin genel 6zellikleri ve kullanim alanlar1 [4].

Malzeme Ozellikleri Kullanim Alanlari
Makineler i¢in yapisal malzeme olarak
Yiiksek dayaniklilik
Protez malzemeleri
Yiiksek yansima orani Optiksel duyarlt malzemelerde
Yiiksek sertlik T1p alaninda kesici malzemelerde
Yiiksek akma dayanimi Kompozit zirhli uygulamalar
Yiiksek dayanmim/agirlik orani (6zgiil Elektronik cihazlar i¢in ince ve hafif
dayanim) kiliflar

Spor malzemelerinde (golf sopasi, kayak
Yiiksek elastik enerji p (g p y

takimui)
Yiiksek korozyon dayanimi Ucgak, gemi, fiize pargalari
Yiiksek akustik 6zellikleri Akustik emici malzemeler

Amorf malzemeler yar1 kararli (metastabil) alasimlar olup hizli katilagtirma
yontemleriyle iiretilirler. Yar1 kararli alagimlarin gosterdikleri 6zellikler, kararli alagimlarin
gostermis olduklar1 Ozelliklerden daha {stiindiir. Yar1 kararli durum, 1sil islem
uygulamalarima imkan vermekte ve boylece istenilen Ozellikte malzeme iiretimine firsat
tanimaktadir. Amorf malzeme iiretimi yaklasik altmis yillik bir gegmise sahiptir. Duwez ve
arkadaslar1 1960 yilinda California Teknoloji Enstitiisii'nde ilk amorf malzemeyi
iiretmislerdir. Yapilan bu c¢alismada, Au7sSizs alasimi yaklasik 10° K/s hizlarinda hizhi
katilagtirma teknigi ile hizli bir sekilde katilastirilarak cekirdeklenme ve kristal biiyiime
stirecleri kinetik olarak bastirilmis ve amorf halde elde edilmistir. Bu caligmayla amorf
alagimlarin kristal yapili alasimlardan farkli atomik dizilimlere sahip oldugu belirlenmis,
yeni alasim kompozisyonlarinin gelistirilmesi, iyt mekanik ozellikler, kullanigh fiziksel

ozellikler ve benzersiz kimyasal oOzellikler gibi cesitli Ozelliklerin ortaya ¢ikmasi



kolaylastirilmig ve amorf alasimlar icin ¢ok sayida bilimsel ve miihendislik verileri

toplanmustir [5].

Amorf metal alasimlarin ¢esitli 6zelliklerinin, kristal yapili alagimlarin 6zelliklerinden
cok daha iistlin oldugu yapilan caligmalar sonucunda anlagilmistir. Amorf alagimlarin 1s1l
ozellikleri lizerine arastirmalar yapilmis ve bu alasimlarin nispeten yiiksek olmayan
sicakliklarda kontrollii 1s1l islem uygulamalar1 ile kristalli yapiya donistiikleri tespit
edilmistir. Amorf alasimlarin yar1 kararli haldeki ozelliklerini sicaklik artisiyla birlikte
kaybederek kararli yap1 haline (diizenli kristal yapili) gegmelerinin kesfiyle birlikte, amorf
alasimlarin kristallesme kinetigi lizerine detayli arastirmalar yapilmaya baslanmistir [6]. Bu
caligmalarla birlikte amorf yapida yumusak ferromanyetik malzeme iiretimi
gergeklestirilmistir. {1k ferromanyetik amorf alagimi olan Pd-Fe-Si alasimi splat quenching
yontemiyle iiretilmistir. Mader ve arkadaslari, 1965 yilinda ilk ferromanyetik amorf ince
filmi diretmistir [7]. Tablo 1.2°de baz1 yumusak manyetik malzemeler ve kullanim alanlari

verilmistir [8].

Tablo 1.2. Amorf yumusak manyetik malzemelerin kullanim alanlari [8].

Malzeme Uygulama Alani

Saf demir, Fe-Co esasli alasim, Ni-Fe esasl
Elektromiknatislar, roleler
alagim

Permalloy, finemet, silikon ¢elik Transformatorler, motorlar, jeneratorler

Indiiktorler, transformatorler, anahtarl
Permalloy, finemet, Fe—Si—Al tozu
gii¢ kaynaklari, TV flyback
(sendust), Mn—Zn ferrit

transformatdrleri
Mn-Zn ferrit, Indiiktorler, anten cubuklar1, Mikrodalga,
Ni-Zn ferrit, Mikrodalga izolatorler, sirkiilatorler, faz
Li ferrit degistiriciler, filtreler

Amorf alagimlarin tretilmesi i¢in splat quenching (metal carptirma) ve buhar
biriktirme gibi teknikler kullanilmis, ancak bu yontemler iiretim miktar1 ve hizi bakimindan
yetersiz kalmistir. Ekonomik gelismeler bu malzemelere olan ihtiyaci artirmis ve ¢alismalar

kiitlesel iiretim tekniklerinin gelistirilmesi iizerinde yogunlagmis ve bunun sonucu olarak



yeni yontemler gelistirilmistir. Bu tekniklerin en yaygin olani, 1970'lerin basinda gelistirilen
melt spinning yontemidir. Amorf yap1 olusturmak i¢in iiretimde yiiksek sogutma hizlarina
ithtiya¢ duyuldugu i¢in, bu malzemeler sadece 20—50 um kalinliginda ince film, tel ve serit
seklinde elde edilmektedir. Yiiksek soguma hizlari, iiretim sirasinda amorf malzeme iginde
elastik gerilmelerin olusmasina yol agmaktadir. Boylece, amorf malzemelerin yumusak
manyetik O6zelliklerinde belirleyici bir etken olan manyetostriksiyon anizotropisi ortaya

¢ikmaktadir [9].

Gubanov yapmis oldugu calismada amorf malzemelerin manyetik O6zelliklerini
incelemis ve amorf yapiyla ferromanyetik 6zelligin bir arada olabilecegini gozlemlemistir.
Boylece, hizli katilastirma yontemleri ile elde edilen amorf malzemeler i¢in yeni bir
uygulama alani ortaya ¢ikmis ve bu sayede hizli katilagtirma yontemleri hizli bir gelisme

gostermistir [2].

Duwez ve arkadaglari, hizli katilastirma yontemi olan tabanca (gun) teknigini
gelistirmistir. Bu yontemde erimis metal, damlacik olarak metal parca iizerine hizla ¢arpip
yayllmakta, boylece degisik kalinliklarda (5-25 um) pulsu sekilde malzemeler
iretilmektedir. Bu yontemde, 1sitict olarak sok tiipi kullanilmakta olup, eriyik alagim
yaklagik 1 um capinda damlaciklar haline getirilerek piiskiirtiilmektedir. Yontem, diger hizl
katilagtirma tekniklerine kiyasla yiiksek soguma hizina sahiptir, ancak iiretilen malzemelerin
kalinliklarimin farkli olmasi yapisal olarak farkli parcalarin meydana gelmesine yol

agmaktadir [40].

Duwez’in ardindan Harbur, iki piston teknigini gelistirmistir. Hizli katilagtirma
yontemleri gelistikce yeni yontemler ve liretimde malzemeye etki eden faktorler {izerinde
yogunlasilmistir. Pond ve arkadaslari, melt spinning yonteminde; nozul ¢api, gaz basinci,

disk hiz1 gibi parametrelerin iiretilen seritlere etkisini arastirmislardir [2].

Amorf alagimlar yar1 kararli olmasindan dolayr 1sil isleme tabi tutulduklarinda
enerjilerini kaybederek yar1 kararli durumdan daha kararli duruma gegmek isterler. Diger bir
ifade ile, yiiksek sicakliklarda amorf halden daha kararli durum olan kristalli yapiya
dontistirler. Kristal yapiya doniisen bu alasimlar, amorf yapida sahip olduklar1 bir¢ok 6nemli
ozelliklerini kaybederler. Amorf metal alagimlardan 1sil islemlerle nanokristal malzeme
iretilmesi hedefleniyorsa, amorf alasimlarin kristallesme sicakliginin (Tx) bilinmesi

gerekmektedir. Uygulanan 1s1] islem sicakligi ve siiresine bagli olarak i¢ yap1 ya tamamen



kristalli olarak veya amorf matris igerisinde dagilmis halde nano boyutlu kristalli
parcaciklardan olusabilmektedir. Matris yap1 i¢cinde dagilmis nano boyutlu kristaller, bu
malzemeye uygulanan her tiirlii etkiye (manyetik, kimyasal veya mekanik) karsi dnemli bir
diren¢ olusturmaktadir. Bu nedenle nanokristalli olanlarin mekaniksel 6zellikleri ¢ok
yuksektir. Isil islem disinda, ergitme ve hizli katilastirma yontemleri ile dogrudan nano
kristal pargacik dagilimli malzeme elde etmek miimkiindiir. Bunun i¢in kullanilan yontemler

amorf alagimlar1 elde etmek icin kullanilan teknikler ayn1 6zelliktedir [1, 2, 10].

Amorf yumusak manyetik malzemeler, Hc < 10000 A/m (125 Oe) degerine sahiptir.
Enerji verimi istenen ve saniyede yaklasik 50-60 kez histerezis ¢evrimi gerceklestiren
transformatdr ¢ekirdekleri gibi uygulamalarda amorf metal yumusak manyetik malzemeler

kullanilmaktadir [11].

Gelisen teknolojiyle beraber elektrikli cihazlardaki elektrik tiiketiminin artmasi
yumusak manyetik malzemelerin kullanim alanlarini  genisletmistir. Hibrit araglarin
motorlarinda yakit tiikketimini ve CO; emisyonlarini azaltmast amaciyla kullanilan motor
uygulamalar1 yumusak manyetik malzeme iizerine yapilan arastirmalar1 hizlandirmastir.
Yumusak manyetik malzemeler, geleneksel malzemeler ile karsilastirildiginda daha hafif
olduklarindan, sistemin 6nemli bir bileseni olmaktadir. Yumusak manyetik malzemenin
motorlarda kullanimi diistik giirtilti, kompakt tasarim ve enerji tasarrufu gibi cesitli

avantajlar sunmaktadir [12].

Amorf yumusak manyetik malzemeler, yiiksek mukavemet, korozyona kars1 direng ve
hafif olmalar1 bakimindan ugak sanayinde de tercih edilmektedir. Ayrica, iletkenlik ve 1s1
kaybmnin az olmasi gibi yiiksek manyetik 6zellikleri bakimindan elektrik ve elektronik
alaninda da kullanilmaktadir. Amorf metal malzemeler o6zellikle yumusak manyetik
ozellikleri agisindan gilic dagitim trafolari, manyetik sensdrler, video kayit cihazlari, miizik
aletlerinin manyetik okuyucularinin yapiminda kullanilarak hizli gelismeler kaydetmislerdir

[2, 13, 14].

Transformatorlerde bosta calisma kayiplarin ¢cogunu niivedeki kayiplar ve Eddy
akimindan kaynaklanan kayiplar olusturmaktadir. Transformatérdeki bosta kayiplar
histerezis cevrimi devam ettikge silireklilik gostermektedir. Transformatorlerdeki yiikte
kayiplar ise transformatérden gecen akimin olusturdugu 1s1 olarak ortaya c¢ikan kayiplardir.

Bu nedenle, enerji verimi saglamak acisindan transformatorlerdeki kayiplarin dikkate



alimmasi oldukca Onemlidir. Gelistirilen amorf metal yumusak manyetik malzemelerin
transformatér niivelerinde kullanilmast diisik Eddy kayiplart ve dislik histerezis

kayiplarindan dolay1 enerji verimliligi saglamaktadir [11, 15].

Bu tez kapsaminda, Fe3sCo3sMogBi5Cui (% atomik) kompozisyonuna sahip alasim,
hizl1 katilagtirma yontemi olarak bilinen ve agik atmosfer ortaminda ¢alisan melt spinning
yontemi ile 25 um kalinliginda, 10 mm genisliginde ve siirekli formda serit halinde amorf
yapili olarak iiretimi gergeklestirilmistir. Uretilen seritlere farkli sicaklik ve siirelerde 1s1l
islemler uygulanarak kristallesme mekanizmasi incelenmistir. Ayrica, liretilen ve 1s1l isleme

tabi tutulan bu seritlerin yumusak manyetik ve 1s1l 6zellikleri belirlenmistir.

1.2. Fe-Co Esash Amorf Serit Alasimlar

Hizli katilagtirma yontemi ile iiretilen Fe-Co esasli amorf alagimlar, yiiksek doyum
manyetizasyonu, yiiksek gecirgenlik ve diisiik ¢ekirdek kayiplari ile bilimsel ¢aligsmalar i¢in
genis bir arastirma alanmi olusturmaktadir. Iyi yumusak manyetik 6zellikleri nedeniyle

manyetik cihazlarda kullanim alan1 yayginlasmistir.

Fe ile alasimlanabilen tiim elementler arasinda Co, doyum manyetizasyonunu ve Curie
sicakligini artirdig: bilinen tek elementtir. Bu sayede, Fe-Co esash alagimlarin, kobaltin
etkisiyle yumusak manyetik 6zellikleri yiiksek sicakliklarda korudugu ve yiiksek doyum
manyetizasyonu gosterdigi bilinmektedir. Alasim sistemindeki Co katkis1 sadece Curie
sicakligini yiikseltmez ayni zamanda da alagimin kristal anizotropisini azaltir. Fe-Co esash
alasimlar bu nedenle yiiksek gecirgenlik gostermektedir ve ¢esitli yumusak manyetik

malzeme uygulamalari i¢in 1yi birer tercih olmaktadir [16-18].

Fe-Co alasimlar yiiksek sicaklik miknatisi olarak ugak motorlarindaki rotor gibi
uygulamalarda kullanilirlar [19]. Yiiksek sicaklik uygulamalar: i¢in, karsilagilan problem
sadece Curie sicakligi degil ayn1 zamanda Fe-Co alasimlarinin gelistirilmesi calisilirken
mikroyapt donilistimiin gercgeklestigi sicakligin da hesaba katilmasi gerekmektedir.
Literatiirde, Fe-Co esasli alasimlara ¢esitli elementler katilmasiyla camlagsma kabiliyetinin
artirllmas1  hedeflenmistir. Camlasma kabiliyetinin yaninda alasimlarda gecirgenlik,

koersivite gibi manyetik 6zelliklerin iyilestirilmesi de arastirilmistir [18, 20].



Bir diger uygulama alani olarak manyetik sensorlerde kullanilan Fe-Co esasli amorf
seritler, manyetik alanin gériinmez olmasindan ve manyetik alanin bircok malzemeye niifuz
edebilmesinden dolay1 giivenlik sensor uygulamalarinda oldukg¢a genis yere sahiptir. Ek
olarak, manyetik sensorlerin minyatiirlestirilmesi, malzeme tiiketiminin azaltilmasina ve
yeni uygulamalara olanak sagladigi icin bu egilim, daha ince manyetik seritlerin

gelistirilmesini teskil etmistir [14].

Ayrica, Fe-Co esasli amorf seritler gosterdigi diisiik manyetik kayip degerleri
nedeniyle jeneratorlerde, motorlarda, dagitim transformatorlerinde kullanilmasi enerji
uygulamalarinda yiiksek verim elde etmek igin tercih edilmektedir. Ornegin, Fe-Co esash
amorf alagimlar enerji verimliligi saglanmasi i¢in dagitim transformatorlerinde
kullanilmaktadirlar. Elektrigin iletiminde tiiketiciye ulasmadan elektrigin voltajinin
emniyetli degerlere diisiiriilmesi gerekliliginden dagitim transformatdrleri kullanilmaktadir.
Elektrik enerjisi tiiketilmiyor olsa dahi her ¢cevrimde histerezis alan kadar enerjinin 1s1 ile
kayboldugu bilinmektedir. Bu nedenle, transformatorlerin tasariminda kullanilacak olan
malzemenin histerezis egrisinin dar secilmesi gerekmektedir. Fe-Co esasli amorf alagimlar
gosterdigi manyetik 6zelliklerden dolay1 dar histerezis egrisine sahiptir ve bu bilgi

malzemenin tasariminda 6nemli rol oynamaktadir [16, 19, 21].

1.3. Amorf Yapin Tanimi

Amorf metal alagimlar1 kristal yapiya sahip olmayan alasimlardir. Ayn1 zamanda cam
metal ve kristal ozellik gostermeyen alagimlar olarak da adlandirilirlar. Amorf alagim
iretiminde, sivi metalin ergime sicakligindan cams1 gecis sicakligina hizli sogutulmasiyla

atomlarin kristal yap1 olusturmasi engellenmektedir.

Atom dizilimi bakimindan rastgele dagilim gosteren amorf alagimlar, kristal yapi
olusturan alagimlara gore farkli 6zellikler gdstermektedir. Bu farklilik amorf alagimlari
atomlarinin gelisigiizel dagilmasindan kaynaklanmaktadir. Amorf alasgimlarinin yapilarinda
kristal kusurlar1 bulunmadigi i¢in bunlar yiiksek mekanik, manyetik ve termal 6zelligi

sahiptirler [4].

Amorf alasgimlarinin kristal yapili olanlara gore iistiin 6zellikler sergilemelerinden

dolay1 son yillarda bu alasimlar iizerine yapilan ¢aligmalarin yogunlagsmasina yol agmuistir.



Amorf alasimlar (metalik camlar), sivi metalin yaklagik 10° K/s’den daha hizli sogutulmasi
ile kristalin fazinin cekirdeklenmesi ve biiylimesi engellenerek olusturulur. Geleneksel
kristalli malzemeler i¢in belirlenmis olan %0,2’lik elastik sekil degistirme sinir1 amorf
alasimlarda %2 civarinda gergeklesmektedir. Bu bilgi metalik camlarin geleneksel
malzemelere gore daha yliksek dayanim gosterdigini ortaya koymaktadir [3]. Tablo 1.3’te

amorf alagimlarla kristal yapili alagimlarin genel 6zelliklerinin karsilastirilmasi verilmistir.

Tablo 1. 3. Kristal yapili alasimlar ile amorf yapili alasimlarin genel 6zelliklerinin

karsilagtirilmasi [22].

Kristal Metaller Amorf Metaller

Yap1 Kristal Amorf

Bag Metalik Metalik
Akma Dayanimi Diisiik Yiiksek
Kirilma Stinek Stinek
Kirilma Dayanimi Yiiksek Yiiksek
Optik Ozellik Opak Opak
Isi-Elektrik Iletkenligi Yiiksek Yiiksek
Manyetik Ozellik Para-Ferro Manyetik Yumusak Manyetik

1.4. Amorf Yapimnin Olusumu icin Gerekli Kriterler

Bir alagimin amorf yapida tretilebilmesi icin, ilgili alasgimin sivi durumdan yeteri
kadar yiiksek soguma hizi ile katilagtirilmasi gerekir. Yapilan ¢alismalar, her alagimin amorf
yapilt olarak elde edilmesinin miimkiin olmadigin1 ve bir alasimin amorf olarak
iiretilebilmesi i¢in bazi kriterlerin saglanmasinin gerektigini gostermistir. Bu kriterleri 6zet

olarak sdyle siralamak miimkiindiir:

e Alasim en az {i¢ element (bilesen) igermelidir. Amorf yap1 olusumu, alagim
sisteminde artan bilesen sayisi ile daha kolay hale gelmektedir.

e Alasimdaki esas elementler arasinda 6nemli bir atomik boyut farki bulunmalidir.
Atomik boyut farkliliklarinin ana elementler arasinda yaklasik %12'nin {izerinde

olmasi gerektigi onerilmektedir.



e Amorf alagimi olusturan elementlerin faz diyagraminda derin Otektik bilesim
bolgesi  gosteren  elementlerden  secilmesi amorf yap1  olusumunu

kolaylastirmaktadir.

Termodinamik agidan amorf yapinin olusmasi i¢in, Gibbs serbest enerjisinin minimum
olmas1 gerekmektedir. Gibbs serbest enerjisi ise G = E — TS seklinde ifade edilmektedir. Bu
durumda, minimum Gibbs serbest enerjisi (G) i¢in, i¢ enerji (E)’nin diisiik olmasi,
diizensizlikle eslesen entropinin (S) yiiksek olmasi gerekmektedir. Bu durumu saglamanin
en kolay yolu alagimda diizensizligi olusturmaktir ve bu da alasimda element sayisini

cogaltarak gerceklestirilebilmektedir [2].

Amorf alasimlar1 olusturan atomlar rastgele yerlesmislerdir. Bu nedenle amorf yapiy1
saglamak i¢in, alagimi olusturan elementlerin atomlarinin kolayca kristalli yapiy1
olusturmasina imkan veren difiizyonun engellenmesi gerekmektedir. Bu kriter, amorf yapiy1
olusturan elementlerin atom ¢aplarmin birbirlerinden farkli olmasi ile kolay olarak
saglanmaktadir. Literatiirde bu farkin en az %12 olmasi gerektigi ifade edilmektedir. Sekil

1.1°de en ¢ok kullanilan elementlerin atom yarigaplar1 toplu halde gosterilmistir [2, 4].

0.30
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Eu
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Atomik o \ / . ~~Ce
Yarigap 015 [ Ge_Fe Ni Cr . Tb Gd Y Sm -
(m) | "2 NSRRI
s P @B , AlAuAgTe ! »
\ Pd Nd S
010 k Be $i (o CuV Ru RV Re Pd Pt Ga ZrPaSn Nd Sc i
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Sekil 1. 1. Metalik camlar1 olusturan elementlerin atomik yarigaplari [4].
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Amorf yapmin olugsmasi sivi fazin kararliligi ve kristallesmeye karst gosterdigi
direncle yakindan ilgilidir. Ayrica, siv1 fazin kararlilig1 erimis haldeki atomlarin kisa aralikli
yapisal ve kimyasal diizenine baghdir. Kristalizasyona karsi gosterilen direng bir diger
onemli parametre olan kat1 amorf fazin kararliligina ve ¢ekirdeklenmeye baglidir. Ornegin,
eriyik alagimin kristallesme hizi yavas ve alasim kompozisyonunun soguma hizi yiiksekse
amorf yapinin olugma ihtimali oldukga yiiksektir. Amorf alasim, siv1 eriyigin sicaklii camsi
gecis sicakliginin altina getirilerek olusturulur ve bu yapinin viskozitesi oldukga yiiksektir.
Kristallesme sicakligi (Tx) ile cams1 gecis sicakligi (Tg) arasindaki bolge asir1 sogutulmus
stv1 bolge olarak isimlendirilir ve ATx = Tx-Tg olarak ifade edilmektedir. Asir1 sogutulmus
stv1 bolgeye sahip alasimlarda kolay olarak amorf yap1 saglanabilmektedir. Iyi bir amorf
yapi olusturmak igin viskozite, camsi gegis sicakligi olan T, degerinde Turnbull’a gére 10'2
Pa.s olmasi1 gerekmektedir. Bu nedenle cams1 gecis sicakligi ve viskozitenin yiiksek olmasi

kritik soguma hizinin daha diisiik olmasini ve camlagmanin daha iyi olmasini ifade eder.

