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OZET

Yiiksek Lisans Tezi

Al KATKILI Nd-Fe-B ALASIMININ URETIMi VE KARAKTERIZASYONU

Can BAHADIR

Zonguldak Biilent Ecevit Universitesi
Fen Bilimleri Enstitiisii

Metalurji ve Malzeme Miihendisligi Anabilim Dali

Tez Damismani: Dr. Ogr. Uyesi Giilten SADULLAHOGLU
ikinci Damsman: Prof. Dr. S.Can KURNAZ
Kasim 2018, 121 sayfa

Yapilan bu ¢alismada; vakum ark ergitme yontemiyle iiretilen katkisiz NdisFegiBs ve Al
katkilt NdisxFesiAlxBs (X=1, 2, 3, 4, 5) kompozisyonlarina sahip Nd-Fe-B esasli alasimlar
farkli 1s1] islem sicakliklari altinda malzemenin manyetik O6zelliklerine, mikroyapisina ve
korozyon direncine etkisi incelenmistir. Sistematik bir caligma yapilarak, Nd-Fe-B esash
alagimlar lizerinde hem katki miktarinin etkisi hem de sicaklik etkisinin detayli bir sekilde

incelenmesi amag¢lanmustir.

Numunelerin XRD faz analizinde genel olarak yer alan fazlar Nd2Fe14B ve demir fazlaridir.
Katkisiz numunelerde ve 900 °C’de 1s1l islem uygulanmis Ndi1FesiAlsBs numunelerinde ise
bu iki fazin yan1 sira Ndz2Fe17 fazi bulunmaktadir. Diger numunelerden farkli olarak 900 °C’de
1s1l islem uygulanmis NdoFegiAlsBs numunesinde faz doniisimii meydana gelmistir. Bu

numunede Nd2Fe14B fazi, Nd2FeisAls fazina donlismiistiir.



OZET (devam ediyor)

Numunelerin manyetik 6zellikleri, titresimli 6rnek manyetometre (VSM) cihaz1 ile elde
edilmistir. Numunelerin manyetik 6zellikleri, bilesimlerin kompozisyonuna ve yapilan 1sil
islemlere gore degiskenlik gostermektedir. Numunelere 1s1l islem uygulanmasiyla birlikte
ozellikle zorlayici alan (Hc) degerleri ile birlikte manyetik 6zelliklerde (zorlayici alan (Hc),
kalic1 miknatislanma (By) ve en yiiksek manyetizasyon degerinde (B) ) artis goriilmektedir.
Ayrica uygulanan farkli 1s1l iglem sicaklik degerlerinde, Al katkisinin manyetik 6zelliklere
etkisi degiskenlik gdstermektedir. Isil islem uygulanmamis numunelerde Al katkisiyla
numunelerin en yiiksek B degerleri genel olarak orantili bir sekilde artis egilimindedir. 700
°C’de 1s1l islem uygulanmis numunelerde Al katkisi arttik¢a en yiiksek B ve By artarken, 900
°C’de 1s1l islem uygulanmig numunelerde ise katki miktariyla birlikte en yiiksek B
degerlerinin giderek azaldigi goriilmektedir. Sadece 900 °C’de 1sil igslem uygulanmig
NdoFesiAlsBs numunesinin en yiiksek B degeri diisme egilimi gostermektedir. Numunelerin

Curie sicakliklarinin, Al katki miktarinin artmasindan itibaren diistiigii goriilmektedir.

Numunelerin mikroyap1 goriintiileri taramali elektron mikroskobu (SEM) cihazi ile EDS
analizleri ise SEM cihazinin geri sagilimli elektron (BSE) modunda elde edilmistir.
Numunelerin mikroyap1 goriintiilerinde, 1s1l islem uygulanmasiyla koyu renkle goriinen uzun
Fe tanelerinin yerine yer yer dairesel yer yer de daha kisa tanelerin olustugu gozlenmistir. Al
katkisiyla birlikte uzunlamasmna Fe yoOniinden zengin tanelerin olustugu, katki miktarinin

artmasi sonucunda ise uzunlamasina tanelerin boyutunun daha da arttig1 gézlenmistir.

Numunelerin korozyon direnglerinin incelenmesi, 120 °C’de hava atmosferinde 25 giine kadar
numunelerin kiitle kayb1 dl¢timii yapilarak gerceklestirilmistir. Kiitle kayb1 sadece 10 ve 15.
giinlerde 900 °C’de 1s1l islem uygulanmis katkisiz NdisFes:1Bs alasiminda meydana gelmistir.
Bu malzemede yasanan kiitle kaybinin sebebi ise malzemenin gevrek olusundan otiiri

kirilmasindan kaynaklanmaktadir.

Anahtar Kelimeler: Nd-Fe-B Esasli Kalici Miknatislar, Manyetik Ozellikler, Ark Ergitme

Yontemi, Korozyon Direnci

Bilim Kodu: 604.02.00
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In this study; Nd-Fe-B-based alloys with pure NdisFes:Bs and Al doped NdisxFesiAlxBs (X =
1, 2, 3, 4, 5) compositions produced by vacuum arc melting process were investigated the
effect of the material on magnetic properties, microstructure and corrosion resistance under
different heat treatment temperatures. It is aimed to investigate both the effect of the amount

of additives and the effect of temperature on the Nd-Fe-B based alloys in a systematic way.

The phases commonly involved in the XRD phase analysis of the samples are Nd2Fe14B and
iron phases. The Ndii1Fes1AlsBs specimens annealed at 900 °C and in the undoped samples
have the Nd2Fei17 phase in addition to these two phases. Unlike the other samples, phase
transformation occurred in the NdgFes1AlsBs sample which was heat treated at 900 °C. In this

sample, the Nd2FeisAl, phase is formed instead of the Nd>Fe14B phase.



ABSTRACT (continued)

Magnetization measurements of samples were made with a vibrating sample magnetometer
(VSM). The magnetic properties of the samples vary according to the composition of the
compounds and the heat treatments made. With the heat treatment applied to the specimens,
the magnetic properties (coercive field (Hc), permanent magnetization (Br) and highest
magnetization (B)) as well as the coercive field (Hc) values increase. In addition, at different
heat treatment temperature values applied, the effect of magnetic properties of Al additive
varies. In the samples without heat treatment, the highest B values of the Al additive samples
tend to increase proportionally. In the samples heat treated at 700 °C, highest B and Br
increased as the Al content increased, whereas the highest B values decreased with the
addition amount in the samples heat treated at 900 °C. The highest B value of the
NdoFes1AlsBs sample, which was heat treated at 900 °C only, does not tend to decrease. The

curie temperatures of the samples decrease as the amount of Al added increases.

Microstructure images of the samples were analyzed by scanning electron microscope (SEM)
and EDS analyzes were obtained in the back scattered electron (BSE) mode of the SEM
device. In the microstructure images of the samples, instead of the long Fe particles appearing
darker by heat treatment, it was observed that instead of being circular, somewhat shorter
particles were formed. It has been observed that with the Al addition, the elongated Fe
particles are formed in the longitudinal direction, and as a result of the increase of the additive
amount, the dimension of the longitudinal particles increases.

Examination of the corrosion resistance of the samples was carried out by measuring the mass
loss of samples up to 25 days at 120 °C in an air atmosphere. The mass loss occurred only in
the NdisFes1Bs alloy, which was heat treated at 900 °C for 10 and 15 days. The reason for the

loss of mass in this material is the breakage of the material due to its crispness.

Keywords: Nd-Fe-B Based Permanent Magnets, Magnetic Properties, Arc Melting Method,

Corrosion Resistance

Science Code: 604.02.00
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BOLUM 1

GIRIS VE AMAC

Kalic1 miknatislar, tizerinde herhangi bir manyeto motor kuvveti (MMK) yok iken manyetik
alanini koruyabilme 6zelligini gésteren manyetik malzemelerdir. Biiyiikk (BH)max degerlerine,
yiiksek kalici miknatislanmaya (Br) ve zorlayict alana (Hc) sahip olan kalict veya sert
manyetik malzemelerde; disaridan bir manyetik alan uygulanmasma gerek duyulmadan
yiiksek manyetizma veya kalici miknatislanma ve yiiksek bir zorlayict alan siddeti olusur.
Yumusak manyetik malzemelerde ise harici bir manyetik alan uygulanmasi istenir ve diisiik

zorlayici alan siddeti olusur [1, 2].