Kristalizasyonu geciktirmek i¢in camsi gecis sicakligi alasimi olusturan elementlerin
katkistyla camsi gegis sicakliginin artirilmasiyla saglanabilmektedir. Ancak, camsi gegis
sicakligiin degisimi likidiis sicakliginin degisiminden daha az etki saglamaktadir. Sekil
1.2°de goriildiigli gibi Trg degeri derin otektik gosteren kompozisyonda daha yiiksektir ve
amorf yap1 olusturabilmek i¢in gerekli kritik sogutma hizlarina daha kolay ulasilabilir.
Viskozitenin her sicaklikta her alasim icin farkli olmasi camsi gecis sicakliginin viskozite
hakkinda bilgi vermesini zorlastirir. Bu nedenle amorf yap1 olusturmak i¢in alasimin kolay
amorf olacagi derin 6tektik yani alasimin her bir elementinin erime noktasindan daha diisiik
otektik sicakligina sahip oldugu sistemlerden alasim kompozisyonundan secilmesi fayda
saglayacaktir. Indirgenmis cams: gegis sicakligi olarak tanimlanan Ty, = T¢/T| degerine gore
bu degerin 2/3’den biiylik olmasi cekirdeklenmeyi Onlemek i¢in yeterli bir degerdir.
Minimum deger kabul edilerek Tz = 0,4 i¢in eriyik alasimin amorf yap1 olmast miimkiindiir.

Ancak, bu degerden daha biiyiik deger almas1 amorf yap1 olugmasini kolaylastiracaktir.

Duwez ve arkadaslarinin ilk defa amorf olarak elde ettigi Au-Si amorf alasgiminin ikili
faz diyagrami derin 6tektik gostermektedir [23]. Derin 6tektik bolgedeki bilesimde alasimin
likidiis sicakligi her bir elementin erime sicakliklarindan ¢ok daha diisiik oldugundan gerekli
soguma hizina kolaylikla ulagilabilmekte ve difiizyon kolaylikla bastirilarak amorf yap1 elde
edilebilmektedir [2]. Kritik sogutma hiz1 amorf seritlerin, amorf yapida olusmasinin yaninda

ylizey kalitesini de yakindan etkiledigi i¢in alagimin bilinen kritik sogutma hizinin {izerinde
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degerler alarak iiretilmesi gerekmektedir. Uretim yontemi agisindan kritik sogutma
degerlendirilecek olursa, alagimin kritik sogutma hizi arttik¢a yontemdeki sogutma diskinin

de hizinin artmasinin daha iyi cam olusumu sagladig tespit edilmistir [24].

B B

A kompozisyon A kompozisyon

Sekil 1.2. Derin 6tektik ve s1g otektik gosteren alasim kompozisyonu
sematik gdsterimi [4].

Likidiis sicakliginin {lizerinden camsi gegis sicakliginin altina kadar sogutulan bir

stvida U kristal biiyltime hizina bagli olarak eriyik icinde olusan kristal faz yogunlugu (X)

sOyle ifade edilir:
T, T, 3
4n ’ ” ” ’
X(T)= o J1(T)| Ju(T7)ar” | at (1.1)
v b

Burada R sogutma hizini, T” eriyik lizerindeki sabit sogutma hizini, ifade eder. Olusan kristal
fazin oran1 ¢ok kiigiik bir deger olarak segilirse, X=10° gibi. Kritik sogutma oran1 su sekilde

verilir;

T Ty ’

J'I(T') j u(T”)dr” | dr’ (1.2)

T, T

4r

4_
R 3x10°
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Kritik sogutma hiz1 viskozite gibi parametrelere bagl oldugu i¢in en 1yi yontem zaman

sicaklik doniisiim diyagramlarindan faydalanmaktir.

Sekil 1.3’te verilen zaman sicaklik doniisiim diyagrami alasimin camlagma kabiliyeti
hakkinda bilinmesi gereken parametreleri yani; olusum kinetigi ve erime sicakliginin
sicaklik ile olan iliskisini ifade etmektedir. Bu sekil, burun yontemi olarak anilan C-egrisinin
ve kritik sogutma hizinin iligkisini ifade etmektedir. Bu diyagramda sicaklik diisey eksende,
zaman ise yatay eksende yer almaktadir. Sivi1 eriyik, ergime sicakliginin (Trm) iizerindeki
sicakliklarda kararli haldedir. Baslangigta ergime sicakliginin altinda yapilan sogutmada sivi
asirt sogumus olarak ifade edilmektedir ve cekirdeklenerek kristal yapili kati hale
doniisebilmesi nedeniyle kararsizdir. Fakat kisa siirelerde biiylik asir1 soguma ile atom
hareketleri sivi halden doniisiim olmaksizin dondurulur ve cam geg¢is sicakliginin (Ty)
altindaki sicakliklarda amorf yap1 olusur. Kristal doniisiim baglangici ise ¢ekirdeklenme ile
meydana gelmektedir. Sekil 1.3’te iki tane kritik sogutma hizina sahip alagim gosterilmistir.
Alasim 2 i¢in kritik sogutma hizi alasim 1 i¢in gosterilen kritik sogutma hizindan yiiksektir.
Bu nedenle, kritik sogutma hizina ulagsmak alasim 1’e gore alasim 2’de daha zor olacagi i¢in
alasim 2’de amorf yap1 olusturulmasi daha zordur. Gosterilen R, hatti boyunca eriyik alagim
hizl1 sogutulursa 2 numarali alasim i¢in camsi gecis sicakligi (Tg) altina geldiginde amorf
yap1 olusacak sekilde eriyik dondurulmus olur [4]. Eger asir1 sogumus sivinin sicakligi
kristallesme olusmadan daha da azalirsa sivinin viskozitesi siirekli artacaktir. Bu durum
sonucunda sivi Ty sicakliginin altinda artik dondurulmus ve amorf yapi halini almisg
olacaktir. Eger alasim kritik sogutma hizindan daha diisiik sogutma hizinda sogutulursa
mikroyapida tamamen homojen amorf yap1 olusumu saglanmayacaktir. Bu nedenle amorf
yap1 i¢in en temel kural sivi alagimin kritik sogutma hizindan (R¢) daha yiiksek hizda T,
sicakliginin altina sogutulmasidir. Sekil 1.3’te gosterilen Tx degeri kristallesme sicakligini
ifade etmektedir. Alasim 1 igin kristallesme sicakligi 2 numarali alasim igin kristallesme
sicakligindan daha yiiksektir. Kristallesme sicakligi kristallesmeye olan direng sicaklik
olarak diisliniildiigiinde amorf yapinin kararlilig1 kristallesme sicakliginin yiiksekligi ile
baglantili olmaktadir. Kristallesme sicakligi (Tx) degeri eger eriyikler ayni kararlhiliga
sahipse tek basina kullanighdir. Eger farkli Ti ve Ty degerlerine sahipse kararlilik
(1/2)(Tg+T)) degeri ile Tx degerini ifade etmektedir [4, 25].
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Slﬂcakllk (K)

R c2

sogutma

Zaman (s) — *
Sekil 1.3. Zaman sicaklik doniisiim diyagrami ve kritik sogutma hizi [4].

Fe-Co esashi alasimlar i¢in ¢oklu faz diyagramlari tiretilmedigi i¢in alasimin ana
elementlerini iceren faz diyagramlar1 kullanilmaktadir. Sekil 1.4 Fe-Co esasli alisimin faz

diyagramini gostermektedir.

1800 1 ! L 1 | | | ! |
: : Lo  1498°C —
1600 - < - -- ....... ERRRRREE ....... ....... ....... ....... ....... ....... .......
1 T D T T ST TR FOPIE -
Y

®
%1200—------- ------------------------------------------------------------------------ -
=
8
& 1000+ -

800

600

400 T i 1 T i i i ; i
0 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100
Co %

Sekil 1.4. Fe-Co faz diyagrami [23].
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1.5. Termodinamik ve Kinetik inceleme

Amorf malzeme iiretmek icin yapilan caligmalarda arastirmacilar, yiiksek cam yap1
olusturma kabiliyetine sahip alasim sistemlerini tahmin etmek {izerine c¢aligsmalar
yuritmiislerdir. Dengedeki sivinin sogutulmasi ile cam yap1 elde edilmesi, asir1 sogutulmus
stvida kristallesmenin Onlenmesi ile ayni anlama gelmektedir. Eger sivida kararli hal
cekirdeklenmesi oldugu farz edilirse, ¢ekirdeklenme hiz1 termodinamik ve kinetik

faktorlerin carpimi ile hesaplanmaktadir.

_AG*] (1.3)

I=ADexp[ T

AG kristallesme i¢in itici glic olmaktadir. Bu bilgiler 1s18inda, itici giic (termodinamik
etken), yayilma giicii (D), viskozite (kinetik etken) ve yap1 faktorii ¢ok bilesenli alagimlarda

cam olusumunun anlasilmasi i¢in 6nemli parametreleri olusturmaktadirlar [20, 26].

1.5.1. Termodinamik Inceleme

Siv1 faz ile kristalin faz arasindaki enerji farkinin (AGus) diisiik degerlerde olmasi
durumunda cam yap1 olusturma kabiyetinin daha yiliksek oldugu gozlenmistir. AGis degeri

spesifik 1s1 kapasitesi (ACp) ile yakindan ilgilidir. Aralarindaki iligki su sekilde verilmistir:

nAGT)

TOAC;—S(T) dT + / (1.4)

AG,_(T) = AH; — AS¢T, — /
T

T

Denklemdeki AHr ve ASr ifadeleri, kristal yapinin ve sivinin dengede oldugu To
sicakliginda sirasiyla entalpiyi ve entropiyi gostermektedir. Yiiksek ASrdegeri cok bilesenli
alagimlarla ilgilidir. Bu yilizden, alasim bilesenlerinin ¢ogalmasi AS¢'nin artmasina ve
dolayisiyle amorf yap1 olusturma kabiliyetinin yiikselmesine yol agmaktadir. Diisiik AGi.;
disiik AHrve yiiksek AS¢ anlamina gelmektedir. Sekil 1.5°te gesitli alasimlar i¢in asir1
sogutma ile spesifik 1s1 kapasitesi (C,) arasindaki iligki gosterilmistir. Goriildiigii gibi,

ergime sicakligindaki sivinin Cp’si kristal halde olandan daha fazladir ve asir1 sogutma ile



daha da yiikselmektedir. Ote yandan, AGi.s degeri de C, ile yakindan ilgili oldugundan cam

yap1 olusumunda 6nemli etkiye sahiptir.
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Sekil 1.5. Cesitli alasimlar i¢in asir1 sogutma ile spesifik 1s1 kapasitesi
(Cp) arasindaki iliski [26].

Asirt sogutulan Zrs12Ti1138Cu12,5N110Bexzs sivi alasimin kristal yapiya nispetle

hesaplanmis entropisi asagidaki Sekil 1.6’da gosterilmistir. Asir1 sogutulmus sivinin

entropisi, kristalin ve camin sicakliga gore entropi degisiminin kesistigi sicaklikta

(Kauzmann sicakligi (Tk)), kristal yapinin entropisine ulasana kadar, asir1 sogutmanin

azalmasina bagh olarak diisiis gostermektedir [26].

10
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Sekil 1.6. Asir1 sogutulan Zr41,2Ti13,8Cul2,5Ni110Be22,5 alasiminda
sicakliga ve kristal yapiya gore entropi degisimi [26].
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Zr412T1138Cui2,5Ni10Bezz s alasiminda sicakliga ve kristal yapiya gore hesaplanan
Gibbs serbest enerjinin fonksiyonu Sekil 1.7°de gosterilmistir. Yiiksek asir1 sogutma icin
asirt sogutulan sivi metalin bagil kararliligina bagli olarak gercek Gibbs serbest enerji
degisiminin daha kiiciik hale geldigi goriilmektedir. Bu kararli hale ge¢is, serbest hacim
azalmasiyla olusan 1s1 kapasitesi artisindan ve biiyiik olasilikla alasim eriyigindeki kisa
mesafeli diizenin asamali olarak kazanilmasindan kaynaklanmaktadir. Sivi ve kat1 hal
arasindaki hesaplanan Gibbs serbest enerji degisimi yiiksek asir1 sogutmada dahi kiigiik
degerde kalmaktadir. Bu kiiciik Gibbs serbest enerji degisimi alasimin camlasma

kabiliyetinde yardimei etken olarak diigiintilmektedir [26, 27].

4
3 Zr 5 Tij33Cu; sNijgBey, 5
,g Amorf
s 2
)
«
I
o0 |
-
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Q ) Kristal 1\
<t Tk T,
2 1 L 1 ) 1
400 500 600 700 800 900 1000
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Sekil 1.7. Sicakli ve kristal hale gore hesaplanmis Gibbs serbest enerji
fonksiyonu [26].

1.5.2.Kinetik inceleme

Amorf alasimlarin camlasma kabiliyetini daha iyi anlayabilmek icin, dncelikle bu
alasimlardaki kristallesme kinetiklerinin incelenmesine ihtiya¢ duyulmaktadir. Kinetik
parametreler genellikle viskoziteden (n) elde edilebildigi icin, asir1 sogutulmus sivinin en

onemli kinetik parametresi olarak viskozite ortaya g¢ikmaktadir. Bir sivinin viskozite



17

degisimi asir1 sogutmanin bir fonksiyonu olarak farkli sivilarin karakterize edilmesi ve
simiflandirilmasinda  kullanilabilmektedir. Ciinkii viskozitedeki degisim asir1 soguma
esnasinda atom hareketlerindeki degisimi gdstermektedir. Denge viskozitesinin sicaklikla
olan fonksiyonunu ifade etmek i¢in Vogel-Tamman-Fulcher (VTF) modeli tanimlanmistir.

VTF modelinde viskozite Denklem 1.5’deki gibi ifade edilmektedir:

DT, ]

T (1.5)

A1) = no s

Burada; D, Stokes-Einstein esitligi ile D=kgT/(6nRn) sivinin 6zelligini ifade eden kirillganlik
parametresi olarak tanimlanmaktadir. Stvilar D<10 ise kirilgan, D>20 ise kuvvetli s1v1 olarak
isimlendirilirler. Kuvvetli sivilar, yiiksek denge eriyik viskozitesine sahiptir [28]. Kirillganlik
parametresinin sivinin camlagsma kabiliyetini tam olarak aciklamasi beklenemez. Ciinkii
camlagma kabiliyeti hem termodinamik hem de kinetik parametrelere bagli olmaktadir. Sekil
1.8’de  Zrs12Ti138Cui25NijoBexn,s amorf alasimi  i¢in  sicaklik-viskozite degisimi

gosterilmistir.

T (K)
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Sekil 1.8. Amorf metal alagiminin asir1 sogutulmus sivisi icin sicaklik-
viskozite degisimi [26].
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Kuvvetli s1vi davranisi, asir1 sogutulmus halde yiiksek viskozite ve yavas kinetigi ifade
etmektedir. Bu durumda eriyikteki kararl ¢ekirdek olusumu gecikmektedir. Termodinamik
olarak tercihli fazlarin biiylimesi, bilesenlerin zayif hareketleri ile kisitlanir. Asir
sogutulmus s1vi durumda kristal fazin, ¢ekirdeklenme ve biiylimesi zordur. Neticede, yliksek
camlagma kabiliyeti ve asir1 sogutulmus sivi halin yiiksek kararliligi saglanmaktadir. Sekil

1.9’da cam yap1 olusturan ¢esitli sivilarin viskozitelerinin karsilastirilmast verilmistir [26,
27].
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Sekil 1.9. Cam yap1 olusturan gesitli sivilarin viskozitelerinin
karsilagtirilmasi [26].

1.6. Amorf Yapmn Ozellikleri

1.6.1. Amorf Yapinm Isil Ozellikleri

Amorf yapr gosteren malzemelerin Diferansiyel Taramali Kalorimetre (DSC)
analizlerinde, camsi1 gegis sicakligi (Ty), kristallesme sicakligi (Tx) ve erime sicakligt (Tm)

olarak {i¢ 6nemli parametre tanimlanmaktadir. Amorf alagimlar, 1s1l islem gordiiklerinde

enerjilerini kaybederek yar1 kararli durumdan daha kararli duruma gegis 06zelligi
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gostermektedir. Yiiksek sicakliklarda ise daha kararli durum olan kristal hale

doniismektedirler.

Kristallesme durumu, kristallesme sicakliginin tanimlanabildigi biiyiik bir endotermik
pik ile gosterilmektedir. Bu pik noktasindan kristallesme sicakligi (Tx) tanimlanmaktadir.
Son doniisiim noktasi ise alasimin ergime noktasina karsilik gelmektedir ve endotermik olan
Tm ile ifade edilmektedir. Sekil 1.10°da Zr33Y27A115Ni2s amorf alagiminin 1sitilmasi sirasinda

elde edilen DSC egrisi gosterilmistir.

DSC analizlerinde elde edilen camsi gegis sicakliginin (Tg) varligi bu alasimin cam
ozelligi i¢in kuvvetli bir delil olmaktadir. Ancak tiim cam alagimlar, 6zellikle melt spinning
yontemiyle iiretilen cam seritler, DSC analizlerinde belirgin olarak Tg déniisiim pikini
gostermeyebilirler. Bunun nedeni, hizli katilastirma yontemi ile iiretilen seritler i¢in Ty ve
Tx arasindaki farkin genellikle ¢ok kiigiik olmasi ve her durumda Tg'nin varliginin agikca
tespit edilememesidir. Sadece Au-Ge-Si gibi bazi alagim sistemleri belirgin camsi gecis

sicaklig1 gostermektedir [2, 4].
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Sekil 1.10. Zr33Y27Al115Ni2s amorf alasiminin 1sitilmasi sirasinda elde edilen
DSC egrisi [4].
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1.6.2. Amorf Yapinin Mekanik Ozellikleri

Malzemelerin mekanik davraniglar1 kullanimlar1 agisindan biiyiik 6neme sahiptir.
Mekanik o6zellikler bir takim mekanik testlerle belirlenmektedir. Bilindigi lizere metalik
elementler diizenli kristal yap1 sergilerler ve bunlarin mekanik davranislar1 genellikle
icerdikleri kristal hatalara, o6zellikle dislokasyon yogunluguna bagli olarak degisiklik
gosterirler. Dislokasyonlarin yapidaki varliginin, malzemenin diisiik mukavemetinin (teorik
mukavemete kiyasla) ve plastik deformasyon davranisin nedeni oldugu bilinmektedir.
Amorf yapilar, kristal hatalar1 icermemelerinden dolay yiiksek teorik mukavemet ve diisiik

stineklik sergilemeleri beklenir.

Amorf metaller, 6zellikle Fe ve Co esashi olanlar, 3 GPa'dan daha fazla ¢ekme
mukavemetine sahip olan son derece yliksek mukavemetli alasim grubuna aittir. Sekil
1.11°de Fe-Si-B amorf alagimina degisik element katkilarinin gekme mukavemeti iizerine
etkisi gosterilmistir. Sekilden 1.11°den goriildiigii lizere, alasimin ¢ekme mukavemeti Fe'nin
nispeten kiiciik miktarlarda Ta, Nb, W, Mo, V ve Cr elementleri ile yer degistirmesiyle
onemli miktarda artmistir. Co ve Ni elementlerinin ilavesi ¢ekme mukavemetinde 6nemli
bir degisiklik meydana getirmezken, Mn ve Pd elementleri katkist cekme mukavemetinde

azalmaya yol agmistir [29].
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Sekil 1.11. Fe-M-Si-B amorf alasiminda farkli element katkilarinin
cekme mukavemeti iizerine etkisi (M =V, Nb, Ta, Cr, Mo,
W, Mn, Co, Ni or Pd) [29].

1.6.3. Amorf Yapimn Elektriksel Ozellikleri

Amortf alagimlar, i¢ yapidaki diizensizlikten dolay1 kristal yap1 gdsteren alasimlara
gore ¢ok daha yiiksek elektrik direnci gosterirler. Bu nedenle amorf metal alasimlarin
elektriksel iletkenlikleri kristal yapili metal ve alasimlara kiyasla ¢ok diistiktiir. Uzun atomik
diizenin olmamasi, amorf malzemelerin yiiksek elektrik direnci (100-200 pQcm)
sergilemelerine yol agmaktadir. Sekil 1.12’da melt spinning yontemi ile tiretilen ZreoAlisNizs
amorf alagimin 1sitma ve sogutma sartlarinda elektrik direncinin sicaklikla degisimi
verilmistir. Burada R(T), T sicakligindaki direnci ve Ro 300 K'deki direnci gdstermektedir.
Elektrik direncinin, 300 K'den Ty degerine 1sitma esnasinda artan sicaklikla birlikte
azalmaktadir. Elektrik direncinin degismesi, sicaklik ile kristallesme sicakligina kadar
hemen hemen dogrusal bir degisim sergilemektedir. Kristallesmenin olusumu ile birlikte (Tx

sicaklig), elektrik direnci hizli bir sekilde diismektedir [30].
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Sekil 1.12. Melt spinning yontemi ile iiretilen ZrsoAli5sNixs amorf alagimin
1sitma ve sogutma sartlarinda elektrik direncinin sicaklikla

degisimi [30].

1.6.4. Amorf Yapinin Faz Doniisiimleri

Bir sistemin sabit sicaklik ve basingta termodinamik kararliligi, Gibbs serbest enerjisi
(G) bagintist ile belirlenmektedir. Gibbs serbest enerjisi, G = H —TS olarak
tanimlanmaktadir. Burada; H entalpiyi, T ise sicakligi ve S entropiyi gostermektedir. Kristal
yapilt metaller en giiclii atomik baga ve dolayisiyla en diisiik entalpiye sahiptirler. Diisiik
sicakliklarda kati1 fazlar en kararli halde bulunmaktadirlar. Diger taraftan, metalik

malzemelerin atomik titresim frekanslar1 artan sicaklikla artar ve entropi (S) de ytikselir [22].

Kararli haldeki metalik malzemelerde Gibbs serbest enerjisi, miimkiin olan en diisiik
degerine ulagsmissa, verilen sicaklik ve basing kosullar1 altinda baska herhangi bir faza (veya
fazlara) doniisiim olmayacaktir. Termodinamik olarak, sistem kararli dengede olacaktir.
Yiiksek sicakliklarda kati fazlarda TS degeri daha baskin olacak ve atomlarin serbest
hareketleri dolayisiyla fazlarin serbestligi artacaktir. Bir baska ifadeyle, serbest enerjideki
degisim (AG) negatif deger alacaktir. AG = AH; — TASy olarak tamimlanan ifadeye gore
sistem, G degeri en diisiik oldugunda veya AG negatif oldugunda kararl hale gelmektedir.
AG'nin negatif deger almasi, AHr degerinin azalmasi, ASt degerinin artmasi veya her ikisinin

birlikte vuku bulmasi ile elde edilebilmektedir. Entropi degisimi (AS), alasim sistemindeki
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artan bilesenle artacaktir. Boylece, AHrsabit kalsa bile, alasim sistemi ¢cok sayida bilesenden

olustugu zaman artan entropi nedeniyle serbest enerji daha diisiik olacaktir.