Kalict miknatislarin gelisimiyle birlikte farkli niteliklerde, farkli alanlarda kullanilmak {izere
miknatislar iiretilmistir. Uretilen bu miknatislar cesitli 6zelliklerine gore smiflandirilir. Kalic
miknatislar yapildiklart malzemelere gore; metal esasli AINiCo miknatislar, seramik esasli

ferrit miknatislar ve nadir toprak esasli miknatislar olmak iizere {i¢ ana sinifa ayrilirlar [1].

Tarihte bilinen ilk dogal manyetik malzeme, miknatis tasidir. Ilk yapilan metalik kalici
miknatis, ¢elik kalict miknatisidir. 18. ylizyilda karbonlu celikler elde edilmistir ve bu ¢elikler
19. yiizyilla kadar kalict miknatis malzemesi olarak kullanilmistir. 1857 yilinda ise
Avusturya’da demir esasli tungsten ¢eligi piyasaya siiriilmiistiir. Tungsten ¢eliklerinin
zorlayict alan degerlerinin 7 kA/m’ye kadar o6l¢iildiigii bildirilmistir. Tungsten sikintis
cekildiginde ise krom ve molibden igeren celiklerin benzer 6zellikleri oldugundan dolayzi,
krom ¢elikleri yaygin bir sekilde kullanilmigtir. Daha sonra kobaltin, krom celige
eklenmesiyle zorlayici alan (Hc) degerinin 10-20 kA/m’ye kadar ¢ikabilecegi kesfedilmistir.
Bakir-Nikel, Platin-Kobalt, Demir-Kobalt-Vanadyum gibi farkli alagimlarda miknatislar da
yapilmustir. Bu sinif miknatislar genelde aliiminyum, nikel ve kobaltin alasimlari ile yapilirlar.

Bugiin metal miknatislar igerisinde en uygun miknatislar AINiCo miknatislardir [1, 3].



AINiCo miknatislari, ilk gelistirilen ticari miknatislardir ve bu gelisim 1931°li yillarda
gerceklesmistir. 1970’11 yillarda ise yiiksek kalici manyetizasyona (Br) sahip olan nadir toprak
(RE) miknatislar1 kesfedilmistir. AINiCo miknatislari; giiclii 1s1 direnci 6zellikleri (600 °C’ye
kadar), milkkemmel asinma direnci gibi olumlu niteliklere sahiptirler. AINiCo miknatislarinin
dezavantaji ise nispeten diisiik zorlayici alana sahip olmalaridir. Bugiine kadar gelistirilen
yiiksek zorlayici alana sahip ticari AINiCo miknatislarinin en yiiksek manyetik 6zellikleri

yaklagik olarak Br=8.0 T, H;=2000 Oe ve BH(max=6.0 MGOe degerlerindedir [4].

Kalic1 miknatis tiirlerinden en ¢ok kullanilan diger bir tipi seramik esash ferrit miknatislardir.
Ferrit miknatislar 1950°1i yillarin baslarinda kesfedilmistir. Bu miknatis tiirti demir oksitten
(Fe203) olusmaktadir ve (MO)(Fe203)s formiiliine sahiptirler. Formiilde yer alan M; Ba, Sr,
Pb veya bu elementlerin karigimidir. Baryum ferrit miknatislarinin tiretiminde izlenen yollar,
temel olarak ifade edilecek olursa; istenen kompozisyon bilesiginin iiretimi, toz haline
getirilmeleri, preslenmeleri, sinterlenmeleri, istenen sekillere bi¢imlendirilmeleri ve
miknatislanmalar1 seklindedir. Bu asamalar sonrasinda ise iiretilen miknatislarda izotropik
malzemeler i¢in manyetik ozellikler; Br = 150 KA/m, Hc = 210 kA/m, BHmax) = 6.5 kJ/m?,
anizotropik malzemeler i¢in; Br =~ 25-310 kA/m, Hc = 135-280 kA/m, BHmax) = 20-25
kJ/m®diir. Seramik esash ferrit miknatislar, ferrimanyetik malzemelerdir ve kristal yapilar:
manyetik Ozelliklerini belirleyici niteliktedir. Ayrica giiglii kristal anizotropiye sahiptirler.
Yani uyarilma sonucu kristal yap1 icerisinde miknatislanma, tercih edilen bir ydnelime
sahiptir. Ferrit miknatislari; hammaddelerinin nispeten ucuz olmasi, lretim agamalarini
gerceklestirilmesinin daha kolay olmasi, kimyasal olarak kararlilig1 ve diisiik yogunluga sahip
olmalar1 gibi avantajlara sahiptirler. Bu miknatislarin avantajlarinin yani sira dezavantajlar1 da
mevcuttur. Doyum manyetizasyonu ve kalict miknatislanma degerleri, diger sert manyetik
malzemelere gore daha dusiiktiir. Ayrica bu malzemelerin Curie sicakliklar1 yeteri kadar
yiiksek olmasina ragmen, miknatislanmalar1 sicaklik artisiyla birlikte ¢ok hizli bir sekilde
diismektedir. Seramik esash ferritler, birgok uygulama alaninda kullanilmaktadir. Ornek
verecek olursak; manyetik kayit ve depolama malzemelerinde, mikrodalga/GHz

frekanslarinda galisan elektrikli cihazlarda kullanilmaktadir [5, 6].

Nadir toprak miknatislar1 (RE) son gelistirilen kalici miknatis tiirleridir ve bir¢ok uygulama

alaninda yer almaktadir. Bu miknatislar iki gruba ayrilir:



1. Sm-Co Esasli Kalic1 Miknatislar (SmCo)
2. Nd-Fe-B Esasli Kalic1 Miknatislar (NdFeB)

SmCo esash kalict miknatislar; SmCos ve Sm>Co17 olmak {izere iki grupta incelenir. SmCos
esaslt kalict miknatislar, Sm.Coi7 esasli miknatislara gore daha yaygin olarak
kullanilmaktadirlar. Bu durumun sebebi ise SmCos esasli miknatislarin bazi olumlu
ozelliklerinden kaynaklanmaktadir. Ornegin; elde edilebilen enerji iiriinleri 180 kj/m®’e
yakindir. Ayrica bu miknatislarin Curie sicakliklar1 yaklasik 750 °C’dir. SmCo esasli nadir
toprak miknatislart, 50 ile 250 °C arasinda bahsedilen gereklilikleri karsilamaktadirlar.
Sm2Co17 (2:17 tipi) esash kalict miknatislar genellikle Sm(Co, Fe, Cu, M), seklinde bir
bilesime sahiptir. Burada M, ge¢is element bileseni ve z degeri ise yaklasik olarak 7.5°dir.
SmCo esasli miknatislarin bir diger olumlu 6zelligi ise oda sicakliginin {izerindeki
sicakliklarda bile kalict miknatislanmanin (By), sicakliga bagimliligiin diigiik olmasidir. Sekil
1.1°de gosterildigi gibi, 250 °C’ye kadar tiim sicaklik aralifinda, esas zorlayici alan (jHc)
degerinde azalma goriilse de, kalict miknatislanma miktarina etkisinin ¢ok az oldugu

goriilmektedir. Daha ucuz bir nadir toprak miknatis ¢esidi ise NdFeB'dir [7, 8].
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Sekil 1.1 SmCo Esasli Bir Miknatisin Sicakliga Bagli Manyetik Ozellikleri Degisimi [7].



NdFeB tipi kalici miknatislari, 1983 yilinda kesfedilmistir. Sinterlenmis Nd-Fe-B kalici
miknatislari, baslangigta 30 MGOe’ye yakin maksimum enerji yogunluguna sahipti. Daha
sonra 1985 yilinda Narashimhan 45 MGOe’lik maksimum enerji yogunlugu rapor etti ve
1993’te ise Kaneko ve digerleri 54,2 MGOe olarak BH(max) degerini bildirdi. Gliniimiizde ise
bu miknatislarin teorik manyetik enerji yogunlugu 64 MGOe’ye kadar ulasabilmektedir.
NdFeB kalic1 miknatislarmin maksimum enerji yogunluklar1 oda sicakliginda (295 K), kj/m?
cinsinden 404 kj/m? olarak bulunmustur. Teorik degerinin ise 509 kj/m®’e ulasmasi beklenir.
NdFeB kalict miknatislarinin fiziksel ozellikleri incelenecek olursa; bu tip miknatislar
kirllganlik gostermektedirler. Ancak ferrit ve Sm-Co miknatislarina gore biraz daha iyi
islenebilirlige sahiptirler. NdFeB kalici miknatislarinin zorlayici alaninin teorik degeri
yaklasik 70 kOe’dir. Sinterlenmis NdFeB miknatislarinin zorlayici alan degerleri, genellikle
teorik degerinin yaklasik 1/3 ile 1/5’i kadar olmaktadir. Bu sebepten &tiirli, bu tip
miknatislarin zorlayict alan degerlerini artirmak i¢in bir¢ok yontem vardir. En sik ve etkili
olan1 ise element ilavesidir. Yiiksek sicakliklarda kalict miknatislar, manyetik 6zelliklerini
yitirmektedirler. NdFeB kalici miknatislarinin Curie sicakligr ise yaklasik 600 K’dir. NdFeB
miknatislart istiin manyetik 6zelliklere sahip oldugundan dolayi, uygulama alani oldukga
genistir. Ancak diigik Curie sicakligt ve korozyon direncinden dolayr bazi uygulama

alanlarinda kullanilmasi siirlidir [9-11].

Kalic1 miknatislar kullanim alanlar1 bakimindan genis bir yelpazeye sahiptirler. Bu kullanim
alanlarina Ornek verecek olursak; Ofis uygulamalarinda; bilgisayar, fotokopi, yazici,
otomobillerde; starter motor, sensor, elektrikli yakit pompasi, iiretim sektoriinde; jenerator,
servo motor, pompa, tibbi uygulamalarda; MRI, tibbi cihazlar, giinliik yasantimizda; kamera,
mikrofon, DVD oynatici, hard disk siiriiciisii, kol saati, cep telefonu, klima gibi pek ¢ok

kullanim alanina sahiptirler [12].

Nd-Fe-B miknatislarinin kalict miknatis 6zelliklerini gelistirmek i¢in Ga, Al, Cu, Nb, Mo, Ti
ve V gibi birgok element katkis1 yapilmistir. Ti, Mo, Nb, V gibi yiiksek ergime sicakligina
sahip katkilarin uygun miktarda katilmasiyla, zorlayici alan degerinde (Hc) 6nemli bir artig
saglanmaktadir. Ancak yliksek miktarda Ti katkisi, zorlayici alanin (Hc) azalmasina neden
olmaktadir. Bunun nedeni ise su sekilde aciklanabilir: Ti orani arttiginda; miknatislarda
anormal tane biliylimesine neden olur. Biiylik taneler diigsiik zorlayici alana sahiptir ve
demanyetizasyon siireci boyunca diger tanelerden daha kolay demanyetize olurlar. Bu yiizden

demanyetizasyon egrilerinde daha az homojen mikroyap1 olarak sonuclanir. Ti’ nin ergime



noktasi, sinterleme sicaklifindan ¢ok az yiiksektir ve tanelerarasi fazdaki Ti’nin
¢oziinebilirligi sinirhidir. Ancak Ti; Al ya da Cu gibi diisiik ergime sicakligina sahip katkilarla
birlikte miknatisa dahil oldugunda, diisiik ergime sicakligina sahip element tanelerarasi sivi
fazda erimis ve ¢Ozlinmiis olur. Bu durum sivi fazda Ti’nin ¢6ziinebilirliginin artmasina ve

tanelerarasi bolgede homojen yayilmasina yol agar [13].

Yapilan arastirmalarda sinterlenmis Nd-Fe-B miknatislarina Al-Cu katkisi ilave edildiginde;
Al ve Cu, islatilabilirlik 6zelligini iyilestirdiginden dolayr miknatisin manyetik 6zelliklerine
de olumlu bir etken olarak yansir. Zorlayict alan (Hc), maksimum enerji ¢arpant (BH)max gibi
parametrelerin degerlerinin artmasini saglar. Ancak Cu miktarmin belli bir seviyeden sonraki
artis1 bu parametrelerin degerlerinin azalmasina sebep olmaktadir. Bunun sebeplerinden biri
ise tanelerarasi fazlarin homojen olmayan dagilimidir. Bu dagilim, tanelerin manyetik olarak
izolasyonunu azaltir. Homojen dagilima sahip mikroyap: ise tane sinirlarmin daha temiz,
stirekli ve tek diize halde bir goriiniime sahiptir. Al katkisinin artmastyla birlikte, mikroyap1
daha da bu goriiniime sahip olacak sekilde goriiliir. Al ve Cu katkisi, Nd-Fe-B miknatislarinda
korozyon direncini biiylik 6lciide gelistirmektedir. Fakat Al ve Cu’in yiiksek katkis1 Nd2Fe14B
fazindaki Al ya da Cu’in yayimasiyla uyarilan manyetik seyreltme etkisinden dolay1
sinterlenmis Nd-Fe-B miknatisinin manyetik performansini bozabilir. Al-Cu katkis1 olmayan
Nd-Fe-B miknatislarinda Nd yoniinden zengin faz aktif ve bu fazin korozyon reaksiyonlari
icin itici giic suyla beraber yiiksektir. Katkisiz miknatislar bu yiizden nemli ortamlarda
korozyona duyarlidir. Al-Cu katkili miknatislarda ise Al ve Cu’in ¢6ziilmeleri ile tanelerarasi
korozyon igin itici giicli azaltir. Bu yiizden kiitle kaybi azalir. Korozyon direncinin
gelismesine etki eden bir diger faktérde miknatis yogunlugudur. Yapilan caligmalarda
goriildiigii lizere katki miktar1 artirilirken, miknatis yogunlugu da artmaktadir. Ayn1 zamanda

miknatisin korozyon direnci de artmaktadir [14, 15].

Al, Sn, Zn gibi katkilarin, miknatisin tretim sekline gore etkileri bazi galismalarda
incelenmistir. Agik kalipta preslenmis miknatislarda; Nd>Fe1sB taneleri, tanelerin c-ekseni
yOniiniin presleme yoniine paralel bir sekilde konumlandirildiginda yiiksek manyetik
Ozelliklere sahip olmaktadir. Bu tip ve sicak preslenmis miknatislarda; Al ve Sn katkisi
sonucunda zorlayici alan (Hc), maksimum enerji ¢arpani (BH)max Ve kalict miknatislanma (By)
gibi manyetik 6zelliklerde hafif bir diisiis oldugu goriilmiistiir. Zn katkisinda ise agik kalipta
preslenmis miknatislarda bu parametrelerin degerleri artarken, sicak preslenmis miknatislarda

1se azaldig gorilmiistiir. Ac¢ik kalipta preslenmis miknatislarda Zn katkisi sonucu iyilesen



manyetik O6zelliklerin sebebi ise katkinin tane igerisinde yayilmasi ve bundan dolay:1 tane
siirinin hacim oranindaki artig1 olabilmektedir. Ayrica katkisiz Nd-Fe-B esasl acik kalipta
preslenmis miknatislarda; pek ¢ok yuvarlak ve genis tanelerin yani sira yuvarlak taneler
arasinda kiiciik bir plaka benzeri taneler vardir. Benzer bir yap1 Al ve Sn katkili Nd-Fe-B
esaslt miknatislarda da goriilebilmektedir. Ancak Zn katkili miknatislarda mikroyapi,
tamamen plaka benzeri tanelerden olusan ve presleme yoniine dik iyi hizalanmis sekilde
goriilebilmektedir. Bu sonuglar ise Nd-Fe-B esasli acik kalipta preslenmis miknatisina Al ve
Sn katkilarinin mikroyapinin gelismesine ve yapi olusumuna yardimci olmadigini gosterir. Al
ve Sn katkilarindan farkli olarak, Zn katkisi yapi olusumunu ve manyetik ozelliklerin

gelismesine yardimei olan mikroyapiy: gelistirebilir [16].