Bir alasim sisteminde bu parametrelerin tamamini kontrol etmek zor olacagindan, serbest
enerjiyl azaltmanin en kolay yolu, alasim sisteminde ¢ok sayida bilesen bulundurarak AS¢
degerini arttirmak olacaktir. Bu nedenle, ticlii ve daha yiiksek alagim sistemlerinde amorf

fazlarin elde edilmesi ikili alasim sistemlerine gore daha kolay olmaktadir [4, 27].

1.7. Amorf Yapmnin Camlasma Kabiliyetini Etkileyen Faktorler

Amorf alasim elde etmek icin teorik olarak, eriyik haldeki alasimin yeterli yiiksek
sogutma hiz1 ile katilastirilmasi gerekmektedir. Giinlimiize kadar yapilan caligmalar, her
alasimin amorf yap1 halinde elde edilmesinin miimkiin olmadigin1 géstermistir. Bir alagimin
amorf yapili olarak elde edilebilmesi i¢in malzemenin bazi sartlar1 saglamasi gerektigi tespit

edilmistir.

Ergime noktasinin altindaki bir sicakliga sogutulan bir metal veya alasim ya kristallesir
ya da amorf yap1 olusturur. Kristallesme sirasinda, viskozite, entropi, hacim ve i¢ enerji
stireksiz olarak degisir ve donilisiim ilk sirada yer alir. Bununla birlikte amorf yapinin
olusumunda, bu o6zellikler siirekli olarak degisir, bu degisim camsi gegis sicakliginda (Ty)

daha hizl1 olabilmektedir [4].

Amorf bir malzemenin kristallesmesi, c¢ekirdeklenme ve biiyiime siiregleriyle
gelismektedir. Kristallesme hizi, bu islemlerin her birini veya her ikisini birlikte azaltarak
bastirilmaktadir. Turnbull ve Cohen (1969) cekirdeklenme teorisini ve bir dizi varsayimi
kullanarak Denklem (1.6)’da verilen ¢ekirdeklenme hizi bagintisin1 olusturmuslardir [10].

Asir1 sogutmanin bir fonksiyonu olarak ¢ekirdeklenme hizi (I) sdyle tanimlanmaktadir:

k, badp

= P l_ T, (AT, )2

(1.6)

Burada; b, sekil faktorii (16m/3), ks, kinetik sabiti, n(T) ise T sicakligindaki viskozite olarak

tanimlanir. Indigenmis sicaklik olarak ifade edilen T kristallesme sicakliginin mutlak
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sicakliga orani olarak verilmektedir (T; = T/T1). denklemde indirgenmis sicaklik degisimi
AT: = (Tw-T) /Tm olarak ifade edilmistir [4, 10]. Denklemde yer alan a ve B boyutsuz

parametreler olarak asagidaki verilen Denklem 1.7 ve 1.8’deki sekilde tanimlanmistir:

(NVc®H) 3¢
aa =

a7, (1.7)

Y

=T (1.8)

Homojen ¢ekirdeklenme hizinin (I) asir1 sogutma tizerindeki degisimi agsagidaki Sekil
1.13’te gosterilmistir. Turnbull, cams1 gecis sicakliginin (Tg) ergime sicakligina (Tm) orani
olan indirgenmis camsilasma sicakliginin (Tr) 6nemine dikkat ¢ekmistir. indirgenmis camsi
gecis sicakhign Tro(Te/T1) ile viskozite (n) birbiri ile yakindan ilgilidir ve ap'? ise asir1
sogutulmus stvinin termal kararhligini ifade etmektedir. ap'? degeri 0,25°den kiigiik olan
stvilarin kristallesmesini baskilamak deneysel olarak imkansiz oldugu goriilmiistiir (Sekil
1.13). aB'? degeri 0,9°dan biiyiik oldugu zaman, s1vi herhangi bir sogutma hzinda kristal
yapili olarak olusamayacaktir. Bu nedenle, metalik eriyik malzemeler i¢in ap'? degeri 0,5

kabul edilmistir [10].
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Sekil 1.13. ap'*’nin ¢esitli degerleri i¢in homojen cekirdeklenme

hizinin (I) asir1 sogutma tizerindeki degisimi [10].

Biiyiime hiz1 ise Denklem 1.9’da verilen esitlik ile ifade edilmektedir:

U= 10%f [1 —exp (—

n

)

Denklem 1.10°da yer alan f, atomik baglantinin meydana gelebilecegi kristal yiizeylerdeki

boliimleri temsil etmektedir. Ayrica, | degeri arttikca U degerinde diisiis meydana gelecegi

acikca goriilmektedir. Dolayisiyla buradan n degerinin cams1 olusumunun artmasina katkida

bulunacagi sonucu ¢ikarilabilir.

Sekil 1.14° te Tg/Tm oraninin gesitli degerleri icin homojen ¢ekirdeklenme hizinin (I)

asirt sogutma {iizerindeki degisimi verilmistir. Sivi-kristal ara yilizey gerilimi degeri

kalorimetri 6l¢limii ile belirlenebilir ve deneysel olarak erisilebilen degerler genellikle 1 ile

10 arasindadir. Birgok siv1 i¢in sivi-kristal araylizey gerilimi 72 degeri olarak alinmaktadir.

Turnbull kriterlerine gore, ap'’3 degeri metal malzemeler igin yaklasik olarak 0,5 alindiginda

Tig>2/3 degerinde cam yapr kolayca elde edilebilmektedir. Ty, 0,5 degerini aldiginda

soguma hiz1 yaklasik olarak 10%K/s civarinda olmaktadir [4, 10, 27].
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Sekil 1.14. Tg/Tm oraminin ¢esitli degerleri icin  homojen
cekirdeklenme hizinin (I) asir1 sogutma iizerindeki
degisimi [10].

Camlagma yetenegi, eriyik haldeki sivi alagimin kristallesme olmaksizin camsi gecis
sicakliginin  (7g) altindaki bir sicakliga hizli bir sekilde sogutularak amorf yapi
olusturulmasiyla ilgilidir. Bagka bir ifadeyle, her sogutma hiz1 degerinde amorf yap:1 elde
edilemez, ancak belli sogutma hiz1 degerinde amorf yapi elde edilebilmektedir. Bu sogutma
degerine kritik sogutma hiz1 (R.) denmektedir ve bu oran alasimi olusturan elementlerin
kompozisyonuna bagli olarak degismektedir. Camsi gecis sicakliginin belirli bir iist sinir
bulunmaktadir. Sinir sicaklik degerinde, malzeme kristal yap1 gostermeye baslamaktadir. Bu
sicaklik kristallesme sicakligi (Tx) olarak adlandirilir. Ty ise ergime sicakliginm

gostermektedir [10].

Ince seritler halinde iiretilen metalik camlar geleneksel olarak metal-metaloid ve
metal-metal seklinde iki gruba ayrilmaktadir. Metal-metaloid tipi metalik camlarin yapisal
modelleri, bu camlarin olusturulmasi i¢in metal atomlar1 (3d gecis metalleri Fe, Ni, Co gibi)

kompozisyonun yaklasitk %80 ve metaloid atomlar1 (genellikle P, B, C ve Si)
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kompozisyonunun %20 oldugu oranin en uygun bilesim oldugu ortaya konmustur. Bununla
beraber, metal-metal tipi camlarda ise bilesimler iizerinde bdyle bir kisitlama yoktur. Metal-
metal tipi camlarda elementlerden herhangi biri %9 kadar kiiciik bir degerde veya %50
civarinda biiylik bir orana sahip olabilmektedir. Sekil 1.15 amorf ve kristal yapilar icin
malzeme hacminin sicakliga bagl olarak degisimi verilmistir. Sekilden goriildiigii gibi,
soguma hizinin diistik oldugu durumlarda, T olarak gosterilen katilagsma/ergime noktasinda
stvi kristallenir ve hacminde hizli bir azalis meydana gelir. Yavas sogutma durumunda
(kristal yapilt malzemeler) kristalli hale gelen malzemenin hacmi, diisen sicaklikla beraber
diismeye devam etmektedir. Soguma hiz1 yeterli yiikseklige sahip oldugu durumda ise, T
noktasinda kristallesme gerceklesmez ve camsi gecis sicakligina (Tg) ulasildiginda asir
sogumus sivinin hacim-sicaklik egrisinin egiminde bir degisim meydana gelerek egim,
kristalli malzemenin egimine paralel hale gelmektedir. Camsi gecis ve katilagsma sicakliklari
arasindaki bolgede kalan ve asir1 sogutulmus sivi olarak adlandirilan malzeme, cams1 gecis
sicakliginin altinda yaklasik 10'? Pa.s viskozite degerlerine ulastiginda amorf olarak
adlandirilmaktadir. Sekilden de goriildiigii gibi, soguma boyunca sivinin hacminde diizenli

bir azalma meydana gelmektedir [6, 10, 31].

SIvI
Asirt Soguma /
) Hizli Yavasg
Haslm, Sogutma Sogutma
cam 7
z kristallin
|
Ty Ty T; T,
Sicakhk, T

Sekil 1.15. Cam ve kristal yapilar i¢in malzeme hacminin sicakliga
bagli olarak degisimi [4].
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Eriyik haldeki alasim erime noktasinin altindaki sicaklilara sogutuldugu zaman
sogutma hizinin takip ettigi yola gore kristallesme ya da asir1 sogutulmus sivi halini
almaktadir. Diisiik soguma hizlarinda atomlar siralanarak bir kati1 kristal olusturmak icin
yeterli zamana sahip olabilirler. Atomlarin eriyik sivi i¢inde hapsedilmesi ile cam olugmasi
icin daha yiiksek sogutma hizlar1 gerekmektedir. Kritik soguma hizi (R¢) degerinden daha
hizl1 bir sogutma hiz1 degerinde kristallesme engellenerek asir1 sogutulmus sivi elde edilir.
R degeri ne kadar kiigiik deger alirsa alasimin camlagsma yetenegi o kadar fazla olacaktir.

Kritik sogutma hiz1 su sekilde ifade edilir:

(1.10)

Denklem 1.10°da T; stvinin sicakligini gosterirken Tn ve t, C-egrisinin burnundaki
sicaklik ve zamani gostermektedir. Kritik sogutma hizin1 deneysel olarak 6lgmenin en
kullanish yolu zaman sicaklik doniisiim (TTT) diyagramlarindan faydalanmaktir [4]. Sekil
1.16°da zaman sicaklik doniisiim (TTT) diyagrami gosterilmektedir [31]. Kritik sogutma hizi
camlagma i¢in gerekli sogutma hizini ifade eder ve alasimin kompozisyonuna baghdir [2,
32]. Zaman sicaklik doniisim diyagrammma goére amorf yapmin olusumunun
gergeklestirilmesi i¢in eriyik alasim sivi halden oda sicakligina kadar kristalizasyon
baslangig egrisini kesmeden sogutulmasi gerekmektedir. Kristallesmesi uzun siiren ve iyi bir

cam yap1 gosteren malzemeler genelde 6tektik alagimlardir [31].
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Sekil 1. 16. Zaman sicaklik doniisiim (TTT) diyagrami [25].

1.8. Amorf Alasimlarda Atomik Yapi

Atomlarin dizilim diizenine gére malzemelerde kristal ve amorf olmak {izere iki ¢esit
yap1 gozlemlenmektedir. Metaller dogada kristal yapili olarak bulunmaktadirlar. Metallerin
kristal yapida oldugunun en 6nemli delili atomlarin ii¢ boyutta periyodik olarak yerlesim
gostermeleridir. Burada en belirgin 6zellik olarak simetrik dizilim ortaya ¢ikmaktadir. Diger
bir ifadeyle, eger kristal yap1 icerisindeki bir atomun koordinatlar1 ve birim hiicrenin yapisi
biliniyorsa, diger atomlarin pozisyonlar1 da tahmin edilebilmektedir [4]. Atomun
pozisyonuna bakilmaksizin en yakin komsu mesafesi ve komsu atom sayis1 aynidir. Ornegin,
ylizey merkezli kiibik yap1 (YMK) i¢in birinci en yakin atom mesafesi a2 /2’dir. Burada a
kristal orgii parametresidir. YMK yap1 i¢in her atom en yakin 12 komsuya (koordinasyon
sayis1) sahip olmaktadir. En yakin komsu mesafesi ve komsu atom sayisi, diger kristal
yapilar i¢in farklidir. Temel atomlarin diizenlenmedigi farkl sekillerde simetrik dizilimde
kisitlamalar vardir, bundan dolay1 ii¢ boyutlu uzayda smirli sayida kristal diizenleri
goriilmektedir. Bu nedenle, yalnizca 7 kristal sistem, 14 Bravais 6rglisii ve 230 uzay grubu
bulunmaktadir. Bravais orgiisiinde her orgii noktasina farkli atomlar1 yerlestirerek yeni
kristal yapis1 liretmek miimkiindiir. Bu sebeple, esas kristal yap1 sayis1 sinirsiz olmaktadir.
Ancak, sonsuz sayidaki biitiin diizenlemeler, 14 Bravais orgiisiinden biri ile tanimlanabilir
[4, 29]. Sekil 1.17’de bor oksit (B203) bilesiginin amorf ve kristal durumdaki atomik yapisi

gosterilmigtir [33]. Sekil 1.18’de amorf yapr ve kristal yapt X-1smm1 kirinim deseni
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gosterilmistir. Amorf yapilarin X-1s1n1 analizinde ise pikler olmasina ragmen bu piklerin cok

keskin olmadig1 goriilmektedir [34].

e Boratomu
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Sekil 1.17. Bor oksit (B203) bilesiginin (a) amorf yapidaki (b) kristal
yapidaki atom diizeni [33].

numune

Sekil 1.18. Amorf yap1 ve kristal yap1 X-1s1n1 kirinim deseni [34].

Sekil 1.19°da goriildiigii gibi amorf yapilardaki atomik diizensizlikten dolay1 kiigiik
ac1 ile sagilan X-151n1 kaynakli genis pikler olusmaktadir. Kristal yapiya sahip olamayan
malzemelerde atomik diizen rastgele oldugundan, en yakin komsu atom mesafelerini ve
komsu atom sayisini tanimlamak zor olmaktadir. Buna ilaveten, her atom farkli en yakin
komsulara ve komsu atom sayilarina sahip olmaktadir. Kristal yapi gostermeyen bu

malzemelerin atomik yapisint dogru bir sekilde tanimlamak bu nedenle zor olmaktadir.
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Kristal yapili katilarda ise keskin Bragg pikleri goriilmektedir. Burada her pik farkli bir
dizilimi ve ayn1 zamanda kristalli uzun mesafeli diizenli yapinin oldugunu gostermektedir

[34].

gelen X1sin1  sacilan X 1gini "

Yoo cfactocta,

gelen Xisini sagilan X 1gini

""""""""" ornek yuzeyi

Sekil 1.19. Kristal ve amorf yapilarinda X-1s1n1 kirnim agis1 [34].

1.9. Amorf Yapih Malzemelerin Manyetik Ozellikleri

Hizl1 katilagtirma yontemlerinin gelisiminin ardindan arastirmalar daha yiiksek
gecirgenlik (p), doyum manyetizasyonu (Ms) ve daha disiik koersivite (Hc)'nin
gelistirilmesine odaklanmistir. 1970 ve 1980'lerde hizli katilastirma teknolojisinin ortaya
cikist ile metalurjistler, yeni alasim kompozisyonlar1 ve mikroyapilar1 elde etmek iizerine

caligmalarini yogunlastirmiglardir [52-55].

1.9.1. Yumusak Manyetik Malzemeler

Amorf yumusak manyetik bir malzeme kolayca manyetiklesir ve manyetikligi kolayca
giderilmektedir. Yumusak manyetik malzeme uygulamalarinda istenen 6zellikler, yiiksek
gecirgenlik ve yiiksek doyum manyetizasyonu ile birlikte diisiik koersivite ve diisiik

manyetik kayiptir. Bunun sonucu olarak, yumusak amorf malzemelerin kullanimi, elektrik
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enerjisi liretimi ve iletimi, radyo sinyallerinin alinmasi, mikrodalgalar, elektromiknatislar

gibi elektriksel uygulamalarla yakindan baglantili olmaktadir.

Yumusak manyetik malzemeler ekonomik ve teknolojik olarak tiim manyetik
malzemelerin en 6nemlisi olarak kabul gérmektedir ve ¢ok ¢esitli manyetik fonksiyonlar1
gerceklestirmek tizere kullanilmaktadirlar. Belirli bir uygulama i¢in yumusak manyetik
malzeme segerken optimum Ozelliklere bakilarak karar verilir. Doyum manyetizasyonu,
gecirgenlik, koersivite, elektriksel direng, mekanik mukavemet ve daha 6nemlisi maliyet
gibi Ozelliklerin kombinasyonuna gore uygulamada malzeme se¢imi yapilmaktadir.
Yumusak manyetik malzemeler, bazi uygulamalarda yiliksek gecirgenlik, bazi
uygulamalarda ise yliksek frekanslarda diisiik enerji kaybi 6zelliginden dolay1 tercih

edilmektedir [11, 35].

Ornegin silisyum-demir alasimlari, yiiksek silisyum igeriginde ¢ok kirilgan hale
geldiginden kullanigsiz olabilir. Genel olarak, istenen o6zelliklerin hepsinin tek bir
malzemede olmasi miimkiin degildir, bu nedenle yumusak manyetik 6zellik gdstermesi
istenen malzemelerde belirgin 6nemli 6zelligin hangisi olduguna karar verilerek malzeme
gelistirilmelidir. Sekil 1.20°de tipik yumusak manyetik malzemelerin gegirgenlik ve doyum

manyetizasyonlarinin karsilastirilmasi verilmistir.
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Sekil 1.20. Tipik yumusak manyetik malzemelerin gegirgenlik ve doyum
manyetizasyonlarinin karsilagtirilmasi [36].
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Ferromanyetik malzemelerin histerezis egrilerinin olustugu alan, o malzemenin
manyetik gii¢ kayiplarin1 vermektedir. Histerezis alaninin genis olmasi, manyetik kayiplarin
biliyiik olacagi anlamima gelmektedir. Bu sebeple, yumusak manyetik bir malzemenin
miimkiin oldugunca diisiik koersiviteye, yliksek doyum manyetiklesmesine ve yliksek
manyetik gegirgenlik degerlerine sahip olmast beklenmektedir. Yumusak manyetik
malzemenin histerezis egrisinin altinda kalan alan bu nedenle kiiciiktiir. Dolayisiyla

malzemelerin manyetik kayiplari da az olmaktadir [4, 8, 15].

Gecirgenlik, belirli bir manyetik alanda malzeme tarafindan ne kadar manyetik
indiiksiyon olusturuldugunu gosterdiginden, yumusak manyetik malzemelerin tasarimi ve
kullanim1 i¢in en 6nemli parametredir. Genelde gecirgenlik ne kadar yiiksek degere sahipse
yumusak manyetik malzemeler i¢in o kadar iyidir. Koersivite ve gegirgenlik birbirine bagli
mekanizmalardir. Baslangi¢ gecirgenligi ne kadar yiiksekse koersivite o kadar kii¢iik deger

almaktadir. Ayni sekilde tam tersi iligki de gecerlidir [35].

Koersivite, yumusak manyetik malzemeler ile sert manyetik malzemelerin ayirt
etmekte kullanilan en 6nemli parametredir. Koersivite degeri, 10000 A/m (125 Oe)’den
kiigiik olan malzemeler yumusak manyetik malzeme olarak kabul edilmektedir. Mevcut en
yiksek doygunluk manyetizasyonu, %35 kobalt iceren bir demir-kobalt alasiminda elde
edilen 2,43 T (Tesla)'dir. 0,4 A/m gibi diisiik koersivite degerleri permalloy gibi nikel
alasimlarindan elde edilmistir. Sekil 1.21°de degisik alasimlar i¢in koersivite-tane boyutu
iliskisi gosterilmistir. Goriildiigli lizere, belirli bir tane boyutunda ancak koersivite

maksimum olmaktadir.
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Sekil 1. 21. Koersivite-tane boyutu iliskisi [36].
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1.9.2.Manyetik Domenler ve Manyetik Kayiplar

Degisken manyetik alanin igerisinde c¢alisan bir manyetik malzemede manyetik
kayiplar meydana gelmektedir. Ferromanyetik malzemelerde domenlerin incelenmesi
histeresiz kayiplarini agiklayabilmek i¢in olduk¢a 6nemlidir. Atomik manyetik momentlerin
bir araya gelerek olusturduklar1 alanlara manyetik domen denmektedir. Domenler
icerisindeki manyetik momentlerin hepsi ayni yonde ve paralel olarak yonelmektedirler.
Malzeme oOzelliklerinin yone bagimli olarak degismesi manyetik anizotropiyi ifade
etmektedir. Ferromanyetik malzemelerde anizotropi c¢ok diisiiktiir ve atomik seviyede
kalmaktadir. Bu sebeple ferromanyetik amorf malzemelerde manyetizasyona karsi
gosterdigi direng (koersivite) disiiktiir. Manyetiklesen malzemedeki domen duvarlari
hareket ederler fakat bu hareket i¢ gerilim, malzeme safsizlii gibi nedenlerle

engellenmektedirler [36, 37].

1.9.3. Anizotropi Enerjisi

Malzemelerin neden manyetik olarak sert ya da yumusak oldugunu anlamak i¢in
histerezis egrisini etkileyen baz1 faktorlerin anlasilmasi gerekmektedir. Histerezis
dongiisiinii giiclii bir sekilde etkileyen faktorlerden Onemlisi manyetik anizotropidir.
Manyetizasyonu disaridan uygulanan manyetik alan yoniline ¢evirmek ic¢in birim hacim
basina gereken enerji de anizotropi enerjisi olarak tanimlanmaktadir. Sekil 1.22°deki alan

numunedeki anizotropilerin toplam ortalamasini temsil etmektedir.
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Sekil 1.22. Amorf yumusak manyetik bir malzemenin manyetiklesme
egrisi [38].

Manyetiklesmeyi istenen yonde tutmak i¢in sert manyetik malzemede yiiksek bir
manyetik anizotropiye ihtiya¢ vardir. Yumusak manyetik malzemeler ise ¢ok diisiik bir
anizotropi ile karakterize edilmektedir. Manyetik anizotropi, histerezis davramis seklini
etkileyen 6nemli bir etkendir ve bu nedenle koersivite alanini kontrol etmektedir. Koersivite,
kristal anizotropi kadar mikroyapi ile de ilgilidir. Mikroyap1 kontrolii saglanarak uygulama

alanlaria gore biiylik ya da kii¢iik anizotropi tiretilebilmektedir [37].

Sistemin enerjisini kuvvetle etkileyebilecek bir faktér manyetik anizotropidir.