Sinterlenmis Nd-Fe-B esasli kalici miknatislarin zorlayici alaninin (Hc), mikroyapilariyla
iligkili oldugu ve bu miknatislarin zorlayict alanini artirmak i¢in Al’nin genis Olciide
kullanilan bir katki maddesi oldugu iyi bilinmektedir. Al katkisinin, sinterleme islemi
oncesinde Nd-Fe-B tozlariin yiizeyinde homojen bir sekilde dagilabildiginden ve gelismis
1islanabilme 6zelliginden dolayr Nd yoniinden zengin fazin dagilimini artirmasi beklenir. Al
katkisi, Nd / Fe ile reaksiyona girerek Nd-Al ve Nd-Fe-Al fazlarin1 olusturur ve bu da tane
siirlarinin diizgilinlestirilmesine yardimci olur. Bu nedenle Al katkisi, sinterleme ve pesine
tavlama iglemi boyunca Nd>Fe1sB tane siirindaki kusurlari diizeltebilir ve bunun sonucunda
miknatisin zorlayici alani artmig olur. Ote yandan, Al igerigi arttiginda, miknatislarin kalict
miknatislanmasinin (Br) ve maksimum enerji ¢arpani (BHmax)) gibi manyetik 6zelliklerinin
azaldig1 goriilmiistiir. Ayrica yapilan ¢alismalarda zorlayict alanin (Hc) sicakliga bagimlilig
da incelenmistir. Sicaklik arttikca; Al katkisi igeren numunede, Al igermeyen numuneye gore
zorlayict alanin (Hc¢) daha hizli distiigli gozlenmistir. Buna ragmen Al katkis1 igeren
numunenin zorlayict alan degeri, katkisiz numuneye gore daha yiiksek olabilmektedir. Ayrica
Al katkili Nd-Fe-B esasli kalict miknatislarin mikroyapisinda p fazi gézlenmektedir. Olusan
fazlar Al miktarma gore degiskenlik gostermektedir (6 faz1 NdsoFeroxAlx; 7<x<25 ve p fazi
NdasFes7-xAly; 2.5<x<5) [17-19].

Daha once yapilan c¢alismalarda, Nd-Fe-B esasli kalict miknatisina degisen sicaklik ve Al
katkisina bagli olarak zorlayici alan (Hc), kalict miknatislanma (By), maksimum enerji ¢arpani
BHmax) gibi manyetik parametreler, korozyon ve oksidasyon direnglerindeki degisimler
incelenmistir. Al katki miktarinin artmasiyla; zorlayici alan (Hc) degerinin arttigi, korozyon

ve oksidasyon hizinin azaldig1 gézlenmistir.



Yapilan bu calismada; Nd-Fe-B esasli alasima, degisen miktarlarda Al katkisi ilave edilerek
ve farkli 1s1l islem sicakliklar altinda manyetik 6zelliklerinin, mikroyapisinin ve korozyon
direncinin nasil etkilendiginin incelenmesi amaglanmistir. Diger ¢alismalardan farkli olarak;
sistematik bir calisma yapilarak Al katkisinin Nd-Fe-B esasli alasim iizerinde hem sicaklik

etkisi hem de katki oraninin etkisi detayl bir sekilde incelenmistir.






BOLUM 2
MANYETIZMA VE MANYETIiK MALZEMELERIN SINIFLANDIRILMASI

Manyetizma kavrami, manyetik alan tarafindan olusturulan bir kavramdir ve manyetik alanin
birimi Oersted’ dir. Manyetik 6zellik ise malzemenin sahip oldugu elektrik yiikleriyle
alakalidir. Bu elektrik yiikleri hareket halinde artacagindan dolayi, hareket halindeki her
malzeme az da olsa belirli bir manyetiklige sahiptir. Malzemenin manyetizasyonu
incelenirken, vektorel anlamda manyetik dipol momentlerin toplamina bakilir. Manyetik
momenti ise elektronun manyetik alan siddeti olarak tanimlayabiliriz. Manyetik momentler;
elektronlarin, cekirdegin g¢evresindeki yoriinge ve kendi ekseni etrafinda donmelerinden

kaynaklanmaktadir [20].

Elektronlarin, kendi ekseni etrafinda doénmesiyle sahip oldugu manyetik momente Bohr

manyetonu (ug) denir ve su sekilde gosterilir:

.h
us =Bohr Magneton = 2 - 9274x 102 Am? (2.1)

4Ttm

Vakum ortaminda manyetik alan uygulandiginda birim yilizeyden gegen manyetik alan

cizgilerinin sayist (manyetik indiiksiyon) su formiille hesaplanir:

B = poH (Wb/m?) (2.2)
o= Boslugun manyetik gecirgenligi (4x107" Wb/Amp.m)

Eger malzeme (2.2) esitligine uyan ortamdan farkli yerde ise manyetik alan icerisinde
manyetik dipol kazanir. Verilen manyetik alanda, dipoliin biiyilikliigli malzemenin birim

hacimdeki manyetizasyonu ile orantilidir ve asagidaki gibidir:

B = po (H+M) (2.3)



Burada M, birim hacim basina manyetiklenmeyi gostermektedir. B’ nin birimi SI sistemine

gore Tesla, H ve M’ nin birimi kA/m’ dir.

Manyetik alana bir malzeme yerlestirildiginde aki yogunlugu malzeme igerisindeki manyetik

dipol momentlerin uygulanan manyetik alan ile etkilesimiyle belirlenmektedir;
B = pH (W/m?) (2.4)

Denklemde bulunan p malzemenin manyetik gecirgenligidir. Malzeme igerisindeki manyetik

momentler uygulanan manyetik alanla ayni yonde ise;
1 > po olmaktadir. (2.5)

Bunun anlami uygulanan dis manyetik alanla malzeme igerisinde, boslukta oldugundan daha

fazla sayida manyetik aki cizgileri olusacaktir.
Eger uygulanan manyetik alan malzeme i¢indeki manyetik momentlerle zit yonde ise;
1 < po olmaktadir. (2.6)

Manyetik malzemede nispi gegirgenlik;

W= u—: ile verilmektedir (2.7)

Manyetik alanin malzeme igerisindeki etkisinin artmasi, nispi gegirgenligin de artmasi

anlamina gelmektedir [5].

Manyetik malzemelerde en 6nemli 6zelliklerden biri de manyetik duygunluktur (). Manyetik
duygunluk (), manyetiklenmenin orani olarak bilinir ve birim hacimdeki manyetik moment
ve uygulanan alana baglidir. Manyetik duygunluk, pozitif ve negatif degerlerine gore iki
sekilde smiflandirilabilir. Manyetik duygunlugun negatif oldugu durumlarda duygunluk,
sicaklik faktoriinden etkilenmemektedir. Duygunlugun pozitif oldugu durumlarda ise artan

sicaklikla, duygunluk diisme egilimi gostermektedir. Ayrica malzemelerin kritik sicakliklar
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mevcuttur ve manyetik duygunlugun negatif oldugu durumlar haricinde, malzemelerin bu

kritik sicakliklarina goére duygunluk degiskenlik gostermektedir [5].

(2.8)

M
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2.1 MANYETIiK MALZEMELERIN SINIFLANDIRILMASI

2.1.1 Diyamanyetizma

Diyamanyetik malzemeler manyetik duygunlugu () negatif olan malzemelerdir ve manyetik
alan altinda manyetik momentleri, alanin tersi yoniinde bir yonelim gosterirler. Diyamanyetik
malzemelerde atomlarin kalic1 dipol momentleri yoktur. Yani manyetik alan uygulanmis bu
malzemelerde, alan kaldirildiginda manyetik moment sifir olur. Ayrica diyamanyetik

malzemelerin kritik sicakliklar1 yoktur ve dolayisiyla sicakliktan bagimsizdirlar [5].

2.1.2 Paramanyetizma

Paramanyetik malzemelerde, manyetik momentler rastgele yonlenmislerdir. Bu tiir
malzemelere manyetik alan uygulandiginda, manyetik momentler ayni1 yonde yonlenirler
ancak manyetik alan kaldirildiginda tekrar rastgele yonlenirler. Bunun sebebi; manyetik

momentler arasindaki etkilesim enerjisinin, ortamin termal enerjisinden diisiik olmasidir.