Manyetik malzemelerde 6nemli manyetik anizotropiler sunlardir:

(1) Kiristal anizotropisi
(2)  Sekil anizotropisi

(3) Manyetik tavlama ve stresten kaynaklanan anizotropi

Manyetik malzemeler iiretim yoOntemlerinden kaynaklanan i¢ streslere sahip
olabilirler. Bu i¢ stresler manyetik malzemelerde lokal anizotropiler olusturmaktadir. Stres
anizotropilerinin stres giderme tavlamalar ile azaltilmasi miimkiindiir. Stres kaynakli
anizotropi, malzemelerin i¢sel manyetik Ozelliklerinden biri olan manyetostriksiyondan

kaynaklanmaktadir. Koersivite (H.) ve gecirgenlik (x) gibi teknik manyetik 6zellikler esas
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olarak malzemenin kristal anizotropi sabitinin (K.) bir fonksiyonudur. Bununla beraber,
manyetik anizotropi, manyetoelastik etki ile indiiklenmektedir. Bu nedenle, alagim gelisimi
hem kristal anizotropi sabitini (K.) hem de doyum manyetostriksiyonunu (4;) sifira indiren
mikro yapilar1 elde etmeye caligmak iizerine odaklanmistir. 1970'lerde, alagimlarin kristal
anizotropisinin amorflastirma ile 6nemli 6lcilide azaltilabilecegi kesfedilmistir. Bu gelisme,
yumusak manyetik malzemelerin gelistirilmesinde kristal anizotropi sabitinin (K.) etkisi
konusunda serbestlik saglamistir. Ancak, amorflastirma doyum manyetostriksiyonunu (4s)
azaltma konusunda etkili degildir. Amorf alagimlar kristal anizotropiye neredeyse hi¢ sahip
olmamasina ragmen, manyetostriksiyon (4s;) sadece alasim bilesimi ile kontrol

edilebilmektedir [38].

Demir esasli metalik miknatislar uzun siire yumusak manyetik malzemeler olarak
kullanilmistir. Ornegin, permalloy alasimi yaklasik 0,15 kJ/m?'liik bir anizotropiye, yaklasik
0,4 mT'lik bir anizotropi alanina ve yaklasik 0,04 mT'lik (0,4 Oe) tipik bir koersiviteye
sahiptir.

Kristal anizotropisi, simetrik olmayan kristal yap:1 ve spin—orbit etkilesimlerinden
kaynaklanmaktadir. Kristal anizotropiye spin-spin etkilesimi izotropik oldugu i¢in katkida
bulunmamaktadir. Ferromanyetik demir, nikel ve kobalt elementlerinin anizotropiye katkisi
cok azdir. Ferromanyatik elementler, malzemelerin Curie sicakligt ve manyetik
ozelliklerinin gelismesini saglamaktadir [8]. Amorf alagimlarda uzun mesafe atomik diizen
eksikligi yumusak manyetik Ozelliklerin temelini olusturmaktadir. Kisa mesafe atomik
diizeni (genel olarak 1 nm) goOsteren amorf malzemeler i¢in sadece lokal kristal
anizotropilerden bahsetmek miimkiindiir. Makroskobik boyutta, manyetik amorf

malzemeler i¢in kristal anizotropiden s6z edilemez, kristal anizotropi sifirdir [36, 37].

Manyetik malzemenin sekli énemli bir manyetik anizotropi kaynagi olarak kabul
edilmektedir. Numune kiire sekline sahipse, uygulanan bir manyetik alan numuneyi herhangi
bir yonde aymi sekilde manyetiklestirecektir. Mikron boyutlardaki malzemelerde sekil
anizotropisi baskindir. Bununla birlikte, sekil anizotropisi daha biiylik malzemelerde daha

az oneme sahiptir [4].
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1.10. Amorf Metal Alasim Uretim Yontemleri

Amorf alasim tretimi, genel olarak hizli katilagtirma prensiplerine dayanmaktadir.
Hizli katilagtirma, olagandisi 6zelliklerin ve mikroyapilarin, geleneksel yontemlerin aksine
elde edilebildigi bir yontemdir. Amorf malzemelerin liretiminde kristal faz olusumunu
engellemek igin soguma hizinin yaklasik olarak 10° K/s’den daha biiyiik olmasi

gerekmektedir.

Amorf yapida kolay olarak iiretilebilen malzemeler, 102-10° Pa.s'lik yiiksek erime
viskozitesi (n) ile karakterize edilmektedir. Geleneksel malzemelerde kristallesmeden
kacinmak icin diisiik soguma hizlar1 yeterli iken, erimis metalik amorf yapilarda viskozite
10210 Pa.s oldugu i¢in yiiksek sogutma hizlarina (10° K/s veya daha yiiksek) ihtiyag
vardir [39].

Hizl1 katilagtirmada, eriyik sivinin katilasmasi birbirini izleyen {ii¢ asamadan

olusmaktadir.

(1) Katilasma Oncesi: Eriyik metal ergime noktasi lizerindeki bir sicakliktan sivi
olarak kalamayacagi bir sicakliga sogutulur.
T1> T iikidis  T2<T solidiis
S1vi (T1) — Siv1 (T2)
(1) Katilagma: Asir1 sogumus sivi doniisiim 1sisin1 ¢evreye vererek ve kendi iginde
kaybederek kat1 hale geger.
Siv1 (T2) — Kati (T2)
(111) Katilagma sonrasi: Kat1 metal bulundugu ortam ve temas ettigi malzemeye 1sisini

vererek sogumaya devam eder.

Kati (T2) — Kati (To)

S1vi metalin kristal ya da cam yapida mi1 olacagini belirleyen asama, sividan katiya
doniisiimiin oldugu ikinci katilasma asamasidir. Kristallesmeyi engelleyebilmek i¢in bu
asamada 1sinin sividan siiratle uzaklastirilmas: gerekmektedir. Bu islem 1s1 transfer
mesafesini en aza indirerek veya sivi faz ile sogutma ortami arasindaki 1s1 transfer katsayisini
yliikselterek basarilabilir. Bu sartlardan ikincisi genellikle secilen yontemle belirlenirken, ilki
katilagtirma yapilacak olan metalin hacim elemaninin en az bir boyutunun ¢ok kii¢iik (<100

pum) olarak se¢ilmesi gerekliligine isaret etmektedir. Pratik uygulamalarda bu sartlar sivi
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metalin dar bir nozuldan akis kararlilig1 korunarak ince bir serit halinde ya da bu kararlilik
bozularak damlacik veya yassi parcaciklar halinde 1s1 iletkenligi yiiksek, sogutulmus bir

ylizey tizerinde katilastirilmasi ile saglanmaktadir [2, 22, 23].

Amorf alagim {iretim yontemleri, soguma kapasitelerinin yani sira iirlin sekli (toz-
tanecik, serit, tel), liriin boyutu, iirlin kapasitesi yoniinden énemli farkliliklar gostermektedir.
Ancak, metal alagimlar1 camlastirmak igin, birkag istisna disinda 10° K/s ve iizerindeki

soguma hizlar1 gerektiginden, bu yontemlerin bircogu yetersiz kalmaktadir [10].

1.10.1. Tabanca (Gun) Yontemi

Ik olarak Duwez ve arkadaslarinin 1965 yilinda yaptigi calismada kullanilmustur.
Uretim ydntemi tabanca mekanizmasina benzetildigi i¢in tabanca teknigi adi verilmistir.
Sabit ve daire seklinde olan bakir hedef kullanilmasi ile diger tekniklerde kullanilan donen
sogutma yiizeylerinden ayrilmaktadir. Alasim kompozisyonu firin iginde ergitilerek sok bir
basing uygulanir. Uygulanan sok basing, alagim eriyigini lpm c¢apinda damlaciklara
ayirmaktadir. Bu yontemle bakir hedefe ¢arptirilan damlaciklar hedeften uzaga firlatilir ve
ani soguma saglanarak kati hale gegmektedir. Sekil 1.23’te tabanca teknigi sematik olarak

gosterilmistir [40].
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Sekil 1. 23. Tabanca tekniginin sematik gosterimi [40].
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1.10.2. Piiskiirtme Yontemi

Stv1 alagim, basingli gaz, buhar, su ya da baska bir akigkanin basinciyla basing
uygulanarak eriyik, damlaciklar halinde piiskiirtiilerek diiz bakir levhaya carptirilir, eriyik
parcalanir ve kii¢iik parcaciklar halinde hizli katilasmis malzeme elde edilir. Bu yontemde
en diisiik soguma hizi1 10° K/s’dir. Hizli katilasan ve bu nedenle ¢ikis nozulunda tikanmalara
sebep olan metaller i¢in pratik bir yontem degildir. Sekil 1.24’te sematik gdsterimi verilen
puskiirtme yontemi, katilasma sirasinda olusan oksitin kolayca temizlenebilecegi metaller

icin daha uygun bir yontemdir [40].
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Sekil 1. 24. Piskiirtme yontemi sematik gosterimi [41].

1.10.3. Melt Spinning (Eriyik Savurma) Yontemi

Melt spinning yontemi, uzun ve kesintisiz serit ve tel iretmek i¢in en ¢ok kullanilan
yontemdir. Duwez ve arkadaglar1 tarafindan 1960 yilinda gelistirilmistir. Cok sayida ikili,

icli ve c¢oklu amorf alasimlarimin sentezlenip tretilmesi amaciyla gelistirilerek

kullanilmaktadir [9].
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Melt spinning yonteminde, yliksek sicakliga dayanikli malzemeden imal edilmis pota
icerisine yerlestirilen ingot alasim, indiiksiyon 1sitma sistemi benzeri sistemler kullanilarak
ergime sicakliginin iizerindeki bir sicakliga kadar isitilmaktadir. Pota i¢cindeki kimyasal
olarak kararli s1ivi metal, pota deliginden (nozul) belirli aciyla, basingli inert gaz ile bakir
gibi 1s1l iletkenligi yiiksek, yiiksek hizda donmekte olan disk {lizerine gonderilerek sivi
metalin yiizeye yayilmasi saglanir. Erimis alasimi alt yiizeye piiskiirtmek i¢in, argon veya
helyum gazlar1 kullanilmaktadir. Soguk yiizey etkisi ile eriyik alasim ani olarak ince serit
halinde katilasmaya baslar. Soguma hiz1 yaklagik olarak 10°-107 K/s arasinda degismektedir.

Sekil 1.25’ te melt spinning yonteminin sematik gosterimi verilmistir.
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Sekil 1.25. Melt spinning yonteminin sematik gosterimi.

Amorf alasimlar i¢in belirli parametreler (pota tasarimi, piiskiirtme basinci, viskozite,
nozul ¢ap1 ve diskin donme hiz1 vb.) iiretimin kalitesini ve soguma hizim etkilemektedir.
Ayrica, melt spinning sisteminde metal ergitmede kullanilan potalar ile serit olusumunu ve
sogumay1 saglayan diskler kritik onem arz etmektedir. Potanin secimi, ergitilecek
malzemeye gore degisiklik gosterse de temel olarak dikkat edilmesi gereken bazi hususlar
vardir. Eriyik metalin kimyasal kompozisyonu, termal sok direnci, sicaklik dayanimui, diisiik

porozite, diistik 1s1 iletkenligi ve gaz gecirgenligi pota seciminde dnemli etkenlerdir [3].
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Melt spinning yonteminde en c¢ok kullanilan disk malzemesi saf bakirdir. Disk
malzemesi se¢imindeki temel kriter, seritten miimkiin oldugunca hizli bir sekilde 1sinin
uzaklagtirilmasinin = saglanmasidir. Bu nedenle, secilecek malzemenin 1s1 transfer
katsayisinin yiiksek olmasi gerekir. Bu acidan yiiksek 1s1l iletkenlik gdsteren bakir, diger

disk malzemelerine gore belirgin bir iistiinliik sergilemektedir.

Melt spinning yontemi, diger hizli katilastirma yontemleri ile kiyaslandiginda

asagidaki avantajlara sahiptir:

e Melt spinning yontemi ile yliksek soguma hizlar elde edilebilir.
e Eniyi fiyat/performans oranina sahiptir.

e Hizli katilagtirilmis iirtinler i¢in stirekli bir yontemdir.

e  Hizli katilagtirilmis amorf veya kristalin malzemeler {iretilebilir.
e Endiistriyel boyutlarda stirekli {iriin elde edilebilmektedir.

e Diger tekniklere gore uygulanmasi kolay bir yontemdir [42, 43].

1.11. Literatiir Ozeti ve Cahsmanin Amaci

Hizli katilagtirma yontemi ile alagim elde etme calismalar1 1960 yilinda Duwez ve
arkadaslar1 tarafindan Au-Si alasgiminin amorf yapida iiretilmesi ile baglamis, sonrasinda

hizl1 bir ivme kazanarak giinlimiize kadar geliserek ve cesitlenerek devam etmistir

Hizli katilagtirma yontemleri ile ilgili yapilan arastirmalara paralel olarak, kullanilan
element ve alasimlar da 6nemli bir yer tutmustur. Delhez ve arkadaslari, melt spinning
yontemi ile iirettikleri %2,5, %12,6, ve %33,9 Si igeren Al-Si seritlerinde, mikroyapinin
gelisimini incelemislerdir. Serit kesitlerinin optik mikroskop ile yapilan analizlerinde,
kesitin disk ylizeyine yakin boliimiinde eriyigin disk ylizeyine iyi temas etmesinin sonucu
olarak, beyaz bdlgenin olustugunu bildirmislerdir. Seritlerin her iki yiiziiniin optik
mikroskopla yapilan analizinde, disk yiiziinde dendritik yap1 gézlemlenirken hava ile temas
ylizeyinde ince yuvarlak Si partikiiller gézlendigini kaydetmislerdir. Seritlerin SEM
incelemeleri sonucunda, %12,6 Si bilesimine kadar, 6tektikalti katilasma yapis1 gozlenirken
%33.,9 Si igeren kompozizyon da ise birincil silisyum fazinin gozlendigi ifade edilmistir

[44].
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Fe-Co esasli yumusak manyetik malzemeler, yiiksek Curie noktalar1 nedeniyle yiiksek
sicaklik uygulamalari icin kullanilmaktadir. Fe-Co esasli yumusak manyetik malzemeler
disiik koersivite degeri ve yiiksek gecirgenlik Ozelligi sagladiklari igin ¢esitli enerji
uygulamalarinda kullanimlar1 yaygilasmistir. Alasim sistemlerinde Nb ve Mo
elementlerinin kullanilmaya baglanmasi, geleneksel olarak kullanilan Nb ile beraber
refrakter molibden katkisi, nanokristalin fazin sicaklik kararliliginda gelisim sagladigi
gozlemlenmistir [45]. Ayrica molibden katkisi, iiretim ve tavlama sirasinda numunelerin

oksidasyonunu engelledigi tespit edilmistir [46].

Honeycombe, hizli katilastirma yontemlerinden biri olan piiskiirtme yontemini
gelistirmistir. Bu yontemde ¢ok kiiciik tanecik ve minimum yiizey oksitlenmesi saglandigi
kaydedilmistir. Kiigiik parcaciklar halinde hizli katilagmis iirtin iiretilmektedir. Ancak, hizli
katilasan ve bu nedenle ¢ikis nozulunda tikanmalara sebep olur ve pratik bir yontem degildir.

Bu yontemde en diisiik soguma hizi 10° K/s olarak kaydedilmistir [40].

Ohnaka ve arkadaslari, melt spinning yontemi gelistirilmesi iizerine c¢alismalar
yaparak, erimis metal jetinin, havaya, suya veya su sogutmali doner iki disk arasina

puskiirtiilmesi ile elde edilen iiriinlerin yapisini incelemislerdir [47].

Ohta ve arkadaslari, melt spinning yontemi ile yumusak manyetik malzeme gelisimini
arastirmak icin Cu katkisinin Fe-B-Cu alasimi iizerine etkisini incelemistir. Melt spinning
yontemi ile 5 mm genisliginde 21 um kalinliginda iiretilen alasimlara 663 K’de 3600 s 1s1l
islem uygulanmustir. (Feo.ss Bo.15)100-xCux alasim sisteminde x degerinin 1,0 ile 1,5 degerleri
aldig1 zaman kristalin tane biyiikliigiindeki diislisle beraber koersivite (Hc) degerinde de
belirgin diistis gézlenmistir. X’in 1,5 degeri aldig1 zaman alagim sistemi 7 A/m koersivite
(H¢), 1,8 T°den daha yiiksek Bs degeri gostermistir. Mevcut alagim sistemi i¢in %1,0'dan
fazla Cu ilave edilmesi, kristalin tanelerin olusumu ve yumusak manyetikligin gelistirilmesi

icin etkili oldugu belirlenmistir [48].

Conde ve arkadaslar1 yaptiklar1 calismada, Fe-Co-Mo-B-Cu alagim sisteminde
degisken oranlarda Fe ve Co element katkilarmin manyetik 6zellikler ve mikroyapi
iizerindeki etkisini incelemislerdir. Alasim kompozisyonunda Fe elementinin bir kisminin
yerine Co eklenmesinin doyum manyetizasyonu ve Curie sicakligim artirdigini tespit

etmislerdir [49]. Ayrica, Fe alagimlarina Mo ilavesinin bu sistemdeki demir oksidasyonunu
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geciktirerek amorf alagimlarin termal stabilitesini, manyetik 6zelliklerini olumlu ydnde

etkiledigini ortaya koymuslardir [50].

Janotova ve arkadaglar1 yaptiklar1 calismada Fe-Co-B-Si alasim kompozisyonuna Cu
ve P eklenmesinin etkileri arastirmislardir. 20 pm ve 6 mm olarak melt spinning yontemiyle
iiretilen serit malzemelerin XRD analizlerinde amorf yapili olduklar: belirlenmistir. Fe’nin
Co ile ikamesi daha yiiksek Curie sicakligi ve yumusak manyetik Ozelliklerin
tyilestirilmesini saglarken, Cu ilavesi ise kristallesme sicakliginda diisiis, Curie sicakliginda

ise artis saglamistir [S1].

Janotova ve arkadaslar1 yapmis olduklar1 bir bagka ¢alismada kontrollii 1s1l islemlerle
yap1 degisikliginin degisimini incelemislerdir. Yapilan calismada amorf yapmin Curie
sicakligma (Tc) bagimliligi, ferromanyetik HMK-Fe fazinin kristallesmesinin baglangic
sicaklig1 (Tx) ve ayn1 zamanda faz donilisiim oraninin maksimum oldugu sicakligi (Tmax) da
analiz etmislerdir. Melt spinning yontemi ile 20 pm kalinhiginda ve 6 mm genisliginde
iretilen alagim seritleri 30 dakika siire ve 673 K’de tavlanmistir. Fe-Co-B-Si alasim
sisteminde yliksek oranda HMK-Fe fazi gézlemlenmistir. Bununla beraber, HMK-Fe fazinin
aslinda Co ve Si ¢ozeltisi oldugu tespit edilmistir. HMK-Fe fazinin yan1 sira, az miktarda
FesB fazinin da bulundugu tespit edilmistir. FesB faz1 oran1 Co ilavesinin %4'ten %12'ye
artirilmasi ile azalmistir. Fe-Co oranindaki degisim, kristallesme baslangig sicakligi ile Curie

sicakliginin degismesine neden oldugunu belirtmislerdir [52].

Takenaka ve arkadaglari, serit kalinliginin (Fe,Co)-Si-B-P-Cu alagimi seridinin
manyetik 6zellikleri lizerindeki etkisini arastirmislardir. Melt spinning yontemi ile yaklasik
10-50 mm genisliginde ve 15-33 pm aras1 farkli kalinliklarda hizli katilasmis seritler
iiretmislerdir. Uretilen seritler 5 K/s 1sitma hizinda 600 s siire ile gesitli sicakliklarda
tavlanmistir. Tavlanan seritler XRD ve TEM ile incelenmistir. Alasimlarin Bs ve Hc degerleri
VSM ile Ol¢tilmiistiir. Ayrica, (Fe,Co)-Si-B-P-Cu alasiminda farkli Si ve Co igeriklerinin
manyetik 6zelliklere etkisi arastirilmistir. Si katkisinin yiiksek Bs eldesi i¢in etkili oldugu,
ancak kalin seritlerde 10 A/m’den diisiik koersivite (Hc) eldesinin zor oldugu tespit
edilmistir. Co katkili alasimin 30 pm kalinliktaki seritte dahi diistik koersivite (7 A/m) ve
yiiksek Bs (1,84 T) gosterdigi belirlenmistir. Iyi manyetik 6zelliklere sahip seritler, 50 mm

genisliginde seritler halinde de basarili olarak iiretilmistir [53].
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Vlasak ve arkadaslari, 1s1l islemlerin magnetostriksiyon ve elektriksel o6zellikler
iizerine etkisini ¢esitli sicakliklarda calisarak arastirmiglardir. 573-973 K arasinda degisen
sicakliklarda 30 dk alasimlar 1s1] isleme tabi tutulmustur. Alasim 6 mm genisliginde 20 pm
kalinliginda amorf seritler olarak iiretilmistir. XRD ile amorf yapida oldugu kontrol
edilmistir. Vakumda 30 dakika siireyle tavlama, elektrik direng¢ 6l¢iimleriyle gézlemlenen
farkli donilistim asamalarina uygun olarak se¢ilen sicakliklarda gergeklestirilmistir; 573, 678,
783, 828, 878, 923 ve 973 K sicakliklar1 kullanilmistir. Nanokristalizasyonun, artan
sicaklikla birlikte 5-7 nm kristal bec-FeCo olusumuyla 678 K iizerinde basladig:
gozlemlenmistir. Daha yiiksek sicakliklarda tavlama, ilave kristalin fazlarin olugsmasina ve
ayrica i¢ gerilmelerin ortadan kaldirilmasina yol agmaktadir. Hizli katilastirilmis malzemeler
kararsiz olan yapilar1 geregi 1s1l islemlerle manyetotostriksiyon degerinin sifirdan 17 ppm’e

kadar ulastig tespit edilmistir [54].

Khinchi ve arkadaslarinin yapmis olduklar1 arastirmada, Fe-Co-Nb-B alasimima Co
katkisinin termal oOzelliklere, manyetik ve nanokristalin manyetostriksiyon 6zelliklerine
etkisi arastirilmustir. Uretilen alagimlar 20 pm kalmliginda 10 mm genisliginde XRD
sonucuna gore amorf serit malzemelerdir. FegsxCoxNbsB9 kompozisyonu x=17, 25, 33
olarak calisilmistir. Numunelerde kristallendirme, argon koruyucu gaz atmosferinde 350 ile
700 ° C arasinda bir saat siireyle tavlama yoluyla elde edilmistir. ilk kristallesme sicakliklar
(Tx1) sirasiyla 500, 487 ve 478 °C'dir, bu bilgi belirli orandaki Co ilavesinin kristalizasyona
kars1 alagimlarin stabilitesini azalttigin1 géstermektedir. Daha diisiik tavlama sicakliklari i¢in
(600 °C'nin altinda), etki degis tokus enerjisine atfedilebilen orta derecede koersivite alan
degerleri gozlenmistir. 600°C'nin iizerindeki koersivite alanin keskin artisi, tane
etkilesimlerinin zayiflamasina yol agan tane kalinligindan kaynaklandigir goriilmiistiir.
Doyum manyetostriksiyon sabitinin hem deneysel olarak elde edilen hem de tahmini
degerleri, nanotanelerin hacim fraksiyonunun artmasi, gerilmeler ve tane biiyilimesi
nedeniyle ana alasimda Co katkisi ve Co katkisindaki artis dikkat cekici degisiklikler
gosterdigi tespit edilmistir [55].