Paramanyetik malzemeler, sicaklikla ters orantili olarak degismektedir. Manyetik duygunluk

ile iliskilendirilen bagintiya Curie yasasi denir ve asagidaki gibidir: [2]

(2.9)

=
|
i le

(C burada Curie sabitidir)

2.1.3 Ferromanyetizma

Ferromanyetizma kavrami, giiglii miknatislanmay1 ifade etmektedir. Bir baska deyisle,

ferromanyetik malzemelere uygulanan manyetik alan kiiclik olsa dahi biiyiik bir
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miknatislanma s6z konusu olmaktadir. Bunun sebebi ise manyetik alan uygulanmadan bu
malzemelerin kendiliginden miknatislanabilmesidir. Ferromanyetik malzemelerin kendiliginden
miknatislanabilme 6zelligi, manyetik momentlerinin birbirine paralel ydnlenmesinden

kaynaklanmaktadir. Bu sebepten 6tiirli uygulama alanlar1 oldukga genistir [2].

Ferromanyetik malzemelerde miknatislanma egrileri, malzemenin doyum miknatislanma
degerini ve demanyetize durumdan doyum biiyiikliigiine nasil ulastig1r hakkinda bilgiler igerir.
Ayrica bu miknatislanma egrileri, hem manyetik duygunluga hem de malzemenin sekline
baglhidir. Belirli bir boyuta sahip olan bir malzemeye manyetik alan uygulandiginda;
malzemenin kutuplari, miknatislanmaya zit bir manyetik alan olusturur. Olugsan bu manyetik

alana demanyetizasyon alani (Hg) denir [2].
Ha = -NdM (2.10)
(Burada Ng, demanyetizasyon faktoriidiir)

Ferromanyetik malzemelerde, miknatislanma Curie sicakligi tizerinde kaybolmaktadir.
Birbirine paralel yonlenen manyetik momentler, bu sicakliktan itibaren izotropik sekilde
yonlenirler. Bunun sebebi termal enerjinin, manyetik momentlerin degis-tokus enerjisinden
fazla oldugunda manyetik momentlerin yonlerinden sapmas1 ve dolayisiyla paramanyetik faza
gecis yapmasidir. Ayrica ferromanyetik malzemelerin manyetik duygunlugu (), Curie-Weiss

yasastyla aciklanmaktadir.
C
X = Py (2.11)

(Burada C sabit 6 ise pozitif ve yaklasik olarak 0¢’ ye esittir)

Ferromanyetik malzemeleri daha fazla agiklamak igin Weiss, molekiiler alan teorisini ortaya
cikartmigtir. Weiss’e gore, molekiiler alan degeri oldukg¢a biiyiiktir ve her kosulda
miknatislanma dogrultusuna paraleldir. Ayrica manyetik alan uygulandiginda, miknatislanma
dogrultusu bu yonde hareket ederse, molekiiler alan da bu dogrultuyla birlikte doner. Weiss’in

molekiiler alan (Hm) teorisinin formuliizasyonu asagidaki gibidir:
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Hm=wM (2.12)
(w, Weiss sabitidir)
Burada Curie sicakligmin altinda, Weiss sabiti biiylik bir degere sahip oldugundan dolay1

molekiiler alan degeri oldukca biiyiiktiir. Ancak Curie sicakliginin tistiinde harici bir manyetik

alan uygulanmadig takdirde miknatislanma sifirdir ve sonucunda molekiiler alan da sifir olur

[5]

2.1.3.1 Ferromanyetik Malzemelerde Histerezis Egrileri

A\’I n

Sekil 2.1 Manyetik Alan Uygulanmasiyla Miknatislanan Ferromanyetik Malzemelerin
Histerezis Egrileri [5].

Ferromanyetik bir malzemede, manyetik indiiksiyonun (B) manyetik alan siddetine (H) bagh
olan degisimin incelendigi egriye, histerezis egrisi denir. Bu egri malzemenin; doyum
manyetizasyonu, zorlayici alani, kalict miknatislanmasi gibi ¢esitli manyetik o6zellikleri
hakkinda bilgiler vermektedir. Sekil 2.1°de goriilen bu degisimleri agiklayacak olursak;
baslangi¢c noktasi O noktasidir ve daha dnce manyetik alan uygulanmamis bir malzemeye
manyetik alan uygulandiginda miknatislanmasi sekilde de goriildiigii gibi yavasga artacaktir.
Daha sonra maksimum artis oranina ulasir ve son olarak da miknatislanma tekrar yavas
artarak malzeme, B noktasinda doyum manyetizasyonuna (Ms) ulasir. Bu asamadan sonra

manyetik alan azaltilirsa, miknatislanma daha yavas azalarak C noktasmna gelir. Bu C
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noktasinda malzeme, sifir manyetik alan degerinde goriinse bile sifir olmayan bir
miknatislanma degeri icermektedir. Bu yiizden miknatislanmay1 sifir yapabilmek i¢in ters
dogrultuda manyetik alan uygulanir. Yeterince biiyiikk bir alan uygulandigi takdirde;
malzemenin miknatislanma degeri, D noktasinda sifir olur ve bu dogrultuda manyetik alan
artmaya devam eder. Daha sonrasinda malzeme E noktasinda, ters yonde doyum
manyetizasyonuna ulagsmis olur. Eger manyetik alan tekrar azaltilirsa, malzeme E’den
baslayarak F-G-B yolunu takip eder ve egri tamamlanmis olur. Verilen bu histerezis egrisinde

C noktasi kalict miknatislanmayi, D noktasi ise zorlayici alan degerini temsil eder [5].

2.1.3.2 Ferromanyetik Malzemelerde Manyetik Domenler

Domen duvarlari, farkli manyetik momentlere sahip yiizeyler arasindaki ara yiizeylerdir.
Manyetik domenler ise Curie sicakligi altinda manyetik momentlerin paralel ydnlenmis
oldugu manyetik bolgelerdir. Ferromanyetik malzemeler bu manyetik domenlerde, doyum
manyetizasyonuna ulagmis durumdadir. Bunun yani1 sira Weiss; manyetik alan uygulanan
malzemeye, alan kaldirildiginda doyum manyetizasyonunun olmamasini, malzeme manyetik
domenlere ayrilmasiyla gergeklestirdigini savunmaktadir. Ayrica manyetik domenler
icerisindeki manyetik momentler paralel olmasina ragmen, birbirlerinden farkli dogrultudadir.
Dolayisiyla manyetik domenlere boliinmiis bir ferromanyetik malzemenin miknatisliginin ¢ok
kiiciik veya sifir olmasi beklenir. Sekil 2.2 (a)’ da gorildigi tizere, manyetik alan
uygulanmadiginda manyetik domenler miknatislanmay1 sifir yapacak sekilde ters yonlenmis
durumdadir. Daha sonra manyetik alan uygulandiginda, alan yoniinde manyetik domen
boyutca biiyiimeye baslar ve en sonunda malzeme yar1 kararli durumdan, kararli duruma

gecerek uygulanan manyetik alan yoniinde tek bir manyetik domen halini alir [2].

R -,
/”-H\_ﬁ_ NG
ff i \‘} ;f M \"]
Ilkh_h / l\._h__ /

Sae e’ S

() M=0 (b) 4>0 () M= M, cos () M = M,

Sekil 2.2 Manyetik alan uygulanan malzemede manyetik domen hareketi [2].
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2.1.4 Antiferromanyetizma

Neel, antiferromanyetik malzemelerle ilgili ilk teoriyi gelistirmistir. Antiferromanyetik
malzemelerin kritik sicakligi Neel sicakligi (On) olarak ifade edilir. Bu sicakligin iizerinde
malzeme paramanyetik, altinda ise antiferromanyetik davranis sergiler. Manyetik momentleri zit
yonlii ve net manyetizasyon sifirdir. Ancak bu malzemelere giiclii bir harici manyetik alan
uygulandiginda, net manyetizasyonu sifirdan farkli olabilmektedir. Antiferromanyetik
malzemelerde manyetik momentler, sicakhigin sifir oldugu anda mikemmel dizilis
gostermektedirler. Aksi takdirde termal enerjiden dolay1 bu dizilis bozulur. Antiferromanyetik
malzemeler kiigiik, pozitif manyetik duygunluga sahiptirler. Manyetik duygunluk, uygulanan
manyetik alanm yoniine bagh da degisim gostermektedir. Ornegin; Sekil 2.3’teki gibi manyetik
alan, manyetik momentlere dik bir sekilde uygulanirsa, manyetik duygunluk sifirdan farkli
olmaktadir. Sicaklik, Neel sicakligindan (6n) 0’a diiserken manyetik alan momentlere paralel

uygulandiginda, manyetik duygunluk asamali olarak sifira diismektedir [5].