Skorvanek ve arkadaslari, melt spinning yontemi ile tlirettikleri Fe3sCossMogB15Cu 6
mm genisliginde 20 um kalinliginda amorf seritleri kristalizasyon sicakliginin tizerinde 1
saat siireyle yliksek vakum altinda cesitli sicakliklarda diisey ve dikey manyetik alan
varhiginda 1si1l isleme tabi tutmuslardir. Tavlama sonrasi i¢ yapida olusan cok ince

nanokristal fazlart TEM’de incelenmistir. Yumusak manyetik malzemenin iyi 6zellikleri
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diisey manyetik alanda tavlamasinda daha belirgin oldugu goriilmiistiir. Nanokristalizasyon
sonrast koersivite (Hc) degeri 3-7 A/m olarak tespit edilmistir. Capraz manyetik alan
tavlamasinda koersivite degeri 12-21 A/m araliginda deger almistir. Indiiklenen anizotropi
sabiti (K,) tavlama sicakliginin artmasiyla giderek maksimum deger olan 935 J/m? degerini
almistir. FesgCo3sMosB15Cu kompozisyonunda dikey ve diisey manyetik alandaki 1sil
islemin, manyetik malzemenin histerezis egrisinin seklini uyarlamak icin ¢ok giiclii bir arag

oldugunu gostermistir [56].

Paluga ve arkadaglarinin caligmast Mo katkili yumusak manyetik malzeme
caligmalarina hiz katmistir. Ferromanyetik (Fe, Co), paramanyetik (Mo) ve diamanyetik
(Cu) elemanlarin bir kombinasyonu, farkli manyetik durumlardaki amorf manyetik
sistemlerin magnetomekanik etkilerinin (dilatasyon, manyetostriksiyon) sicakligin ve
uygulanan manyetik alanin bir fonksiyonu olarak arastirilmasina olanak saglamistir. Yiiksek
erime noktasina (molibden) sahip olan bir elementin mevcudiyetinden dolayi, ergitilmis ana
alagim sicakligi 1750 K'nin lizerinde tutulmustur. Manyetik seritler, 20-22 pm kalinliginda
10 mm genisliginde melt spinning yontemiyle 500 mm kalinligindaki bakir disk iizerinden
dretilmistir. Alasim kompozisyonundaki degisim ile yiizey yapisindaki degisim 2D X
1sinimi1 kirinim modelleri ile 300K- 1080K sicaklik araliginda ¢alisilmistir. Eszamanli olarak

Co ve B eklenmesi ile yiizey kristallesmesinin ortadan kalktig1 gozlenmistir [57].

Bu tez kapsaminda, Fe-Co esasli alasim yumusak manyetik malzemelerin en énemli
iretim yontemlerinden biri olan melt spinning yontemiyle Fes3sCozsMogBisCu
kompozisyonuna sahip amorf seritler olarak iiretilmistir. 30 °C adim ile 300, 330, 360, 390,
420, 450 °C sicakliklarinda 2, 5, 10, 20 dakika stire ile 1s1l islem uygulanmis ve sicakligin
mikroyapisal, termal ve manyetik Ozeliklere etkisi incelenmistir. Fe-Co esasli amorf
seritlerin iiretimi 0,6 bar’lik piiskiirtme gaz basinci ve 1285 °C sivi metal sicaklifi iiretim
parametreleri kullanilarak melt spinning yontemi ile 25 pm kalinliginda, 10 mm genisliginde

ve stirekli formda serit amorf olarak gerceklestirilmistir.



2. DENEYSEL CALISMALAR

Fe-Co esasli nanokristalli yumusak manyetik malzemeler giiniimiizde birgok farkli
alanda kullanilmaktadir [58]. Bu amag¢ dogrultusunda ¢alismanin temel konusu olan yiiksek
manyetik doygunluga sahip Fe3sCozsMogBisCu alasim seritler1 iiretmek amaciyla

gergeklestirilen deneysel ¢aligmalar ayrintili olarak agiklanmustir.

2.1. Kullanilan Malzemeler

Bu calismada amorf yapida ve yumusak manyetik ozelliklere sahip, manyetik
doygunlugu yiiksek demir kobalt esasli alasim seritlerinin {iretiminde Tablo 2.1°de
ozellikleri verilen elementler kullanilmistir. Alasimin temel bilesimini olusturan demir (Fe)
ve kobalt (Co) metalleri gecis metalleri olarak adlandirilir ve diger elementlerle
kiyaslandiginda ferromanyetik (Bethe Slater egrisi) 6zelliklere sahiptirler. Ferromanyetik
olan bu metallere manyetik alan uygulandiginda {iizerlerinde net bir manyetiklesme
olugmaktadir. Molibden, bor ve bakir katkisi ile atomlar arasi baglar giiclendirilerek
kristalizasyona kars1 direncin yiikseltilmesi ve amorflasma yeteneginin artirilmasi
amaglanmustir. Uretilen ince seritlerin yiiksek manyetik dzellik gdstermesi istenildigi icin
demir (Fe) ve kobalt (Co) i¢eren Fe-Co-Mo-B-Cu alagimi se¢ilmistir. Alasimin bilesiminde
atomik olarak %38 oraninda demir ve kobalt, %8 oraninda molibden, %1 oraninda bakir ve

%15 oraninda kristalin bor elementlerini icermektedir (Tablo 2.1).

Tablo 2. 1. Alasim iiretimde kullanilan elementlerin 6zellikleri.

Ergime

Atom Atom agirhg Atom Safhik
Element noktasi .
numarasi (g/mol) Capi (nm) ©C) derecesi (%)
Demir (Fe) 26 55.847 0.252 1539 99.9
Kobalt (Co) 27 58.933 0.250 1495 99.8
Molibden (Mo) 42 95.940 0.278 2625 99.9
Bor (B) 5 10.811 0.180 2300 99.8

Bakir (Cu) 29 63.546 0.256 1083 99.9
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Tablo 2. 2. Uretimi gerceklestirilen alasimin kimyasal kompozisyonu.

Element Atomi(l(c)};e; Oran Aglrh:(oia) Oran
Demir (Fe) 38 39,63
Kobalt (Co) 38 41,82
Molibden (Mo) 8 1434
Bor (B) 15 3,03
Bakir (Cu) 1 1,19

2.2. Alasim Uretimi

Boliim 2.1°de elementlerin her birinin ayrintili 6zellikleri ve kimyasal bilesimi verilen
Fe-Co esasli yumusak manyetik malzemeden serit iiretimi isleminden Once bilesim
kompozisyonu olusturmak i¢in 50 g’lik master alasimlar tiretilmistir. Fe3sCo3;sMogB15Cu
master alagiminin Uretilmesinde Slovakya Bilimler Akademisi Fizik Enstitiisiinde bulunan
indiiksiyon ocagi kullanilmistir. Hassas terazi kullanilarak hazirlanan ve kiigiik parcaciklar
halindeki 50 gram alasim indiiksiyon ocaginda argon atmosferi altinda kuvarz pota igerisinde
ergitilerek master alasim dretilmistir. Master alasim igerisindeki makro veya mikro
boyuttaki segregasyonlar1 engellemek amaciyla indiiksiyon ocaginin manyetik karistirma
mekanizmasindan da yararlanilarak ergitme islemi birkag defa tekrar tekrarlanarak homojen

yapiya sahip Fe3sCoszsMogB1sCu master alagimi liretilmistir.

2.3. Melt Spinning Diizenegi

Tez kapsaminda Fes3sCossMogB1sCu esasli amorf yapili gerit {iretme islemi Slovakya
Bilimler Akademisi Fizik Enstitiisiinde bulunan ve Sekil 2.1°de gosterimi verilen melt
spinning cihazinda gerceklestirilmistir. Melt spinning yontemi esas itibariyle bir hizh
katilagtirma prosesi olup, bu yontemde indiiksiyon 1sitma ile eritilen sivi metal basingh gaz
yardimiyla (argon gazi) yiiksek hizda donmekte olan ve yiiksek 1s1l iletkenlige sahip disk

(genellikle bakirdan imal edilir) iizerine piiskiirtiilerek serit formunda malzeme iiretilir.
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Sekil 2.1°de goriilen melt spinning iinitesi genel itibariyle 5 ana boliimden olugmaktadir. Bu
boliimler sunlardir:
e indiiksiyonun 1s1tma {initesi
e Basingh gaz gonderme iinitesi
e Metal eritme potasini hareket ettiren ve pota-disk aras1 mesafeyi ayarlayan pota
hareket mekanizmast
e Tornalama aparati

e Kontrol paneli

_ gmhrlgi

mekaniZzmasi

Tornalan
Aparath,

N

\ ¥ \
A
D N4

7
.

Sekil 2.1. Serit tiretiminde kullanilan melt spinning diizenegi.
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FessCo3zsMogBisCu esasl seritlerin iiretiminde ergitme sistemi olarak Sekil 2.1°den
goriildiigl iizere indiiksiyon ergitme sistemi kullanilmigtir. Kullanilan indiiksiyon ergitme
sistemi 5 kHz frekansa sahipken 15 kW’lik giice sahiptir. Frekansin diisiik olmasi ergitme
isleminde pargaciklarm iceriden disariya olmasim saglamaktadir. Indiiksiyon ergitme

sisteminin kontrolii ise kontrol iinitesinden saglamaktadir.

Basingli gaz gonderme iinitesi ise indiiksiyon sistemi ile ergitilen alagimin yiiksek
hizlarda donen bakir disk iizerine piiskiirtiilmesinde kullanilmaktadir. Ayrica, alagimin
ergitilmesi sirasinda oksitlenmeyi ve iceriye hava girmesini engellemek amaciyla 6zel bir
sistem tasarimini yapilmistir. Bu sayede islem acik atmosferde gerceklestirilse dahi ergime

islemi sirasinda alasimin oksitlenmesi engellenmektedir.

Melt spinning prosesinin en Onemli parametrelerinden biri olan disk ile nozul
arasindaki mesafenin ve potanin disk orjini ile yaptig1 a¢iy1 ayarlamak amaciyla pota hareket
mekanizmas1 bulunmaktadir. Pota hareket mekanizmasi ile disk ile nozul arasindaki mesafe

ve ac1 ayarlanarak serit kalinlig1 ve 6zellikleri islem sirasinda kontrol edilmektedir.

Birgok yumusak manyetik malzeme i¢in yiizey Ozelliklerinin manyetik 6zellikleri
etkiledigi bilinmektedir [59, 60]. Bu bilgi dogrultusunda iiretilen seritlerden maksimum {iriin
performansi elde etmek amaciyla diskin yiizeyi Sekil 2.1°de gdsterilen tornalama aparati ile
tornalanmaktadir. Bu islem her bir iiretim Oncesi tekrarlanarak ayni yiizey profili elde

edilmektedir.

Melt spinning sistminde indiiksiyon sisteminde giiciin ve frekansin ayarlanmasi,
sicaklik kontrolii ve basincli gaz gonderme sisteminin kontrol etmek amaciyla kontrol paneli

bulunmaktadir. Kontrol paneli {izerinde tiim islemler manuel olarak gerceklestirilmektedir.

2.4. Melt Spinning Yontemi ile Serit Uretim islemleri

Melt spinning islemi ile Fe3sCo3sMogBisCu alasimindan serit iiretme islemi Sekil
2.1°de sunulan agik atmosferli melt spinning sistemi kullanilarak gergeklestirilmistir. Serit
iretim islemi, kuvarzdan imal edilmis 6zel tasarim pota igerisine konan Fe3sCo3;sMogBi1sCu
master alasiminin, indiiksiyon sistemi ile ergitilerek, potanin dip kismindaki dikdortgen
kesitli, hegzagonal bor nitriirden imal edilmis ve yiiksek sicaklik yapistirici kullanilarak

kuvarz potaya yapistirilan nozul yardimiyla bakir disk iizerine yiiksek safliktaki (%99,999)
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argon gazi ile yiiksek basing altinda piiskiirtiilmesi ile gerceklestirilmistir. Serit iiretme
islemleri 0,7x10 mm boyutlarinda dikdortgen kesitli nozul, 0,6 bar’lik piiskiirtme gaz basinci

ve 1285 °C s1vi metal sicakligi tiretim parametreleri kullanilarak gerceklestirilmistir.

2.5. Uretilen Seritlerin Isil islemleri

Melt spinning islemi esas itibariyle bir hizli katilagtirma teknigi olmasi ve bu yontemle
cok yiiksek soguma hizlarina (>10° K/s) ulasilmas1 amorf veya nanokristal yapili serit
iretimine imkan saglamaktadir. Fe3sCo3sMosBi1sCu alasiminda ¢ok sayida elementin
kullanilmas1 ve Cu ve Mo gibi kristallesmeyi engelleyen elementlerin yer almasi tiretilen
seritlerin amorf yapida olmasina neden olmustur. Amorf yapili Fe3sCoszgsMogB15Cu alagim
seritlerini nanokristal yap1 olusturmak amaciyla Sekil 2.2°de gosterilen MTI marka
GSL1500X model atmosfer kontrollii tiip firm kullamlmstir. Uretilen seritler yaklasik 10
cm uzunlugunda kesilerek argon atmosferi altinda 30 °C sicaklik araliklar1 ile 300-450 °C

arasinda 2-20 dk. arasinda tavlanmigtir (Tablo 2.3.).

Sekil 2.2. Kontrol atmosferli tiip tipi 1s1l islem firini
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Tablo 2.3. Isil islem parametreleri

Numune Siire, dk. Sicaklik, °C
Seri 1 2 300 330 360 390 420 450
Seri 2 5 300 330 360 390 420 450
Seri 3 10 300 330 360 390 420 450
Seri 4 20 300 330 360 390 420 450

2.6. Seritlerin Morfolojik Incelemeleri

Melt spinning yontemi ile iiretilen Fe3sCoszsMogB1sCu alasim seritlerindeki metal akis
cizgilerini belirlemek ve ylizey piirlizliliigli ile manyetik Ozellikler arasindaki iligkiyi
belirlemek amaciyla seritlerin yiizey morfolojileri incelenmistir. FesgsCoszsMogB1sCu alagimi
seritlerin ylizey morfoloji incelemeleri Sekil 2.3’de sunulan Zeiss marka EVO LS10 model
taramal1 elektron mikroskobu (SEM) ile gergeklestirilmistir. Amorf seritlerin manyetik
doygunlugunun yiiksek olmasindan dolay1 analiz islemleri sirasinda elektron demetinin
kaymasinm1 engellemek icin seritler ¢ift tarafli karbon bant lizerine yapistirilarak numune

tutucu ile serit arasindaki iletkenlik tamamen saglanmistir.

LT

Sekil 2.3. Zeiss marka EVO LS10 model taramali elektron mikroskobu.
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2.7. Seritlerin Mikroyapisal incelemeleri

Melt spinning yontemi ile tiretilen ve 1s1l islem goren seritlerin kristalli yapiya gegis
sicakliklariin ve manyetik doygunluk, kalict miknatishik ve koersivite gibi manyetik
ozelliklerinin mikroyapiya bagli olarak degisimini ortaya g¢ikarmak amaciyla gegirimli
elektron mikroskobu (TEM) kullanarak mikroyapisal 6zellikler ortaya cikarilmistir. Bu
amac dogrultusunda yaklasik olarak 25 pm kalinliginda {iiretilen seritlerin gecirimli elektron
mikroskobu i¢in uygun kalinlikta olmadigindan model odaklanmis iyon demeti kullanilarak
uygun kalmnlikta olmadigindan Sekil 2.4’de gosterilen ve Ihsan Dogramaci Bilkent
Universitesi Ulusal Nano Teknoloji Arastirma Merkezi (UNAM) biinyesindeki FEI marka
Nova 600 Nanolab DualBeam model odaklanmis iyon demeti (FIB) ile TEM i¢in hazir hale
getirilmistir. Bu yontemle ortalama 25 pm kalinligindaki numuneler iyon demeti ile herhangi
bir etkiye maruz kalmadan 100 nm altinda bir kalinliga getirilerek elektron mikroskobu i¢in
hazir hale getirilmistir. Kesme iglemi sonrasi serit yiizeyinden alinan goriintiiler Sekil 2.5’te

gosterilmistir. Kesme islemi sirasinda seritlerde herhangi bir deformasyon olugsmamustir.

Sekil 2.4. FEI Model Nova 600 Nanolab Dual Beam model odaklanmis iyon demeti
(FIB) cihazi.
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Sekil 2.5. FIB yontemi ile kesilen numuneler: a) 300, b) 330 °C’de 20
dk. tavlanmis numuneler.

FIB yontemi ile gecirimli elektron mikroskobu i¢in hazirlanan numunelerin yiiksek
¢cOziintlirlikte ve biiyiitme oraninda mikro yapilarinin incelenmesi amaciyla, taramali
elektron mikroskobuna gore c¢ok daha yiiksek ¢oziiniirliikte goriintiiler elde edilebilen
gecirimli elektron mikroskobu (TEM) kullanilmigtir. Bu amagla mikroyap1 incelemeleri,
Bayburt Universitesi Merkezi Arastirma Laboratuvarida bulunan FEI marka Talos F200S
200 kV model gecirimli elektron mikroskobunda (TEM) gerceklestirilmistir (Sekil 2.6).
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Sekil 2.6. FEI marka Talos F200S 200 kV model gecirimli
elektron mikroskobu (TEM).

2.8. Seritlerin Yapisal Karakterizasyonu

Melt spinning yontemiyle {lretilen ve farkli sicakliklarda siirelerde tavlanan
FessCo3sMogB15Cu alagimi seritlerinin kristallilik durumunu belirlemek ve tavlama islemleri
sonucunda yapida olusmast muhtemel faz yapisini belirlemek amaciyla XRD incelemeleri
yapilmstir. Bu islemler, KTU Metalurji ve Malzeme Miihendisligi Boliimii laboratuvarinda
bulunan PANalytical X pert Powder’> model XRD cihazinda (Sekil 2.7) CuKo (A=1,5418)
1sinimi kullanilarak gerceklestirilmistir. Tiim kiriim desenleri oda sicakligindan 35<260<55

araliginda 0,44 derece/saniye hizinda gerceklestirilmistir.
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Sekil 2.7. PANalytical X pert Powder® model XRD cihazi

2.9. Seritlerin Termal Karakterizasyonu

Melt spinning yontemiyle iiretilen Fe3;sCo3sMogB1sCu alagimi seritlerinin kristallesme
sicakligini (Tx) belirlemek ve 1s1l islem sonucu Tx sicakligindaki degisimlerin izlenmesinde
diferansiyel taramali kalorimetre (DSC) cihazi kullanilmistir. Bu amagcla, termal analizler
icin KTU Metalurji ve Malzeme Miihendisligi Boliimii laboratuvarinda bulunan Hithaci
marka DSC 7020 model diferansiyel taramali kalorimetre cihaz1 kullanilmistir (Sekil 2.8).
Gergeklestirilen termal analizler azot atmosferi altinda 1 °C/dk.’lik 1sitma hiziyla 200-450
°C sicaklik araliginda gerceklestirilmistir.
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Sekil 2.8. Hitachi marka 7020 model DSC cihaz.

2.10. Seritlerin Manyetik Karakterizasyonu

Melt spinning yontemiyle amorf yapida iiretilen ve 300-450 °C sicaklik araliginda 2-
20 dk. araliginda farkli siirelerde tavlanan Fe3gsCo3sMosB15Cu alagimi seritlerinin manyetik
ozelliklerinin belirlenmesinde Hacettepe Universitesi, Fizik Miihendisligi Boliimiinde
bulunan Quantum Design fiziksel o6zellik Ol¢iim sistemi (PPMS) kullanilarak
gergeklestirilmistir (Sekil 2.9). Manyetik Olgtimler, PPMS cihazinin titresimli 6rnek

magnetometresi kullanilarak 20000 Oe manyetik alan altinda gergeklestirilmistir.



57

Sekil 2.9. Quantum Design marka fiziksel 6zellik 6l¢iim sistemi (PPMS).



3. BULGULAR VE iREDELEME

Bu tez kapsaminda, melt spinning yontemi ile 0,6 bar’lik piliskiirtme gaz basinci ve
1285 °C si1vi metal sicakligr liretim parametreleri kullanilarak yaklasik 25 pm kalinliginda
10 mm genisliginde Fe;sCo3sMogBi1sCu kompozisyonuna sahip alasimin serit liretimi
gergeklestirilmistir. Uretilen FessCo3sMosBisCu alasim seridinin makro fotografi Sekil

3.1°de verilmistir.

Sekil 3.1. Melt spinning yontemi ile iiretilen FesgCo3;sMosBi5Cu seridin makro
fotografi.

Uretilen seritlerin morfolojik ve yapisal incelemelerin yaninda termal ve manyetik
Ozellikleri karakterize edilmistir. FessCoszsMosB1sCu alasimi seritleri 30 °C  sicaklik
araliklar ile 300, 330, 360, 390, 420, 450 °C sicakliklarda 2, 5, 10, 20 dakika siire ile 1s1l
islem uygulanmistir. Uygulanan 1s1l isleme bagli olarak yapisal, termal ve manyetik

ozelliklerde meydana gelen degisimler incelenmis ve bulgular bu boliimde sunulmustur.
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3.1. Melt Spinning Yontemi ile Uretilen Seritlerin Yiizey incelemeleri

Melt spinning yontemi ile iiretilen FesgsCossMosBisCu alagimi seritlerin ilk olarak
ylizey 6zelliklerini belirmek amaciyla taramali elektron mikroskobunda (SEM) geri sagilan
elektron modunda goriintiiler alinmistir. Bilindigi iizere, geri sacilan elektron modu ile
ylizeyde ikinci fazlarin veya oksit olusumun varlig1 kolaylikla tespit edilebilmektedir. Bu
nedenle katilagma esnasinda ve 1s1l islemler sonucunda FeszgsCoszsMogB1sCu alagimi seritlerin
yiizeyinde olusmas1 muhtemel oksit tabakalarmnin varlig: arastirilmistir. Ote yandan, melt
spinning yontemi ile ylizey diizglinliigii yiiksek ve piiriizsiiz serit iiretmenin nozul ile doner
bakir disk arasinda olusan eriyik havuzunun sekline ve stabilitesine bagli oldugu
bilinmektedir [61]. Yine literatlirden bilindigi iizere, diger parametrelerin yaninda seritlerin
ylizey kalitesi ve diizgiinliigii yumusak manyetik 6zellikleri etkilemektedir [60]. Belirtilen

bu sebeplerden dolayi iiretilen seritlerin ylizey 6zellikleri incelenmistir.

Sekil 3.2°de FeszsCozsMogB15Cu alasimi seritlerin iiretim esnasinda disk ile temas eden
ylizeyin SEM’de elde edilen goriintiileri sunulmustur. Sekil 3.2.a’da melt spinning yontemi
ile iiretilen ve herhangi bir 1s1l islem uygulanmamus seridin disk ile temas eden yiizeyinin
SEM’de aliman goriintiisii verilmistir. Sekilden de goriilebilecegi lizere serit yiizeyinde
katilagma sirasinda olustugu disiintilen katilasma c¢ekmeleri bulunmaktadir. Cekme
bosluklar1 tlizerinde herhangi bir renk kontrastinin bulunmamas: katilasma sirasinda
oksitlenmenin olusmadigina isaret etmektedir. Sekil 3.2.b’de 450 °C sicaklikta 20 dakika 1s1l
islem gormiis seridin disk ile temas eden yiizeyinin goriintiisii verilmistir. En yiiksek tavlama
sicaklig1 ve siiresinde gerceklestirilen 1s1l islem sonucunda yiizey morfolojisinde herhangi
bir degisim goézlenmemistir. Isil islemin koruyucu argon gazi atmosferinde
gergeklestirilmesi ylizeyde farkli bilesimlerde oksit olusumunu engellemistir. 300-420 °C
sicakliklarda ve 2-20 dk. siirelerde 1s1l isleme tabi tutulan diger seritlerin yilizeylerinde de

benzer 6zellikler elde edilmistir.
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Katilasma ¢ekmeleri

100 pm EHT =15.00kV Signal A=CZ BS[Pp robe= 1.0 nA Karadeniz Technical University
WD=100mm Mag= 250X : Metallurgical & Material Science

Katilasma ¢ekmeleri

100 pm EHT =15.00kV Signal A=CZ BSli)Pmh e= 1.0nA Karadeniz Technical University

1

WD=95mm Mag= 250X Metallurgical &

Sekil 3.2. Uretilen Fe;sCo3sMosBisCu alasimi seritlerin diskle temas eden
ylizeylerinin SEM goriintiileri. (a) Isil islem géormemis seridin yiizeyi,
(b) 450 °C sicaklikta 20 dk. 1s1l islem gormiis seridin yiizeyi.
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Melt spinning yontemi ile iiretilen Fe3;sCoszsMogB1sCu alasimi seridin hava ile temas
eden iist yiizeyinin SEM’de elde edilen ve 1s1l islem gérmemis durumdaki ylizey morfolojisi
Sekil 3.3.a ve 450 °C’de 20 dk. tavlanmis durumdaki yiizey morfolojisi ise Sekil 3.3.b’de
sunulmustur. Melt spinning yontemi ile iiretilen seritlerin genel karakteristik 6zelligi hava
ile temas eden iist yiizeylerinde metal akis ¢izgilerinin bulunmasidir. Bu akis ¢izgileri seridin
olusum yoniine paralel olarak meydana gelen ve belli boyutlardaki ¢izgisel c¢ikintilardir.
Sekil 3.2°den de goriilecegi lizere, lretilen seritlerin hava ile temas eden yiizeylerinde
herhangi bir akis cizgisi tespit edilmemistir. Burada, metal akis c¢izgilerinin
goriilmemesindeki temel sebepler melt spinning islem parametreleri ile agiklanabilir.
FessCo3sMogBisCu alasim seritlerinin iiretiminde kullanilan nozul ile disk arasindaki
mesafenin ¢ok kii¢iik olmasi, disk iizerinde seridi olusturan sivi metal havuzunun akis
kararliligiin yiiksek olmasi s6z konusu ¢izgilerin olusumunu engelledigi diistiniilmektedir.
Ayrica, liretilen seritlerin kalinliginin ortalama 25 pm gibi nispeten diisiik olmas1 ve bakir
disk ylizeyinin her serit liretiminden 6nce tornalama aparati ile tornalanarak ¢ok diizgiin hale
getirilmesi metal akis ¢izgilerinin olusumunun engellenmesine katki saglamistir. Gerek 1s1l
islem uygulanmamis ve gerekse 1s1l islem uygulanmis seritlerin yiizeylerinde herhangi bir
renk kontrasti olusmamistir. Bu durum seritlerin yiizeylerinde oksitlenmenin meydana
gelmedigini gostermektedir. Katilasma hizinin ¢ok yiiksek olmasi agik atmosferde dahi
gergeklestirilen serit iiretiminde oksitlenmenin Oniine ge¢mistir. Sekil 3.2 ve Sekil 3.3’te
verilen SEM goriintiilerinde seritlerin ylizey piiriizliiliiklerinin ¢ok diisiik olmasi,
FessCo3zsMogBisCu alasim  seritlerinin  manyetik 6zellikleri iizerinde olumsuz etki
olusturmayacag1 ve seritlerden yiiksek performans alinmasina olanak saglayacagi

diistiniilmektedir.
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100 pm EHT =15.00kV Signal A=CZ BsPProb e= 10nA Karadeniz Technical University
WD=95mm Mag= 250X ’ Metallurgical & Material Science

100 pm EHT =15.00kV  Signal A=CZBSD, 1= 40na Karadeniz Technical University
WD=985mm Mag= 250X ' Metallurgical & Material Science

Sekil 3.3. Uretilen Fe3sCo3sMosgBisCu alasimi seritlerin hava ile temas eden
ylizeylerinin SEM goriintiileri. (a) Isil islem gérmemis seridin ylizeyi,
(b) 450 °C sicaklikta 20 dk. 1s1l islem gormiis seridin yiizeyi.
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3.2. Melt Spinning Yontemi ile Uretilen Seritlerin Yapisal incelemeleri

Boliim 2.4°de iiretim yontemi ayrintili olarak agiklanan Fes3gsCoszsMogBisCu alagim
seritlerinin yapisal ozellikleri bu seritlerin termal ve manyetik performanslar1 iizerinde
biiytik etkiye sahiptir. Amorf halde iiretilen seritler, mikro yapidaki tane biiylimesini ve
bunun 6zelliklere olan etkisini incelemek i¢in, yaklasik 10 cm uzunlugunda kesilerek argon
atmosferi altinda 30 °C aralik ile 300, 330, 360, 390, 420, 450 °C sicakliklarda 2, 5, 10, 20
dakika siire ile 1s1l isleme tabi tutulmuslardir. Uretilen amorf seridin Tx (cam gegis sicaklig
baslangici) sicakliginin yaklasik 410 °C oldugu azot atmosferi altinda 1 °C/dk.’lik 1sitma
hiziyla 200-475 °C sicaklik araliginda gerceklestirilen DSC analizlerinden elde edilmistir.
Literatiirden bilindigi gibi, Tx sicakliginin altinda yapilan 1s1l islemler amorf yapida gerilme
gidermesi saglarken ayni1 zamanda kismi bir kristallenme meydana gelecektir. Tx sicakligi
iizerinde yapilan 1s1l igslemlerde ise tam kristallesme meydana olusacaktir. Bu nedenle
yapilan ¢alismalarda Tx sicaklifinin altinda ve tlizerinde segilen sicakliklarda 1s1l iglemler

yapilarak elde edilen veriler yorumlanmustir.

I1k olarak melt spinning yontemi ile agik atmosfer sartlar1 altinda iiretilen seritlerin X-
1s1n1 analizi yapilmis ve elde edilen kirinim deseni Sekil 3.4’te sunulmustur. 30°-90°
araliinda alinan ol¢iimlerde 40°-50° arasinda genis bir sagilma goriilmektedir. Kirmizi
dikdortgen ile ¢evrelenen bu bolgenin biiyiitiilmiis ve ayrintili goriintiisii yine ayni sekil
iizerinde verilmistir. Amorf yapida olan alagimlarin atomlarinin ii¢ boyutlu uzayda uzun
mesafelerde rastgele dagilmalarindan dolayr X-isin1 difraksiyonu genis agili sagilma
gostermektedir. Kristal yapiya sahip atomlarda ise X-1sinlar1 difraksiyonu genis acili sagilma
gostermeyecegi i¢in genis pikler yerine dar agili tek bir pik gézlenmesi beklenmektedir. Bu
bilgiler dogrultusunda, 40°-50° arasinda goriilen genis ac¢ili sagilma piki HighScore Plus
yazilimi kullanilarak analiz edildiginde, yapinin tamaminin amorf yapidan olustugunu ve
herhangi bir diizenli kristalli yapinin olusmadigini ortaya koymustur. Burada; amorf alagim
elde etmek icin temel sartlardan biri olan yeterli yliksek soguma hizinda ulasildigin
gostergesidir. Buna ek olarak, arayer atomlarindan biri olan ve 0,18 nm atom yar1 ¢apina
sahip ve alasimda atomikge %15 oraninda bulunan B elementinin Fe-Co esasli alasimda Fe
ve Co elementlerinin atom yarigaplar1 arasinda yaklasik %20 oraninda fark olmasi amorf
yapinin olusumuna olanak saglamaktadir. Diger bir ifade ile, amorf yap1 olusumu igin

gerekli olan asgari %12’lik atom yaricaplar: arasi fark sartin1 saglamaktadir.
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Sekil 3.4. Uretilen Fe3sCo3;sMosB15Cu seridinin X-1s1n1 kirmim deseni.

Amorf metallik alasimlarda tercihli olarak amorf matriste nanokristaller olusturarak
ozelliklerin gelistirildigi bilinmektedir. Nanokristal malzemeler en az bir eksende kristal
boyutlar1 1-100 nm olan tek fazli ya da ¢ok fazli malzemeler olarak tanimlanmaktadir. Bu
malzemelerin, fiziksel, mekaniksel ve manyetik 6zellikleri kristalli yapilara gore daha
istiindiir. Malzemenin yapisindaki fazlarin nanokristalli olmasi, mikro boyutlardaki
kristallerde goriilen ve alagimlarin cogunun 6zelliklerini olumsuz yonde etkileyen kristal
yapt kusurlarinin olumsuz etkilerini ortadan kaldirmakta ve kristal yapisi kusursuz gibi
davranmaktadir. Kusursuz yapt malzeme o6zelliklerini i1y1 yonde etkileyen bir ozelliktir.
Nanokristallerin olusumunda malzemenin kimyasal bilesimini olusturan elementler ve
iretim siireci diger 6nemli bir faktordiir. Amorf metal alasiminda, amorf matrisde nano
boyutta kristaller bulunan malzemeler iyi manyetik 6zellikler gostermektedir. Bu durum,
amorf metal malzemeler icinde nanokristaller olusturma ¢alismalarini yayginlagtirmistir [27,
62, 63]. Herzer tarafindan yapilan bir caligmada, 500-900 °C’ler arasinda 1sil islem
uygulanmis Fe esasli amorf alasimda, biiyliyen nanokristallerin boyutu ile koersivitede artis
goriildigi belirtilmistir. 50 nm’ye kadar koersivitede artis gézlenmis ve 150 nm iizerindeki
tane boyutlar1 i¢in koersivitenin azalmaya bagladig1 not edilmistir [64]. Bu tez kapsaminda,
1s11 iglemin tane boyutu, termal ve manyetik Ozelliklere olan etkisi bu baglamda
incelenmistir. Amorf yapidaki Fes;sCozsMogBisCu serit alasimina nanokristalin yapi
olusturmak i¢in uygulanan 1s1l islem sonucunda faz yapisinda ve kristal yapisinda meydana

gelen degisimleri belirleyebilmek igin XRD analizlerinden faydalanilmistir. Isil islem
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sicaklig1 ve siiresinin yapisal ozellikler tizerindeki etkisi Baghik 3.2.1 ve Baglik 3.2.2°de

sirastyla verilmistir.

3.2.1.Is1l Islem Sicaklikhiginin Seritlerin Yapisal Ozellikleri Uzerindeki Etkileri

Melt spinning yontemi ile amorf yapida iiretilen Fe3gsCoszsMogBisCu alasim seritlere
1s1l islem sicakligi ve siiresinin etkisini belirlemek amaciyla koruyucu argon atmosferi
altinda 300—450 °C arasinda 30 °C sicaklik araliklar ile 2, 5, 10 ve 20 dakika siire tavlama
islemi uygulanmistir. Isil islem sicaklifi ve siliresine bagli olarak X-ismm1 kirmim
desenlerinde elde edilen degisimler Sekil 3.5-3.8 arasinda verilmistir. Sekil 3.5°de 300450
°C sicaklik araliginda 2 dk. siirede gerceklestirilen 1s1l islemin X-151m1 kirinim desenlerini
gostermektedir. X-151n1 kirmim deseni incelendiginde, 420 °C sicakliga kadar énemli bir
degisim olmadig goriilecektir. 300 °C’de 2 dk. tavlanan seridin X-1s1n1 kirinim deseni melt
spinning yontemi ile iiretilen ve 1s1l islem uygulanmamais seritlerin kirim desenine (Sekil 3.4)
benzerlik gostermektedir. Boliim 1.8’de agiklandigi iizere, amorf alagimlar uzun mesafe
atomik dizilimine sahip degildir. Bundan dolay1, XRD analizi sirasinda X 1s1n1 kiictik a1 ile
sacilmaktadir. Bu durum amorf alagimlarin, X-1s1n1 kirinim deseninin genis pik olarak
goriilmesini saglamaktadir. Sekil 3.5’te verilen kirinim desenlerinde 300 °C 1s1l islem
sicakliginda genis pik elde edilirken, artan sicaklikla pikin giderek daralmaya basladigi tespit
edilmistir. Amorf pikin genisliginde artan sicakliga bagli olarak meydana gelen daralma,
sicakligin etkisiyle birlikte yapida kararli kristalli bolgelerin olustugunu gostermektedir.
Sicakligin artmasi daha fazla kristalli bolgelerin olusmasini, pik yar1 yiiksekligi genisliginin
(FWHM) azalmasini, dolayisiyla da kristalli bdlgenin capinin artmasini saglamaktadir.
Ayrica 300, 330, 360 °C sicakliklarda piklerde belirgin bir daralma goriilmezken, 410 °C
olarak belirlenen Tx sicakliginin iizerindeki sicakliklarda yapilan 1s1l islemlerde ise belirgin
bir daralma gozlenmistir. Burada kristalli malzemelere ait X-ismm1 kirinim desenin

goriilmemesi tavlama siiresinin yetersiz oldugunu gostermektedir.

Genel olarak, 300, 330, 360, 390, 420, 450 °C tavlama sicakliklarinda yapilan 1s1l
islemlerde X-1s51mn1 kirmmim desenlerinde keskin pik goriilmemesi tam kristalli yapinin
olmadigini, artan sicakliga bagl olarak pik genisliginin daralmasi ise yapida nanokristal
yogunlugun arttigin1 gostermektedir. Artan tavlama sicakligi ile, ortalama tane boyutu daha

fazla artar ve pargaciklar birbiriyle temas eder ve etkilesimleri kuvvetlenir [65].
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Sekil 3.5. Farkli sicakliklarda 2 dk. siire ile 1s1l isleme tabi tutulmus seritlerin
sicakliga bagh olarak X-1s11 kirinim desenleri.

Amorf yapida iiretilen seritlerin argon atmosferinde 300450 °C sicaklik araliginda 5
dakika siirede tavlanmasi sonucu elde edilen X-1s51m1 kirim desenleri Sekil 3.6°da
sunulmustur. Elde edilen sonuclar ayni sicakliklarda 2 dakika 1s1l islem uygulanan seritlerin
kirmim desenleri ile benzerlik gostermektedir. Sekil 3.6’dan goriilecegi iizere, 40-50°
araliginda goriilen pik daralmasi yapidaki nanokristallerin boyutunun arttifina isaret
etmektedir. Ancak, yapilan 1sil islem siiresinin yetersiz olmasi1 %100 kristal yapinin
olusumunu engellemektedir. Tavlama sicakliginin, kristallesmenin basladigi sicaklik (Tx)
olan 410 °C’nin iizerinde yapinin tamamen kristalli olmamasi tavlama siiresinin kisa olmasi
ile agiklanabilir. Atomlarin kararsiz halde hareketlerinin zor ger¢eklesmesinden dolay1, uzun

tavlama siireleri sonucunda ancak tam bir diizenli yap1 olusabilmektedir.
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Sekil 3.6. Farkli sicakliklarda 5 dk. siire ile 1s1l isleme tabi tutulmus seritlerin
sicakliga bagli olarak X-151n1 kirinim desenleri.

Sekil 3.7°te 10 dk. siire ile 1s1l isleme tabi tutulmus seritlerin X 111 kirinim desenleri
verilmistir. Burada 2 dk. ve 5 dk. siirede elde edilen kirinim desenlerinden farkli olarak 10
dakika stirede 390 °C’de sicaklikta 1s1l islem uygulanan seritte 40-50° tarama araligindaki
pikte belirgin bir daralma gozlenmistir. Bu durum, kristallesme oraninin daha diisiik

sicakliklara dogru, artan 1s1l islem siiresi ile artmaya basladigin1 gostermektedir.
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Sekil 3.7. Farkli sicakliklarda 10 dk. siire ile 1s1l isleme tabi tutulmus seritlerin
sicakliga bagli olarak X-151n1 kirinim desenleri.

Sekil 3.8’de 20 dk. siirede gergeklestirilen 1s1l islem sonucunda elde edilen X-151m1
kirmim desenleri verilmistir. Sekilden de goriilecegi tlizere, piklerdeki daralma yine 390 °C
sicaklikta baslamakta, ancak daralma orani daha fazla olmaktadir. Isil islem sicakligi ve
stiresinin artmasi slinek karakterli Fe3sCoszsMogBi1sCu alagim seritlerinin gevrek ozellik
sergilemesine neden oldugu gozlemlenmistir. Tavlama islemi ile ortaya ¢ikan bu durum
yumusak manyetik Ozelliklere sahip seritlerin  kullanilabilirligini  6nemli 6l¢iide
azaltmaktadir. Gevreklesmesinin 6nemli bir nedeni yapidaki amorf faz oraninin azalmasi,

kristalli faz oraninin artmasi olarak ifade edilmektedir [66].
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Sekil 3.8. Farkli sicakliklarda 20 dk. siire ile 1s1l isleme tabi tutulmus seritlerin
sicakliga bagh olarak X-1s11 kirinim desenleri.

3.2.2.Is1l islem Siiresinin Seritlerin Yapisal Ozellikleri Uzerindeki Etkileri

Sabit sicaklikta ve 2-20 dakika araliginda degisen siirelerde tavlanan
FessCo3zsMogBisCu alasim seritlerinin X-151m1 kirim  desenleri Sekil 3.9-3.14 arasinda
sunulmustur. Sekil 3.9 300 °C sabit sicakliktaki 1s1l islem sonucunu gostermektedir. Sekilden
de goriilecegi tizere, sicakligin nispeten diisilk olmasindan dolay1 1si1l islem siiresinin

artmasina ragmen yapisal olarak herhangi bir degisimin ger¢eklesmemistir.
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Sekil 3.9. 300 °C sabit sicaklikta farkl: siirelerde ile 1s1l isleme tabi tutulmus
seritlerin zamana bagl olarak X-1s1n1 kirmnim desenleri.

Sekil 3.10’da 330 °C’de 2-20 dakika arasinda 1sil islem uygulanan seritlerin X-151m1
kirimim desenleri verilmistir. Sekilden goriilecegi tizere, 300 °C’den farkli olarak 330 °C’de
tavlanan numunelerde artan sicakligin etkisi ile 40-50° tarama araliginda ortaya ¢ikan pikin
genisliginde bir daralmanin varlig1 agikca ortaya ¢ikmaktadir. Bu durum belli oranda da olsa
bir kristallesmeye isaret etmektedir. Elde edilen sonuglar, amorfluk derecesinin azalmaya
basladigin1 gosterse de 1s1l islem sicaklig1 ve siiresinin yetersiz olmasindan dolay1 yapinin

tamamen kristallesmedigini gostermektedir [67].
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Sekil 3.10. 330 °C sabit sicaklikta farkli stirelerde ile 1s1l isleme tabi tutulmus
seritlerin zamana bagl olarak X-1s1n1 kirmnim desenleri.

Sekil 3.11°de 360 °C’de 2-20 dakika arasinda 1s1l isleme tabi tutulmus seritlerin X-
1s1n1 kirinim desenleri verilmistir. Sekilde sunulan X-151n1 kirinim desenleri incelendiginde,
tavlama sicakliginin artmasi ile amorf yapidan dolay1 ortaya ¢ikan genis kirinim deseninde

daralmanin ortaya ¢iktig1 goriilecektir. Bu durum yapidaki nanokristallerin sayisinin

artmasina isaret etmektedir.
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Sekil 3.11. 360 °C sabit sicaklikta farkli stirelerde ile 1s1l isleme tabi tutulmus
seritlerin zamana bagl olarak X-1s1n1 kirmnim desenleri.

Sekil 3.12°de 390 °C sabit sicaklikta 2, 5, 10 ve 20 dk. siire ile 1s1l islem uygulanan
seritlerin X-1s51mm1 kirinim  desenleri sunulmustur. Burada, 360 °C sicaklikta yapilan
tavlamadan farkli olarak, 390 °C’de 20 dakikalik tavlama isleminde elde edilen pikte ¢ok
belirgin bir daralma meydana gelmistir. Sicakligin, kristallesme sicakligina (410 °C) ¢ok

yakin olmasi ve silirenin nispeten yiiksek olmasi amorf yapidan kristalli yapiya doniistimii

hizlandirmustr.
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Sekil 3.12. 390 °C sabit sicaklikta farkli stirelerde ile 1s1l isleme tabi tutulmus
seritlerin zamana bagl olarak X-1s1n1 kirmnim desenleri.

Sekil 3.13°de 420 °C’de 2-20 dakika araliginda 1s1l islem uygulanan seritlerin X-1s1m1
kirmim desenleri sunulmustur. Yapilan 1s1l islem sicakligi bu alasim i¢in kristal doniistim
sicakligl olan 410 °C’nin bir miktar {izerinde olmasina ragmen seritlerde tam kristallesme
gerceklesmemistir. Bu durum 1s1l islem siiresinin yetersiz olmasi ile aciklanabilir. Ancak,
artan 1s1l islem siiresinin amorf piklerde ¢ok belirgin bir daralmaya, diger bir ifade ile,

kristallilik oraninin artmasina sebep olmustur. Bu durum sekilden agik¢a goriilmektedir.
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Sekil 3.13. 420 °C sabit sicaklikta farkl siirelerde ile 1s1l isleme tabi tutulmus
seritlerin zamana bagl olarak X-1s1n1 kirinim desenleri.

Sekil 3.14°de 420 °C’de 2-20 dakika araliginda 1s1l islem uygulanan seritlerin X-1s1m1
kiriim desenleri sunulmustur. Sekilden de goriilecegi iizere, 1s1l islem sicakliginin yiiksek
olmas1 2 dakika uygulanan 1s1l islemde dahi elde edilen pikin daralmasini saglamistir. Bu
durum yiiksek sicaklikta hizli bir kristallesmenin olusumunu gostermektedir. Literatiirde
belirtildigine gore, artan tavlama sicakligi ile, ortalama tane boyutu ve sayisi daha fazla artar
ve parcaciklar birbiriyle temas eder ve etkilesimleri kuvvetlenir. Bu da yapinin amorfluk

derecesini azaltarak yapidaki kristallilik oraninin artmasini saglar [65].
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Sekil 3.14. 450 °C sabit sicaklikta farkli stirelerde ile 1s1l isleme tabi tutulmus
seritlerin zamana bagl olarak X-1s1n1 kirmnim desenleri.