(a) (b)

— — — a—
- —— e  —
e Y. e Y o
A U A Ny
e e, Y o
-  Sa T S
T e e e
- e e TS

bl
bod
¢t
bod

— f— — ap—
- — e ——

Sekil 2.3 T=0 K’de antiferromanyetik malzemelerin manyetik momentlerinin dizilisi; (a) Sifir
manyetik alanda, (b) Manyetik momentlere dik bir manyetik alan uygulandiginda [5].

2.1.5 Ferrimanyetizma

Ferrimanyetik malzemelerde, farkli atomlarin manyetik momentleri birbirine zit yonde fakat
farkl biiyiikliiklere sahiptirler. Bundan dolay1 ferrimanyetik malzemelerde net manyetizasyon
mevcuttur. Ayrica su ana kadar gordiigiimiiz paramanyetik, ferromanyetik, antiferromanyetik

ve ferrimanyetik malzemelerin manyetik momentlerinin dizilisleri Sekil 2.4’te gosterilmistir.

15



Ferrimanyetik malzemeler, oda sicakliginda kendiliginden miknatislanma 6zelliklerini uzun
stire devam ettirebilirler. Ferrimanyetik malzemelerde, ferromanyetiklerde oldugu gibi
manyetik  domenleri  doyum  manyetizasyonuna  ulasmis  durumdadirlar.  Ayrica
ferromanyetiklerde oldugu gibi bu tir malzemeler de kritik sicakliginin {stlinde
paramanyetiktirler. Dolayisiyla kalict miknatisliklarini yitirmis olurlar. En 6nemli ferrimanyetik
malzemelerden biri de demir (Fe) dir ve demirle beraber olusturulan oksitler de ferrimanyetik
malzemelere Ornek olabilmektedir. Bu malzemeler ferrit olarak da isimlendirilmektedir.
Ferrimanyetik malzemeler; basit ferritler, karisik ferritler, hekzagonal ferritler, garnetler-orto

ferritler ve diger kullanisli oksitler seklinde siniflara ayrilmaktadir. [5, 21].

/NN N A [
S — N~ F] [ttt ot ot
S e —
S N I I T T T
(2) o ®
N L A A
A N N N A B
A A
N A
(<) (d)

Sekil 2.4 (a) Tim sicakliklarda paramanyetik malzemeler, (b) ferromanyetik malzemeler, ()
antiferromanyetik malzemeler ve (d) ferrimanyetik malzemelerinin manyetik
momentlerinin dizilisi [5].

Paramanyetik malzemelerin manyetik momentleri tiim sicakliklarda (a)’da goriildigii gibi
gelisigiizeldir. Ayrica malzemelerin kritik sicakliklar iistiinde oldugu durumlarda, diger
malzeme tiirlerinde de manyetik momentler (a)’daki gibi gelisigiizel goriiniimiinde

olmaktadir.

2.2 MANYETIK ANIZOTROPI, KRISTAL ANiZOTROPI VE SEKIL ANiZOTROPISi

Manyetik anizotropi kisaca; manyetik Ozelliklerin, O6lgiilen yone bagimliligi olarak

tanimlanabilir. Histeresiz egrisinin seklini etkileyen onemli faktorlerden biridir. Ayrica
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anizotropi ¢esitlerinden kristal anizotropi, malzemenin kendine 6zgiin 6zellikleriyle alakalidir.

Diger anizotropi ¢esitlerinde ise, disaridan gelen etkiler veya uyarilar sz konusudur [22].

2.2.1 Kristal Anizotropi

Kiibik yapiya sahip tek bir kristalin miknatislanma egrilerinin 6l¢iimleri; kolay, orta ve zor
olarak isimlendirilen {i¢ Onemli kristalografik yon hakkinda bilgi vermektedir. Hacim
merkezli kiibik (HMK) yapidaki demir ve ylizey merkezli kiibik (YMK) yapidaki nikeli 6rnek
verecek olursak; sekil 2.5 de gosterildigi gibi demirin, (100) yonii kolay yoniidiir ve bu
yonde demirin kolay miknatislanacagini gostermektedir. Dolayisiyla bu yonde uygulanan
kiigiik miktarda manyetik alanda bile, kristal igindeki iki alan1 ayiran domen duvari hareket
etmektedir. Nikelde ise kolay miknatislanma yonii, (111) yoniidiir. Malzemeye manyetik alan
uygulanmadan veya az miktarda uygulandiginda, miknatislanma yoniiniin degismesiyle bu

yoniin malzemenin kolay miknatislanma yonii oldugu sonucuna ulasilmaktadir [2].

1800 |- <l00>
%
x
400 |
200 |-
o [ i 1 i 1 1 i 1 1 i
0 200 400 600 HOO 1000
H (Oq)
(a)
so0 |- <11z -
o =83y
) Medium <>
400
&
'% 300
T o0k
100 |-
o 1 i 1 i 1 i L i 1 1
0 100 200 300 400 500 600
H (Oa)
(B)

Sekil 2.5 Demir (a) ve Nikel’in (b) Tek Bir Kristali i¢in Miknatislanma Egrileri [2].
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Yukarida verilen demir 6rneginden yola ¢ikarak demirdeki (100) yoniinde kendiliginden
doymusluga ulastiginin varsayarsak, [001] diizlemine paralel kesilmis demanyetize bir kristalin
muhtemel domen yapist sekil 2.6 (a)’ da gosterildigi gibi olacaktir. [010] yoniinde bir manyetik
alan (H) uygulandigi takdirde, sekil 2.6 (b)’ de manyetik alan yoniinde bir hacim artisi
goriilmektedir. Bu, domen duvar hareketi mekanizmasiyla ger¢eklesmektedir ve kristalin
manyetik potansiyel enerjisinin diigmesinden kaynaklanmaktadir. Daha sonra ise manyetik alan

stirekli uygulandiginda, kristal sekil 2.6 (c)’ de goriildiigii gibi doyuma ulagmis olur [2].

rad £

(a) M=0 (b) M>0
H
(010}
1——> 1100}
1001}
(C)M = M,

Sekil 2.6 Demirin tek bir kristalinde ve [010] yoniinde H manyetik alani uygulandiginda
domen yapisi [2].

Yukaridaki Sekil 2.5’te verilen demir 6rneginde; demirin [110] yoniinde yiiksek manyetik
alan uygulandigi takdirde demir doygun hale gelebilmektedir. Boyle bir durumda
gerceklesebilecek yonlenme icin, domen yapist sekil 2.7°de gosterildigi gibi degismektedir.
Diisiik manyetik alan uygulandiginda, Sekil 2.7 (c)’de gosterildigi gibi her biri ayni potansiyel
enerjiye sahip iki domen kalana kadar domen duvar hareketi gergeklesir. Miknatislanmanin
daha da artmasi i¢in, uygulanan manyetik alana paralel olana kadar her domenin dénmesi
gerekmektedir. Gergeklesen domen donmesi yiiksek manyetik alanlarda olur. Clinkii manyetik
alan, giiglii kristal anizotropi kuvvetine karsi hareket etmektedir. Bu nedenle kristal
anizotropi, bir kristal i¢inde belirli kristalografik yonlerde miknatislanmayi durdurma egilimi

gosteren bir kuvvet olarak kabul edilir. Daha sonra ise Sekil 2.7 (d)’de gosterildigi gibi,
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donme islemi tamamlandiginda domen duvari1 kaybolur ve kristal doyum manyetizasyonuna

[010) [l 10] / w?
o S

[001]

ulagmuis olur [2].