3.3. Isil islem Sicakligimin Mikroyapi Olusumu Uzerine Etkileri

Son yillarda yumusak manyetik malzemeler lizerinde gergeklestirilen ¢calismalar amorf
matriste ¢okelen nano boyuttaki ¢okeltilerin manyetik 6zellikler {izerindeki etkisi {izerinde
yogunlagmistir [68]. Yumusak manyetik malzemelerden biri olan Fe-Co esasli alagimlarin
manyetik Ozelliklerinin belirlenmesinde katilasma islemi ve katilasma islemi sonrasi
uygulanan 1s1l islemler kritik 6neme sahiptir. Bu nedenle, melt spinning yontemi ile amorf
yapida iiretilen Fe3sCo3sMogBisCu alagim seridinin amorf matris igerisinde nano kristalli
tanelerin olusturulmasi, 1s1l islem sonucu olusan yapilarin karakterizasyonu biiyiik 6nem arz
etmektedir. Bu amagla, bu tez kapsaminda melt spinning yontemi ile {iretilen
FessCo3zsMogBisCu alasgimi seritler gegirimli elektron mikroskobunda (TEM) analiz
edilmistir. TEM analizleri i¢in numune hazirlamak amaciyla, ilk olarak FIB yoéntemi
kullanilarak uygun kalinlikta numuneler kesilmis, daha sonra TEM’de aydinlik alan modu

ile goriintiiler elde edilmistir. Elde edilen goriintiler X-151mm1 kirmmim desenleri ile
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iliskilendirilerek sonuglarin dogrulugu arastirilmistir. Bu amacgla maksimum kristallesmenin
elde edildigi 20 dakikalik siire secilmis ve 300, 330, 360, 390, 420 ve 450 °C sicakliklarda

11l iglem gormiis seritler TEM’de analiz edilmistir.

TEM’de elde edilen bulgular1 dogrulamak amaciyla, ilk olarak 300-450 °C sicaklik
araliginda 20 dakika argon atmosferi altinda tavlanan numunelerin kirim desenleri
kullanilarak tahmini kristal boyutlar1 hesaplanmistir. Tahmini kristal boyutlar1 sadece kristal
biliyiimesi egilimini yansitmakta olup, Denklem 3.1°de verilen Debye-Scherrer formiili
kullanilarak, 1-100 nm'lik kristallerin boyutu, kirmmim pikinin genisliginden tahmin
edilebilmektedir [69]. Kristal boyutunun hesaplanmasinda en yaygin olarak kullanilan

Debye— Scherrer formiilii asagidaki sekilde ifade edilmektedir:

o __ka
" Bcos0

(3.1)

Burada; K, Scherrer sabiti olarak 0,94 alinmaktadir ve A ise X 1gininin dalga boyunu ifade
etmektedir. D, kristal boyunu gosterirken, 6, kirinim piki agisinin yarisini ve B ise kirinim
piki yar yiiksekliginin genisligini ifade etmektedir. Debye-Scherrer formiiliine gore, tane
boyutlar1 literatiirde [45,70,71] hesaplandig1 yontemle bulunmustur. Bulunan tane boyutlari
1s1l islem sicakligina bagli olarak Tablo 3.1°de verilmistir. Tavlama sicakliginin 300 °C’den

450 °C’ye artmasi ile tane boyutu 4,63 nm degerinden 6,68 nm degerine kadar artmistir.

Tablo 3.1. Debye-Scherrer formiiliine gore hesaplanan tane boyutlari.

Sl;i‘;:g:‘;gc) Zaman 0 (derece) d Q) FWHM BO;latI;e(D)
300 20 dk. 44,3371 2,04143 1,9356 4.63
330 20 dk. 44,2089 2,04705 1,8878 4.75
360 20 dk. 44,5857 2,03062 1,8204 4.93
390 20 dk. 44,0443 2,03101 1,7795 5.03
420 20 dk. 44,4768 2,03534 1,7501 5.12

450 20 dk. 44,5254 2,03324 1,3431 6.68
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Sekil 3.15 ve Sekil 3.16°da 300 °C sicaklikta 20 dk. siire ile tavlanan seride ait
gecirimli elektron mikroskobu (TEM) goriintiileri verilmistir. Sekil 3.15.a’da TEM’de elde
edilen aydinlik alan goriintiisii sunulmustur. Sekilde goriilen mikroyapida acik renkte olan
amorf haldeki matris fazidir. Bu faz iizerinde siyah renkte ¢okelti formunda homojen olarak
dagilmis sekilde bulunan faz ise hacim merkezli kiibik yapiya sahip ve ayn1 zamanda doyum
manyetizasyonunu artiran nanokristalli (Fe Co) fazidir. Literatiirde, siyah renkte kontrast
olusturan bu kii¢lik boyutlu nanokristallerin tamamen rastgele dizilmedigi, yanyana gelen
nanokristal gruplarin siyah olarak goriildiigii seklinde ifade edilmektedir [72]. Sekil
3.15.b’de gosterilen A bolgesinin biiyiitiilmiis goriintiisii izerinde (Fe,Co) nanokristalinin
boyutlarini belirlemek i¢in yapilan dlgiimler ile Denklem 3.1°de bulunan degerler birbiriyle
ortiismekte ve ortalama tane boyutu 4,63 nm olarak 6l¢iilmiistiir. Literatiirde 5-7 nm olarak
verilen bu deger, bulunan tane boyutu degerleriyle ortiismektedir [54]. Sekil 3.15.b’de sol
ist kosede verilen difraksiyon deseninde halka seklinde beyaz bolgelerin bulunmasi ve
iizerinde herhangi bir atomun bulunmamasi yapinin amorfluk derecesinin yliksek oldugunu
gostermektedir. Benzer sonug, ayni isleme tabi tutulmus seridin X-1s1n1 kirinim deseninden

de elde edilmistir.

Sekil 3.16’da gecirimli elektron mikroskobunda yiiksek biiyiitmelerde atomik dizilimi
goriintiilemek amaciyla aydinlik alan goriintiisii lizerinde atomik orgii fotografi alinmistir.
Sekil 3.16.a’da verilen mikroyap: iizerinde kristalli A bdlgesinden alinan goriintiiniin
biiyiitiilmesi sonucunda c¢okelti bolgelerinde atom dizilimlerinin diizenli oldugu
goriilmektedir (Sekil 3.16.b). B bdlgesinden alinan goriintiiniin biiyiitiilmesi sonucunda
amorf yapinin temel karakteristigi olan kisa atom dizilisleri net olarak goriilmektedir (Sekil
3.16.c). Amorfbolgelerdeki bu dizilis kristallesme sicakliginin baglangici olarak ifade edilen
Tx sicakligimi etkilemektedir. Bunun en 6nemli sebebi ise amorf yapidaki atomlarin A
bolgesindeki gibi diizenli hale gelmesi i¢in gerekli enerjinin oldukea yiiksek olmasi olarak

aciklanabilir [73].
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Sekil 3.15. 300 °C sicaklikta 20 dk. 1s1l islem gormiis seridin TEM goriintiisii.
(a) aydinlik alan goriintiisii, (b) biyttilmis ve X-1s1m1
difraksiyonu goriintiisii.
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Sekil 3.16. 300 °C sicaklikta 20 dk. 1s1l islem gormiis seridin TEM goriintiisii.
(a) aydinlik alan goriintiisii, (b) kristalli bolge, (¢) amorf bolge.

Sekil 3.17°de 330 °C sicaklikta 20 dakika 1s1] isleme tabi tutulan seride ait aydinlik
alan goriintiisii sunulmustur. Sekil 3.17.a’da verilen aydinlik alan goriintiisii incelendiginde
kisa atom dizilislerinin bir araya gelmesi sonucu olusan (Fe,Co) kristalleri goriilmektedir.

Siyah renkte kontrast olusturan HMK yapili (Fe,Co) faz1 yapi icerisinde ¢okelti formunda
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parcaciklar seklinde homojen sekilde dagilmis durumdadir. Sekil 3.17.b’de B bolgesinden
alinan goriintii {izerinde yapilan tane boyutu dl¢iimlerinde ortalama tane boyutu 4,75 olarak
Olcililmiistiir. 300 °C sicaklikta 1s1l islem gormiis seridin yapisiyla kiyaslandiginda, 330 °C
sicaklikta igleme tabi tutulan seritte, sicaklifin artmasi ile aym siirede daha fazla atomun
hareket etmesi sonucu ortalama tane boyutunda artis meydana gelmistir. Sekil 3.17.b’de
verilen FFT goriintiisiinde ise, yapinin esas itibariyle amorf oldugunu ortaya koymaktadir.
Bu da atomlarin gelisigiizel dagilim gosterdiginin en O6nemli gostergesidir. FFT

goriintlisiinde beyaz kontrast olusturan halelerin bulunmasi amorf yapiya isaret etmektedir

[1].

Sekil 3.18”de 330 °C’de 20 dk. tavlanan seridin kristagrofik yonlenmelerini belirlemek
amaciyla 10 nm skalaya sahip aydinlik alan goriintiisii verilmistir. Sekil iizerinde sar1 ve
beyaz olmak iizere amorf ve kristalli bolgelerden alinan yiiksek biiyiitmeli goriintiiler Sekil
3.18.b ve 3.18.c’de verilmistir. Kristalli bolgeden alinan goriintiide uzun atom dizilisleri
goriilmekte olup, diizlemler arasindaki mesafe HighScore Plus yaziliminda Bragg esitligi
[74] kullanilarak 2,04705 A olarak belirlenmistir. Atom diizlemleri arasindaki mesafenin
2,04143 A degerinden (300 °C’de 20 dk. tavlama) 2,04705 A degerine artmasi kinetik agidan
incelendiginde, sicakliga bagli olarak atomlarin ayni siirede daha kararli duruma
ge¢melerinden kaynaklanmaktadir [75]. Amorf bolgeden alinan goriintiiniin biiyiitiilmiis hali

Sekil 3.18.c’de verilmistir. Sekilden de anlagilabilecegi iizere, kisa mesafeli dalgali atom

dizilisleri sergilenmektedir.
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Sekil 3.17. 330 °C sicaklikta 20 dk. 1s1l islem goérmiis seridin TEM goriintiisti.
(a) aydinlik alan goriintiisii, (b) blyiitilmis ve X-151m1
difraksiyonu goriintiisi.
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Sekil 3.18. 330 °C sicaklikta 20 dk. 1s1l islem gormiis seridin TEM goriintiisii.
(a) aydinlik alan goriintiisii, (b) kristalli bolge, (¢) amorf bolge.

Melt spinning yontemi ile amorf yapida iiretilen ve daha sonra 360 °C’de sicaklikta 20
dk. 1s1l islem uygulanmis Fe3gCo3sMogB15Cu alagimi seridinin mikroyapisal 6zellikleri Sekil
3.19 ve Sekil 3.20’de ayrintili olarak gdosterilmistir. Sekil 3.19.a’da verilen aydinlik alan
goriintiisiinde, 300 ve 330 °C sicaklikta isleme tabi tutulan seritlere benzer sekilde siyah
kontrast olusturan (Fe,Co) faz1 goriilmektedir. Burada, 300 ve 330 °C sicaklikta 20 dk. 1s1l

islem goren seritlerden farkli olarak, nanokristal faz heterojen bir sekilde amorf matris
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icerisinde dagilmaktadir. Bunun sebebi, sicakligin yiikselmesi ile birlikte atom
hareketlerindeki artis, lokal olarak farkliliklarin olusmasina neden olmaktadir. Sekil
3.19.b’de gosterilen C bolgesi iizerinde gergeklestirilen dl¢iimler sonucunda HighScore Plus
yaziliminda bulunan kristal boyutuna benzer sekilde ortalama tane boyutu yaklasik olarak
4,3 nm olarak belirlenmistir. Ayni sekil iizerinde verilen X-151n1 difraksiyon goriintiisiinde
diger goriintiilere benzer sekilde amorf yapiy1 isaret eden beyaz renkte kontrast olusturan

haleler mevcuttur.

Sekil 3.20.a’da verilen ve yiiksek biiylitmede alinan aydinlik alan goriintiisiinde, 300
ve 330 °C sicaklikta 20 dk. 1s1l islem goren seritlerden farkli olarak kristal faz yogunlugu
acikca goriilmektedir. Sekil 3.20.b’de biiyiitiilmiis goriintii olarak verilen kristalli bolgede,
kristalli fazlarin en 6nemli ortak 6zelliklerinden olan uzun diizenli dizilis gosterilmistir.
Literatiirde de belirtildigi lizere (110) diizlemine ait olan (Fe,Co) [74] fazinin olustugu
tahmin edilmektedir. Ayni1 fazin atom diizlemleri arasindaki mesafe olarak adlandirilan
dspacing degeri 2,03062 A olarak HighScore Plus yazilimi ile belirlenmistir. 300 ve 330 °C
sicaklikta 20 dk. 1s1l islem goren seritlerden farkli olarak, 360 °C’de tavlanan seritte
kristallesme yogunlugunun artmasi atom diizlemlerinin birbirine yakinlagmasina neden
olmaktadir. Sekil 3.20.c’de amortf olarak gosterilen ve daire igerisine alinan bolge kisa ve
diizensiz atom dizilisi ile temayiiz etmekte ve bu bolge kristalli bolgeler arasinda
kalmaktadir. 360 °C’de tavlanmis numune i¢in gbzlenen bu durum kristal yogunlugunun

artigini ve kristalli bolgelerinin biliytidiigiinii géstermektedir.
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Sekil 3.19. 360 °C sicaklikta 20 dk. 1s1l islem goérmiis seridin TEM goriintiisti.
(a) aydinlik alan goriintiisii, (b) biylitilmis ve X-1smn1
difraksiyonu goriintiisi.
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Sekil 3.20. 360 °C sicaklikta 20 dk. 1s1l islem goérmiis seridin TEM goriintiisti.
(a) aydinlik alan goriintiisii, (b) kristalli bolge, (¢) amorf bolge.

390 °C sicaklikta 20 dk. siirede tavlanan Fe3sCo3sMogB1sCu alasimi seridinin TEM’de
elde edilen aydinlik alan goriintiisii Sekil 3.21°de gosterilmistir. Sekil 3.21.a’da sunulan
aydinlik alan goriintiisiinde, siyah kontrast olusturan ve gri amorf yap1 icerisinde olusan
(Fe,Co) HMK yapil1 fazin homojen bir dagilim gosterdigi goriilmektedir. Bu goriintiiniin

300-360 °C arasi tavlama sicakliklarindan elde edilen goriintiilerden temel farki, (Fe,Co)
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fazinin boyutsal ozelliklerinin daha belirgin hale gelmesidir. Tavlama sicakliginin, Tx
sicakliginin hemen altinda olmasi yapida kristalli bolge yogunlugunu artirsa da yapida halen
amorf faz orani kristalli faz oranina gore cok daha yiiksektir. Sekil 3.21.b’de D bolgesinin
ayrintili goriintiisii sunulmus olup, bu goriintii tizerinde gerceklestirilen boyut 6l¢iimlerinde
diger olciimlerle parelel olarak ortalama kristal boyutu 5,03 nm degerine artmistir. Tane
boyutundaki bu artig tavlama sicakliginin yiikselmesi ile agiklanabilir. Sekil 3.21.b’de
verilen FFT goriintiisii ise onceki tavlama islemlerinden (300, 330 ve 360 °C) tamamen
farklidir. FFT goriintiisti izerinde amorf yapiya ait beyaz kontrast olusturan haleler her ne
kadar goriilse de hale iizerindeki yogunlasmis beyaz renkteki noktalar kristalli yapiy1 temsil

etmektedir [76].

Sekil 3.22’de 390 °C sicaklikta 20 dk. tavlanan amorf yapili Fe3gsCoszsMogB1sCu
alasimi seridinin yiiksek ¢oziiniirliikteki aydinlik alan goriintiisii verilmistir. Sekil 3.22.a’da,
tavlama sicakliginin 390 °C olmasindan dolay1 kristal yogunlugunun arttig1 ve uzun atom
dizilimlerinin basladig1 net bir sekilde goriilmektedir. Sekil 3.22.a iizerinden kristalli ve
amorf bolgelerden alian biiyiitiilmiis goriintiiler sirastyla Sekil 3.22.b ve Sekil 3.22.c’de
gosterilmistir. Sekil 3.22.b’de net bir sekilde diizenli yapryr gosteren atom dizilimleri
goriilmektedir. Sekil 3.22.c’de amorf bolge, Sekil 3.20.c’de gosterildigi, gibi kristalli

bolgeler arasinda kalmaistir.
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Sekil 3.21. 390 °C sicaklikta 20 dk. 1s1l islem goérmiis seridin TEM goriintiisti.
(a) aydinlik alan goriintiisii, (b) blyitilmis ve X-151m1
difraksiyonu goriintiisti.
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Sekil 3.22. 390 °C sicaklikta 20 dk. 1s1] islem gérmiis seridin TEM goriintiisi
(a) aydinlik alan goriintiisii, (b) kristalli bolge, (¢) amorf bolge.

Sekil 3.23’de 420 °C sicaklikta 20 dk. 1s1l islem goérmiis seridin TEM’den elde edilmis
aydinlik alan goriintiisii sunulmustur. Sekil 3.23.a’da verilen aydinlik alan goriintiisiinde
siyah kontrast olusturan kristalli bolgelerin amorf yapi igerisinde olustugu ve amorf yapinin
oranin azaldig1 goriilmektedir. Amorf yap1 oraninin azalmasi tavlama sicakliginin (410 °C),

Tx sicakliginin iizerinde gergeklesmesinden kaynaklanmaktadir. Tavlama sicakliginin, Tx
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sicakliginin hemen iizerinde olmas1 yapi igerisinde kristal olusum hizinin ve dolayisiyla
kristalli faz yogunlugunun artmasini saglamistir. Ancak, tavlama siiresinin yetersiz olmasi
kristalli yapinin olugmasini engellemektedir. Sekil 3.23.b’de E boélgesi ile gdsterilen alanin
biiyiitiilmesi ile gergeklestirilen tane boyutu dl¢iimleri sonucunda 5,12 nm’lik deger elde
edilmistir. Diger tavlama islemlerine benzer sekilde tavlama sicakliginin artmasi tane
boyutunun artmasina neden olmustur [27]. Ayni1 aydinlik alan goriintiisii {izerinde alinan
FFT goriintiisii, yapida nanokristallerin olustugunu ancak yapida halen amorf fazin varligini

ifade etmektedir.

Sekil 3.24°te 420 °C sicaklikta 20 dk. tavlanan amorf yapili Fe3sCozsMogB1sCu alagimi
seridinin yiiksek ¢oziiniirliikteki aydinlik alan goriintiisii verilmistir. Boliim 3.2.1°de ve Sekil
3.8’de verilen X-1s1n1 kirmim desenlerinde 390, 420 ve 450 °C sicakliklarinda 20 dk. siire
ile yapilan 1s1l islem sonucu pik yarn yiiksekliginde belirgin daralma oldugu ifade edilmisti.
Amorf yapida 40-50° tarama araliginda ortaya ¢ikan genis acili kirinim deseninde meydana
gelen pik daralmasi amorf matriste artan tane yogunluguna isaret etmektedir. Bu nedenle,
Sekil 3.24°te gosterilen ve 420 °C’de yapilan 1s1l isleme ait serit goriintiisiinde ortaya c¢ikan
kristalin faz yogunlugundaki artis beklenen bir durumdur. Sekil 3.24.a iizerinden alinan
kristalli ve amorf bolgelere ait biiyiitiilmiis goriintiiler Sekil 3.24.b ve Sekil 3.24.c’de
gosterilmistir. Sekil 3.24.b’de nanokristallerin dizilimlerinin daha diizenli hale geldigi
goriiliirken, Sekil 3.24.c’de gosterilen amorf bolge lizerinde atom dizilimlerinin dalgali bir

diizene sahip oldugu goriilmektedir.
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Sekil 3.23. 420 °C sicaklikta 20 dk. 1s1l islem goérmiis seridin TEM goriintiisti.
(a) aydinlik alan goriintiisii, (b) blyitilmis ve X-151m1
difraksiyonu goriintiisti.
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Sekil 3.24. 420 °C sicaklikta 20 dk. 1s1l islem gérmiis seridin TEM
goriintiisi. (a) aydinlik alan goriintiisii, (b) kristalli bolge, (c)
amorf bolge.

Sekil 3.25.a’da 450 °C’de sicaklikta 20 dk. 1s1l islem gormiis seridin TEM’den alinan
aydinlik alan goriintiisii verilmektedir. Bu sicaklikta 20 dk. 1s1l igslem goéren seritte

nanokristal faz yogunlugunda keskin bir artis goriilmektedir. Sekil 3.25.b’de F bdlgesinin
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ayrintili resmi sunulmus olup, bu resim iizerinden gerceklestirilen boyut olclimleri
sonucunda diger Ol¢timlerle parelel olarak ortalama tane boyutu 6,68 nm degerine artmistir.
Sekil 3.25.b’de F bolgesine ait FFT goriintiisiinde atomlarin yerlerini aldigi net olarak
goriilmektedir ve X-1is1mm1 kirmim desenindeki pik daralmasmin yapit igerisinde artan

nanokristal ¢okelmesine isaret ettigi ifade edilebilir.

450 °C sicaklikta 20 dk. 1s1l islem gormiis seridin yliksek ¢oziiniirliiklii aydinlik alan
goriintiisi (HRTEM) Sekil 3.26’da verilmistir. X-151m1 kirinim deseninde bu sicaklikta
keskin bir pik goriilmemesi yap1 igerisinde amorf matris faz oraninin nanokristallere gore
hala yogun olduguna isaret etmektedir. Bunun nedeni olarak, yapi igerisindeki
nanokristallerin bir araya gelecek kadar siireye sahip olamamalar1 gosterilebilir. 300, 330,
390, 420 °C sicakliklarinda yapilan 1s1l islemlere gore diizenli yapinin artmis olmasina

ragmen tamamen kristalli yapidan s6z etmek miimkiin degildir.
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Sekil 3.25. 450 °C sicaklikta 20 dk. 1s1l islem goérmiis seridin TEM goriintiisti.
(a) aydinlik alan goriintiisii, (b) biiyilitilmis ve X-1smn1
difraksiyonu goriintiisii.
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Sekil 3.26. 450 °C sicaklikta 20 dk. 1s1l islem gormiis seridin TEM goriintiisii.
(a) aydinlik alan goriintiisii, (b) kristalli bolge, (¢) amorf bolge.
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3.4. Isil islemlerin Seritlerin Termal Ozellikleri Uzerine Etkileri

Amorf metallerin miikemmel sertlik, korozyon direnci ve diger 6zellikleri endiistrinin
dikkatini ¢ekmis ve bu durum bu malzemelerin ticarilestirilmesini hizlandirmistir. Ancak,
amorf metaller termal olarak dengesiz olma dezavantajina sahiptir, yani 1sil islem
uygulandiginda 6zellikler degismektedir. Amorf metallerin 1s1l stabilitelerini arttirmak i¢in
cesitli yontemler uygulanmaktadir. Diferansiyel kalorimetre (DSC) o6l¢limii, amorf
metallerin 1s1l stabilitesini ortaya ¢ikarilmasini saglayan yararli bir yontemdir. Bu amacla bu
tez kapsaminda 1s1l islem uygulanan amorf metal seritlerin DSC 6l¢timleri yapilmis ve elde

edilen egriler analiz edilmistir.

Melt spinning yontemi ile amorf yapida iiretilen Fe3gsCozsMogB1sCu seridin farkli 1s1l
islem sicakliklar1 ve siirelerinde tavlanmasi sonucu termal ozelliklerde meydana gelen
degisimler, 6zellikle kristallesme sicakliginin (Tx) degisimin belirlenmesinde B6liim 2.9°da
ayrintili olarak agiklanan diferansiyel kalorimetre (DSC) cihazi kullanilmistir. Melt spinning
yontemi ile dretilen ve herhangi bir 1s11 islem uygulanmamis amorf yapili
Fe3sCo3sMogB1sCu alagim seridinin 200-425 °C sicaklik araliginda elde edilen DSC egrisi
Sekil 3.27°de gosterilmistir. Tx sicakliginin belirlenmesinde literatiirde ve standart DSC
analiz yazilimlarinda uygulanan teget yontemi bu calismada da benimsenmis ve Sekil
3.27°de gosterildigi gibi uygulanmistir. Amorf yapidaki Fes3sCozsMogBisCu alagimi
seridinin DSC grafiginde Tx sicakligi yaklasik 410 °C olarak ortaya ¢ikmustir.
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Sekil 3.27. Melt spinning yontemi ile iiretilen ve 1s1l islem uygulanmamis
amorf yapili Fe;sCo3sMogB15Cu seridin DSC egrisi.

Faz doniigiimii, amorf bir malzemenin sicaklig arttikca meydana gelebilmektedir. Bu
gecisler, kaydedilen DSC sinyalinin taban ¢izgisinde bir merdiven seklinde goriniir.
Merdiven seklindeki bu adim, 1s1 kapasitesinde bir degisiklik meydana gelen numuneden
kaynaklanmaktadir; yapida gercek bir faz degisikligi olmaz. Sicaklik arttik¢a, amorf yap1
icerisinde atomlarin hareketliliginin artmasi ile birlikte atom hareketini tanimlamak
amaciyla kullanilan viskoz akis hiz1 artmaktadir. Bir noktada atomlar kendiliginden atom
diizeni olusturmak i¢in yeterli hareket 6zgiirliigii elde ederler ve bu kristallesme sicakligi
olarak bilinmektedir. Sekil 3.28° de 300 °C’de 2, 5, 10, 20 dk. siire ile tavlanan numunelerin
DSC egrileri verilmistir. Elde edilen kristallesme sicakligi, 2 ile 20 dakika arasinda
gergeklestirilen 1s1l islem neticesinde 398 °C’den 378 °C sicakligina diismiistiir. Eriyik
metalin hizli katilastirilmasi sirasinda, atom hareketleri hizli sogutma ile viskozitedeki hizli
artistan dolay1 yavaslayarak hareketsiz hale gelir, amorf malzeme yeniden 1sitilarak atomlar
hareket ettirilebilir ve bu mekanizma kristallesme sicakligini 6nemli 6l¢lide azaltmaktadir
[67]. Bu bilgiler ile birlikte kristallesme sicakligi olarak belirlenen 410 °C altinda yapilan

1s1l isleme karsilik numunelerin  gostermis oldugu termal degisimler izlenmistir.
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Kristallesmenin bagladig1 sicaklik ok ile her numunenin DSC egrisinde gosterilmistir.
Egrilerde tavlama siiresi arttikca amorf malzeme yapisinda atomlar diizenlenmeye baslamis

ve boylece kristallesme sicakliginin sola, diisiik sicakliga dogru, kaydigi1 gézlenmistir.

10 dk.
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8 — 5 dk.
i 2dk ..........................

Sicaklik, °C

Sekil 3.28. 300 °C sabit sicaklikta farkli siirelerde tavlanan numunelerin
DSC egrileri.

330 °C sicaklikta 2-20 dakika arasinda 1sil isleme tabi tutulan FeszsCoszsMogBisCu
seritlerin DSC 6l¢iim sonuglar1 Sekil 3.29°da verilmistir. Kristallesme i¢in gereken enerji

yiiksek oldugu i¢in DSC egrilerinde nispeten keskin pikler goriilmektedir. Artan 1s1l islem
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stiresi ile birlikte piklerde keskinlik azalmakta ve genisleme meydana gelmektedir.
Piklerdeki genisleme kristallesme miktarinin arttigina ve kristallesme igin gereken enerjinin
azaldigina isaret etmektedir. Ancak kristallesme hala amorf matrisde meydana geldigi igin
tamamen kristallesmeden bahsetmek miimkiin degildir, bu nedenle pik goriilmeye devam
etmektedir. Elde edilen kristallesme sicaklig 2 ile 20 dakika arasinda gerceklestirilen 1s1l

islem neticesinde 379 °C’den 365 °C sicakliga azalmistir.

DSC. pw

225 250 275 300 325 350 375 400 425
Sicaklik, °C

Sekil 3.29. 330 °C sabit sicaklikta farkl siirelerde tavlanan numunelerin
DSC egrileri.
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Sekil 3.30’da 360 °C’de 2-20 dakika arasinda 1sil isleme tabi tutulan
Fe;3Co3sMosgBisCu seritlerinin DSC dl¢iim sonuglar1 verilmistir. Onceki DSC egrilerine
benzer sekilde diistik siirelerde uygulanan 1s1l islemlerde daha belirgin pikler elde edilirken,
artan 1s1l islem stiresi ile birlikte piklerde yassilasma meydana gelmistir. 360 °C’de 2, 5, 10
ve 20 dk.’lik tavlama stireleri i¢in kristallesme sicakliklar sirasiyla 373, 361, 353 ve 348 °C

olarak olclilmiistiir.

DSC, pW
&

225 250 275 300 325 350 375 400 425
Sicaklik, °C

Sekil 3.30. 360 °C sabit sicaklikta farkl siirelerde tavlanan numunelerin
DSC egrileri.
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390 °C’de 2-20 dk. arasinda gerceklestirilen 1s1l islemlerle elde edilen DSC egrileri
Sekil 3.31°de sunulmustur. 2 dk. ile 10 dk. 1s1l islem siireleri i¢in gerceklestirilen analizlerde
teget yontemi kullanilarak kristallesme sicakliklar1 sirasiyla 365 °C ve 359 °C olarak

Olclilmiistiir.

20 dk.

DSC. uW

225 250 275 300 325 350 375 400 425
Sicaklik, °C

Sekil 3.31. 390 °C sabit sicaklikta farkl siirelerde tavlanan numunelerin
DSC egrileri.

Sekil 3.32’de 420 °C’de 2-20 dk. arasinda tavlanan numunelerin DSC egrileri
verilmistir. 20 dk. ve 10 dk.’lik siirelerde tavlanan seritlerde herhangi bir pik olugsmamustir.

420 °C’de 5 dk. ve 2 dk. siirelerde yapilan 1s1l islemlerde ise DSC egrileri lizerinde gegis
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piklerinin olustugu gézlenmistir. 5 dakikalik tavlama siiresi i¢in kristallesme sicakligi 362
°C olurken, tavlama stiresinin 10 dakikaya yiikseltilmesi ile birlikte bu sicaklik 355 °C’ye

diismiistiir.
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Sekil 3.32. 420 °C sabit sicaklikta farkli siirelerde tavlanan numunelerin
DSC egrileri.

450 °C’de 2-20 dakika araliginda yapilan tavlama islemi sonucu elde edilen DSC
grafikleri Sekil 3.33’te verilmistir. Sekilden de goriildiigii gibi, herhangi bir doniisiim piki
tespit edilememistir. Bu durum artan sicaklikla birlikte kristallesmenin yogunlastiina isaret

etmektedir [68].
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Sekil 3.33. 450 °C sabit sicaklikta farkli siirelerde tavlanan numunelerin
DSC egrileri

Sekil 3.34’te tavlama sicaklig1 ve siiresi ile kristallesmenin baglama sicakligi degisimi
beraber gosterilmistir. Artan tavlama sicakligina karsilik kristallesme baglangic
sicakliklarinda diisiis net bir sekilde goriilmektedir. Amorf matris yap1 icerisindeki artan
nanokristal fazinin artis1 kristallesme sicaklifinin azalmasinin en 6nemli sebebi oldugu
diistiniilmektedir. Gergeklestirilen tavlama islemleri sonrasi belirlenenbilen kristallesme

sicakliginin en yiiksek degeri amorf yapidaki ve herhangi bir 1s1l islem uygulanmamus serit
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icin 410 °C ve en diisiik degeri ise 420 °C sicaklikta 5 dakika tavlanan numune i¢in 355 °C

olarak olclilmiistiir.
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Sekil 3.34. Tavlama sicakligi ve siiresine bagli olarak kristallesme
sicakliginin (Tx) degisimi.

3.5. Isil islemlerin Seritlerin Manyetik Ozellikleri Uzerine Etkileri

Isil islem uygulayarak malzeme iizerindeki gerilmenin azaltilmasi, numunelerin
manyetik ozellikleri lizerinde gozle goriiliir bir olumlu etkiye sahiptir. Amorf metallere
uygulanan gerilme giderme 1s1l islemi, cam gecisi, diisiik sicaklikta kristalizasyon ve amorf
fazda kristal yapi, metastabil kristal yapi olusumu gibi farkli doniisiimler meydana
getirebilir. Bu doniisimden sonra, malzeme hala belirli bir miktarda amorf faz icermektedir.
Amorf yapi igerisinde nanokristal HMK-FeCo fazinin olusumu da manyetostriksiyon
artisina yol agmaktadir. Amorf malzemelerin kararsiz yapisindan dolayr 1sil islem
uygulanmasi ilk olarak yapidaki gerilme durumu azaltir, daha sonra kristal olusumu ve bu

kristallerin biiylimesi ile gerilme orani tekrar artig gdsterir. Bu tlir malzemlerin potansiyel
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uygulamalar1 i¢in amorf halde {iretilen alagimin 1s1l islem ile uygun tane boyutu

olusturularak istenen manyetik 6zelliklerin olusmasi saglanir.

FessCo3zsMogBisCu alagimi seritlerinde tavlama sicakligl ve zamana gore koersivite ve
manyetik doygunlukta meydana gelen degisim Tablo 3.2’de verilmistir. Buna gore, 2 dk.
stire ile 1s1l isleme tutulan amorf seritlerin manyetik doygunlugu ve koersivite degerinin 330
ve 360 °C’de birbirine ¢ok yakin oldugu goriilmektedir. Kristallesme sicaklifindan diisiik
sicakliklarda yapilan 1s1l islemler i¢ gerilmeleri diisiirme yonlii oldugu i¢in, 330 ve 360 °C
sicakliklarda 2 dk.’lik silirede uygulanan 1sil islemler aym etkiyi ortaya c¢ikarmistir. 300
°C’de yapilan 1s1l islemde koersivite artarken, manyetik doyum noktasinda azalma
goriilmiistiir. Kristallesme sicakligina yakin olan 390 °C’de yapilan 1sil islemde ise
koersivitenin diistiigli ve manyetik doygunlugun arttig1r goriilmiistiir. 5 dk. siire ile yapilan
1s1l islemler sonucunda elde edilen sonuglar incelendiginde, kristallesme sicakligina yakin
sicaklikta yapilan 1s1l islemde koersivite degerinin azaldigi, buna karsin 300, 330, 360
°C’lerdeki 1s1l islemlerde manyetik doygunlugun 390 °C’ye gore daha yiiksek oldugu
goriilmiistiir. 10 dk.’lik tavlama siiresinde en yiiksek manyetik doygunluk 330 °C’de, en
diisik manyetik doygunluk 300 °C’de goriilmiistiir. Amorf yap1 igerisinde atom
dizilimlerinin diizenlenmesi ve yeniden gerilmelerin meydana gelmesi bu sonucu
dogurabilecegi diisiiniilmektedir [77]. Kristallesme sicakligina en yakin sicaklik parametresi
olan 390 °C’de koersivite 19 Oe iken 360 °C’de de koersivitenin 19 Oe oldugu, ancak
manyetik doygunlugun 390 °C’de diisiik oldugu goriilmiistiir. Manyetik doygunluktaki bu
diisiis yap1 igerisinde artan nanokristallerin olusturdugu yeni gerilmelerden kaynaklanmig
olma ihtimali yiiksektir. Reed switchler ve EAS sistemleri gibi yumusak manyetik
malzemelerin kullanildig1 sensorler icin genellikle koersivite degeri nispeten yiiksek ve
mekanik Ozellikleri 1yi olan malzemeler kullanilmaktadir [69]. Yapilan 1s1l islemler ile i¢

gerilmelerin diisiiriildiigii sicakliklarda iyi koersivite degerlerinin elde edildigi goriilmiistiir.
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Tablo 3.2. Fe3sCo3sMogB1sCu alagimi seritlerde tavlama sicakligi ve siiresine bagli olarak
koersivite ve manyetik doygunluk degerlerinin degisimi.

Tavlama Siiresi, dk.

Tavlama 2 5 10 20
Sicakhgi,
oC Ms Hc Ms Hc Ms Hc Ms Hc

emu/g Oe emu/g Oe emu/g Oe emu/g Oe

300 116,7 19 117,1 19 109,1 20 105,2 21
330 115,5 21 112,3 21 162,1 21 128,5 16
360 115.9 21 1234 20 115,3 19 114,7 19
390 1344 18 100,8 18 110.7 19 112,1 19

Koersivite ve histerezis kayb1 manyetik 6zellikler, hizli katilagtirma sirasinda olusan
i¢ gerilmelerden olumsuz yonde etkilenebilir. Isil islem i¢ gerilmeleri gidermek icin
kullanilan etkin bir yontemdir. Fes3sCoszsMogBisCu alagimi seritlerine uygulanan 1s1l
islemlerle manyetik 6zelliklerdeki ve histerezis egrilerindeki degisim incelenmistir. Sekil
3.35’te Tx sicakliginin altinda (300-390 °C) argon atmosferi altinda 2 dakika siire ile
uygulanan 1s1l iglemin seritlerin manyetik Ozelliklerine etkisi Ol¢iilmiis ve elde edilen
histerezis egrileri Sekil 3.35’te sunulmustur. Burada en yiiksek manyetik doygunluga 300
°C’deki 1s1l islem ile ulasmistir. 300 °C 1s1l islem sicaklifinda 116,7 emu/g manyetik
doygunluk, 19 Oe koersivite degeri elde edilmistir (Sekil 3.35.a). En yliksek koersivite
degeri 390 °C 1s1l islem sicakliginda 21 Oe olarak ol¢iilmiistiir (Sekil 3.35.d).
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Sekil 3.35. Farkli tavlama sicakliklarinda 2 dk. tavlanan seritlerin M-H egrileri.

Melt spinning yontemiyle iiretilen FesgsCozsMogB1sCu alagimi 300, 330, 360 ve 390

°C sicakliklarda 5 dakika siiresince tavlanmasi sonucu elde edilen M-H grafikleri Sekil

3.36’da verilmistir. Belirtilen sicaklik degerleri icerisinde en yiiksek manyetik doygunluk

degeri 360 °C’de 162,1 emu/g olarak elde edilmistir. Ayn1 sicakliktaki koersivite degeri ise

21 Oe olarak bulunmustur. Ancak, koersivite degeri 390 °C 1s1l islem sicakliginda azalarak

16 Oe degerini almistir (Sekil 3.36.c). Bu sicakliktaki manyetik doygunluk degeri ise 128,5
emu/g’a ulagmistir (Sekil 3.36.d). Yukarida da belirtildigi gibi koersivite degerindeki azalma

tane boyutunun biliyiimesinden kaynaklanmaktadir.
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Sekil 3.36. Farkli tavlama sicakliklarinda 5 dk. tavlanan seritlerin M-H egrileri.

Sekil 3.37°de 300-390 °C sicaklik araliginda 10 dk. siire ile 1s1l igsleme tabi tutulmus
FessCo3zsMogBi1sCu alagimi seritlerin M-H egrileri verilmistir. Burada en yiiksek koersivite
degerine 330 °C’de yapilan 1s1l islemle ulasilirken, en diisiik koersivite degeri 360 ve 390
°C’de tavlanan numunelerden elde edilmistir. (Sekil 3.37.c ve Sekil 3.37.d). 300, 330, 360
ve 390 °C’de 10 dk. 1s1l islem uygulanan seritlerin manyetik doygunluk degerleri sirasiyla

109,1, 162,1, 115,3, 110,7 emu/g olarak 6lclilmiistiir.
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Sekil 3.37. Farkli tavlama sicakliklarinda 10 dk. tavlanan seritlerin M-H egrileri.

Sekil 3.38’de 20 dakika sabit stirede ve 300, 330 360 ve 390 °C’de tavlanan seritlerin
M-H egrileri verilmistir. 300, 330 360 ve 390 °C sicakliklarda 20 dakika tavlanan
numunelerin koersiviteleri sirasiyla 21, 16, 19, ve 19 Oe olarak elde dlgiilmiistiir. Manyetik
doygunluk degerleri 300, 330 360 ve 390 °C sicakliklar i¢in sirasiyla 105,2, 128,5 114,7 ve
112, 1 emu/g olarak bulunmustur. Elde edilen tiim sonuclar kendi aralarinda
karsilagtirildiginda minimum koersivite ve maksimum manyetik doygunluk degerlerinin 330

°C sicakliktalO ve 20 dakika siire ile tavlanan seritlerde elde edildigi tespit edilmistir.
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Sekil 3.38. Farkli tavlama sicakliklarinda 10 dk. tavlanan seritlerin M-H egrileri.

Tavlama sicakligi ile koersivitenin degisimi daha belirgin olarak Sekil 3.39’daki
verilmistir. Literatiirden de bilindigi gibi amorf seritlerde tane boyutu 20 nm altinda oldugu
i¢in kristal anizotropiden s6z etmek miimkiin degildir [71]. Bu nedenle amorf seritler diistik
koersiviteye sahiptirler. Amorf seritlerde liretim yonteminden kaynaklanan gerilmelerin
olusturdugu manyetoelastik anizotropiden soz edilebilir ve tavlama iglemi ile stres nispeten
giderildigi i¢in diisiik sicakliklarda tavlama ile koersivite azalmaktadir. Yapida kristallesme
basladik¢a olusan yeni gerilmeler ve domen duvarlar1 nedeniyle koersivite degerinin arttig1
ve yumusak manyetik malzeme 06zelliginin kayboldugu literatiirde yapilan ¢aligsmalarda
aciklanmustir [72]. Sekil 3.39’a gore tavlama sicakligi kristallesme sicakligindan daha diistik

olan sicakliklarda koersivite artmis ancak, kristallesme sicakligina yakin sicakliklarda yeni

i¢ gerilmeler olusmaya baglamasindan dolay1 diismiistiir.
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Sekil 3.39. Tavlama sicaklig ile koersivitenin degisimi.

Manyetik doygunlugun tavlama sicakligi ve siiresine gore degisimi Sekil 3.40°ta
verilmistir. Sekilden de goriildiigii gibi, seritler 2 dk. siire ile kristallesme sicakligina yakin
sicaklikta tavlandiginda manyetik doygunluk belirgin olarak artmistir. Buna karsin 5 dk. siire
ile tavlamaya tabi tutulan seritlerde manyetik doygunlukta azalma 390 °C’de meydana
gelmigstir. 10 dk. siire ile yapilan 1s1l islemde ise sicakligin 300 °C’den 330 °C’ye
ylikseltilmesi ile manyetik doygunlukta artis gozlenirken, daha ileri sicaklik artisinda ise

manyetik doygunlukta diisiis gézlenmistir.
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Sekil 3.40. Tavlama sicakligi ile manyetik doygunlugun degisimi.



4. SONUCLAR

Bu calismada, Fe3sCo3zsMogB1sCu (% atomik) kompozisyonuna sahip alasim, hizli
katilagtirma yOntemi olarak bilinen ve ac¢ik atmosfer ortaminda g¢alisan melt spinning
yontemi ile siirekli formda serit halinde {iretilmis ve iiretilen seritlerin manyetik 6zelliklerini
gelistirmek amaciyla belirli sicaklik ve siirelerde 1sil islem uygulanmistir. Bu islemler

sonucunda elde edilen sonuglar asagida agiklanmstir:

1. Melt spinning yontemi ile liretilen Fe3sCoszsMogBisCu kompozisyonuna sahip
alastm 10 mm genisliginde ve 25 pm kalinhiginda siirekli serit formunda
iretilmistir.

2. Morfoloji incelemelerinde serit yiizeyinde katilasma ¢ekmeleri goriilmiistiir ve
ylizeyde oksit tabakasi tespit edilmemistir.

3. Melt spinning yontemi ile iiretilen FesgCo3sMogBisCu serit alagimlarin XRD
analizi sonucunda keskin bir pik sergilemeyen, genis tek bir pike sahip kirinim
deseni gozlenmistir. Amorf yapiya 0©zel olan bu kirimmim deseni
FessCossMogB15Cu kompozisyonuna sahip serit alasiminin amorf yapida basarili
olarak iiretildigini kanitlamistir.

4. Uretilen amorf yapili seritlerin kirrmm deseninde goriilen genis pikler sicaklik ve
zamana bagli olarak daraldig: belirlenmistir. Pikteki maksimum daralma 450 °C
11l islem sicakliginda 20 dk. stire ile tavlanan kismi amorf seritlerde goriilmiistiir.

5. X ism1 kirimim deseni incelemelerine gore, 30 °C adim ile 300, 330, 360, 390,
420, 450 °C sicakliklarinda 2, 5, 10, 20 dakika stire ile 1s1l islem uygulanan
FessCoszsMogBisCu seritlerin 1s1l islem sicakligi arttikca amorf matris iginde
nanokristal tane boyutunun arttigr goriilmiistiir. 300°C sicaklikta 20 dk. 1s1l
isleme tabi tutulmus seritlerde en diisiik tane boyutu 4,63 nm, 450°C sicaklikta
20 dk. 1s1l igleme tabi tutulmus amorf seritlerin ise tane boyutu 6,68 nm olarak
hesaplanmustir.

6. Uretim islemleri sonunda belirllenen kristallesme sicakliginin en yiiksek degeri
amorf yapidaki 1s1l islem uygulanmamis numune i¢in 410 °C ve en diisiik degeri

420 °C sicaklikta 5 dakika tavlanan numune i¢in 355 °C olarak belirlenmistir.
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Isil islem uygulanan seritlerde meydana gelen manyetik degisimleri incelemek
icin PPMs cihazinda gergeklestirilen dlgiimlerde, en diisiik koersivite degeri 330
°C sicaklikta 20 dk. 1s1l islem uygulanan seritte 16 Oe ve en yliksek manyetik
doygunluk degeri 330 °C sicaklikta 10 dk. 1s1l iglem uygulanan seritte 162,1

emu/g olarak bulunmustur.



5.  ONERILER

Alasimi olusturan elementlerin camsi gecis sicakligina olan etkisi daha iyi camlagma

kabiliyeti saglayan alasimlar tiretmek icin arastirilabilir.

Amorf seritlerin yiiksek sicakliklar altinda yapilan 1s1l islemler sonrasi olusan gevrek

yapiy1 Onlemek i¢in alasim kompozisyonuna yapilacak element katkilar1 arastirilabilir.

Isil islem manyetik alan altinda yapilarak 1s1l islemin manyetik 6zelliklere olan etkisi

incelenebilir.
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