(a)M=0

(dYM=M,

®LYM>0 (c) M = M, cos 45°

Sekil 2.7 Demirin tek bir kristalinde ve [110] yoniinde H manyetik alani uygulandiginda
domen yapisi [2].

M (emu/em?)

Hard
L | 1 1 | 1 1 | 1 1

1] 1000 2000 3000 4000 5000 000 7000 8000 9000 10,000

H {Oe)

Sekil 2.8 Oda Sicakliginda Kobaltin Miknatislanma Egrileri [2].
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Sekil 2.8’de ise, oda sicakliginda hekzagonele yakin bir yapiya sahip olan kobaltin
miknatislanma egrileri gosterilmistir. Hekzagonal yapida ¢ ekseni, kolay miknatislanma
yoniindedir. Hekzagonal Kristallerde anizotropi enerjisi (E), 0 agisina baghidir. Bu 0 agis1, Ms

vektori ile ¢ ekseni arasindaki agidir. Anizotropi enerjisi, asagidaki formiille iliskilendirilir

12].

E=Ko+Kj1 sin?0+Kz sin*0+. .. (2.13)

Ko, K1, K2 anizotropi sabitleridir. K1 ve Kz’nin her ikisi de pozitif oldugunda, anizotropi
enerjisi 6=0 i¢in minimum ve ¢ ekseni kolay miknatislanma eksenidir. K1 ve Kz’nin her ikisi

de negatif oldugunda, anizotropi enerjisinin minimum degeri 6=90 °’de olusur [2].

2.2.2 Sekil Anizotropisi

Anizotropi gesitlerinden biri olan sekil anizotropisini agiklamak i¢in 6rnek verecek olursak;
taneleri istenmeyen sekilde yonlenen ve dolayisiyla net kristal anizotropiye sahip olmayan
cok kristalli bir malzeme diistinelim. Sekli kiiresel ise, uygulanan manyetik alan onu herhangi
bir yonde ayni 6l¢iide miknatislar. Fakat sekli kiiresel degil ise, uzun bir eksende, kisa bir
eksende oldugundan daha kolay miknatislanacaktir. Bunun nedeni, kisa eksen boyunca
demanyetizasyon alani, uzun bir eksende oldugundan daha kuvvetlidir. Dolayisiyla kisa eksen
boyunca uygulanan manyetik alan daha fazla olmalidir. Bu sebepten 6tiirii, sekil tek basina bir

manyetik anizotropi kaynagi olabilmektedir [2].
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BOLUM 3

Nd2Fe14B BILESIGININ Nd-Fe-B UCLU FAZ DiYAGRAMINDA KONUMU

NdFeB alagimlari, ii¢ tane ti¢lii alasim barindirmaktadir. Bu alasimlar ise; NdaFe1sB, Ndi+:FesBa
ve NdsFe;Bg’dir. Bu tiglii sistemler sicakliga baglidir. Bu duruma ornek verecek olursak;
Ndi:+eFesBs ve Fe fazlan arasinda diisiik sicakliklarda bir bag ¢izgisi vardir. Ancak 900 °C
tizerindeki sicakliklarda bu bag ¢izgisi yoktur. Schneider ve digerlerinin sonuglarina gore, bunun
yerine Nd2FewsB ve FezB fazlar arasinda bir bag ¢izgisi bulunmustur. Nd-Fe-B faz diyagraminin
Fe yoniinden zengin kosesinde faz iligkileri incelenirken, Schneider ve digerleri NdsFey7 ikili
bilesiklerinin olusumunu ilk olarak 1989 yilinda gozlemlemistir. Landgraf ve digerleri 1990
yilinda, bu yapinin peritektiyal olarak 1053 K’de kararli bir faz oldugunu ve Moreau ve ark. da
kristal yapisinin hekzagonal yapida oldugunu saptamislardir [7].

NdFeB alagimi ile ilgili yapilan ¢alismalar sonucunda, iiclii faz diyagramlar elde edilmistir.
Sekil 3.1’ de ise NdFeB alagim sisteminde Fe yoniinden zengin kdsesinde yer alan faz iliskileri
gosterilmektedir. Sekilde yer alan i¢i dolu daireler ikili fazlari, iiggenler ise iiclii fazlarin
konumunu gostermektedir. Meydana gelen reaksiyonlar ise p, e, U ve E ile gosterilmistir.
Sekilde alt1 ¢izili simge ile belirtilenler, belli bir bolgeye ait birincil fazlardir. Nd2Fe1sB (®) fazi
bu bolgede yani NdFeB alasim sisteminde Fe yoniinden zengin kosesinde kristallenmektedir.

Ayrica y-Fe’ in bu bolgede birincil katilasma fazi oldugu goriilmektedir [7].
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Sekil 3.1 Nd-Fe-B Uglii Faz Diyagrami [7].

Erimis NdoFeisB alagimi yavasca sogutuldugunda bazi asamalar gozlenmektedir. Bu
asamalar1 siralayacak olursak; Nd2FeisB bilesimi yaklasik 1280 °C’de katilagsmaya baglar.
Daha sonra sogutma, saf Fe kristallerinin daha da kristallesmesine sebep olur. Kristallesme,
yaklagik 1180 °C’e kadar yani Nd.FeisB fazinin peritektik erime noktasina kadar siirekli
olarak artar. Fe kristalleri ve daha az Fe igeren sivi1 faz, bu sicakligin altinda denge fazlar
degildir ve Nd2Fe14B kristallerini olusturmaktadir. Ayrica demir kristalleri etrafinda olusan
NdzFe14B fazi, igteki Fe’nin daha az Fe igeren siviyla reaksiyonu i¢in bir yayilma sinirt olarak
kabul edilir. Bu nedenden o6tiirti, Nd2Fe14B’nin peritektik olusumu, normal dokiim isleminde
tamamlanamaz ve Nd2Fe1sB taneleri i¢inde birincil Fe kristalleri yer almaktadir. Ote yandan
birincil Fe kristalleri; alasimin zorlayici alanini, domen duvarinin ¢ekirdeklenmesi sebebiyle
olumsuz etkilemektedir. Dolayisiyla bu sebepten 6tiirii kalict miknatis alagimlarinda, birincil
Fe kristallesmesinin 6nlendigi araligi genelde sec¢ilmektedir. Bu aralik, Sekil 3.1°de U3-E1

noktalarinin kapsadigi egride yer almaktadir [7].

22



Cizelge 3.1 Nd-Fe-B tiglii sisteminde yer alan reaksiyonlar ve karsilik gelen sicakliklar (°C) [23].

pl L+ 5-Fe — y -Fe 1392
p2 L +y-Fe — w(Nd,Fe;,) 1185
p3 L + vy — NdsFe;, 780
p4 L+ B-Nd — o-Nd 856
pS L + o-Fe — y-Fe 1381
p6 L +FeB — Fe,B 1389
p7 L + y-Fe — ®(Nd,Fe;4B) 1180
P8 L + NdB, — n(Ndy;Fe,B.,) 1345
el L — NdsFe;7 + Nd 685
e2 L — y-Fe + Fe,B 1177
e3 L — Nd+ Nd;Bs 1000
e4 L — (Nd11Fe,B,) + o(Nd,Fe,,B) 1115
e5 L — Fe,B + ¢(Nd,Fe1,4B) 1110
Ul L + FeB — Fe,B + NdB, ?
U2 L + NdB, — n(Ndy,Fe,B,) + Fe,B ?

U3 L + y-Fe — ®(Nd,Fe;,B) + w(Nd,Fe;,) 1130
U4 L — Nd;Bs — Nd + p(Fe-fakir Nd-zengin boride) | ?

us L+ p — Nd + n(Ndy1FesBy) (745)
U6 L + (Nd;1Fe,Bs) — Nd + ¢(Nd,Fe,4B) 710
El L — ®(Nd,Fe;,B) + y-Fe + Fe,B 1105
E2 L — n(Ndi1Fe,B,) + ®(Nd,Fe,,B) + Fe,B 1095
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BOLUM 4

KALICI MIKNATISLARIN VE NdFeB ESASLI KALICI MIKNATISLARIN
TARIHTEKI GELIiSIMLERI VE ONEMI

Kalic1 miknatis malzemelerinin kullanim1 1900°1i yillara dayanmaktadir. Birinci nesil kalici
miknatis malzemeleri olarak; tungsten c¢elikleri daha sonra krom c¢elikleri ve nihayetinde
yiiksek karbonlu gelik olan KS ¢elikleri gelistirilmistir. ikinci nesil kalici miknatislar, MK
celiginin icadiyla baglamistir. Bu ¢elik Mishima tarafindan 1931°de icat edilmistir. MK
celiklerinin zorlayici alan degerleri, KS ¢eliklerine gore 2 katindan fazla olacak kadar daha iyi
manyetik Ozelliklere sahiptirler. Ayrica su an da kullanilan AINiCo miknatislar, MK
celiginden gelistirilmistir. Ugiincii nesil kalict miknatislar ise Ba ve Sr-ferritler, MnAl, MnBi,
SmCos ve SmyCoi7 gibi bilesiklerin lizerine kuruludur. Bu bilesiklerin zorlayici alan
degerleri, 6nceki malzemelerden elde edilen miknatislarin zorlayici alan degerlerine gore daha
fazladir. Bunun sebebi ise bu bilesiklerin kristal anizotropilerinin ¢ok biiyiik olmasidir.
Ozellikle SmCos ve SmCo17, yiiksek performansh kalict miknatis malzemeleridir. Buradaki
R-T bilesiginde nadir toprak elementi olarak Sm’nin yerine Nd veya Pr, 3d ge¢is metali
olarak Co’nun yerine ise Fe kullanilabilirdi. Ancak Nd-Fe veya Pr-Fe ikili bilesiklerinin
higbiri 1yi bir kalict miknatis elde etmek i¢in gerekli manyetik 6zellikleri saglamamaktadir.
Dolayistyla yiiksek performansli kalici miknatis malzemesi olarak R-T bilesiginde Sm-Co
tercih edilmektedir. Daha sonra R-Fe-X (X=Cesitli elementler olmak iizere) tiglii sistemler
kesfedilmistir ve RoFeisB bilesimine rastlanmistir. Bu bilesim Onceki kalict miknatis
malzemelerine gore daha iistiin manyetik Ozelliklere sahiptir. Bu miknatislarin  BH(max)

degerleri 400 kj/m> e ulasabilmektedir [24].

Kalic1 miknatislar, giiglii bir manyetik alana maruz kaldiktan sonra biiylik miktardaki kalic
miknatislanmalarini korurlar. Bu tip miknatislarin zorlayici alan (H¢) degerleri, birkag yiiz ile
birka¢ bin oersteds (Oe) arasinda degismektedir. Kalict miknatis piyasasinda ticari olarak

ferrit, AINiCo, SmCo ve NdFeB olmak lizere dort ana miknatis kullanilmaktadir. Kullanim
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alan1 secimi ise ¢alisma sicakligi, ebat ve agirlik kisitlamalari, ¢evresel kaygilar ve gerekli

manyetik enerji gibi faktorler goz oniinde bulundurularak yapilmaktadir [25].

Seramik miknatislar, demir oksit ve baryum/stronsiyum karbonat seramikten olusan
sinterlenmis bir kompozit malzemeden tretilmistir. Genellikle ferritler veya sert ferritler
olarak da adlandirilirlar. Seramik miknatislar 1950 yillarinda tanitilmistir ve giiniimiizde
oldukca popiiler kalici miknatislardan biridir. Seramik miknatislarinin; diisiik maliyet,
korozyona kars1 yiiksek direng gibi avantajli 6zellikleri bulunmaktadir. Ayrica seramik
miknatislar; AINiCo ve diger nadir toprak miknatislarina gore daha ucuz hammaddelerden
yapilmiglardir. Diger kalict miknatislardan AINiCo miknatislari ise aginmaya karsi direnglidir
ve ytuiksek termal kararliliga sahiptirler. Bu miknatislarin diisiik zorlayici alana sahip olmalari
ise en bliyikk dezavantajidir. 1970 ve 1980°li yillarda gelistirilen nadir toprak (RE)
miknatislar1, diger kalict miknatislara gére daha gili¢lii manyetik alanlar {iretebilmektedir.
Omegin; bu tip kalict miknatislarm manyetik alan1 1.4 Teslayr asabilirken, ferrit miknatislar
ise 0.5-1.0 teslalik manyetik alan gostermektedir. Nadir toprak miknatislari, SmCo ve NdFeB
esasli olmak tizere iki ¢esittir. Bu miknatislarin manyetik 6zellikleri diger miknatislara gore
daha iyi olsa da, asinmaya ve korozyona karsi direngleri diisiiktiir. Dolayisiyla bu olumsuz
ozelliklerini azaltmak veya ortadan kaldirmak icin genellikle kaplama veya element katkisi
yapilmaktadir [25, 26].

Nadir toprak miknatislarindan olan SmCo esasli kalict miknatislar, yiiksek Curie sicakligina
sahiplerdir ve dolayisiyla yiiksek calisma sicakliginda calisabilme kabiliyetlerinden dolay1
hem havacilik hem de askeri uygulamalarda kullanilmaktadir. NdFeB kalic1 miknatislari ise
1980°li yillarda lantan-terbiyum-demir-bor (LaTbFeB) alasimmin 6zel O6zelliklere sahip
oldugu kesfedildiginde gelistirilmistir. NdFeB miknatislari, giinliik yasantimizda birgok
kolaylik getirmistir. Ornegin; cep telefonlar, tasinabilir CD oynaticilari, bilgisayarlar ve
bircok ses sistemi gibi teknolojik cihazlarin boyutlarinin kiigiiltiilmesini saglamistir. Ayrica

NdFeB esasli kalici1 miknatislari;

e Otomotiv Endistrisi
e Elektrikli bisikletler
e Hoparlorler

e MR
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e Jeneratorler
e Riizgar Kuvvet Jeneratorleri
e Enerji Depolama Sistemleri

e Klima Kompresorleri ve Fanlari gibi birgok uygulama alaninda yer almaktadir [25, 26].

Kalict miknatislar 20.yy’da gelistirilmistir ve Diinya piyasasinda onemli yer tutmaktadir.
Sekil 4.1°de gosterildigi gibi Diinya genelinde kalici miknatis piyasast 2013 yilinda 11.3
milyar dolara ulagmistir. 2018 yilinda ise yaklasik % 5.7 biiylime ile 15 milyar dolara
ulagmast beklenmektedir. 2013 yilinda kalict miknatis tiirleri arasinda seramik miknatislar en
bliylik pazari olusturmaktadir ve 900.000 ton kadar kullanim hacmine ulastigi tahmin

edilmektedir. 2018’de ise seramik miknatis pazarinin 1.1 milyon tona ulagsmasi
beklenmektedir [25].
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Sekil 4.1 2018’¢ kadar kalict miknatislar i¢in piyasa talebi [25].

Kalic1 miknatis piyasasinda Japonya ve Cin ana lretici statiisiindedir. Sekil 4.2 ve 4.3’de Cin,
Japonya, ABD ve Avrupa’da 1983-2007 yillar1 arasinda NdFeB miknatis1 iretimi

gosterilmektedir. Sekil 4.2°de goriildiigi izere en fazla tiretim yapan Japonya ve Cindir [26].

27



60 -

50 4
o 40 7
<) - Cin
30 -+
.% » Japonva
=
=20 ¢
10 -

0 TTTITEITRSES
1980 1985 1990 1995 2000 2005 2010

il

Sekil 4.2 1983-2007 yillar1 arasinda Cin ve Japonya’da NdFeB miknatis tiretimi [26].
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Sekil 4.3 ABD ve Avrupa’da NdFeB miknatis tiretimi (Gg=Gigagrams) [26].

Ulkelere gore iiretim oranlarmi grafik iizerinde inceleyecek olursak, Sekil 4.4’te goriildiigii
gibi 2007°de Diinya NdFeB miknatis iiretiminin % 76’sin1 Cin olusturmaktadir. Japonya da
hemen hemen her yil iiretim yapmistir. ABD ise 2004 yilinda sinterlenmis miknatis tiretimini
durdurmustur ve Avrupa 2007°de NdFeB miknatis iiretiminin sadece % 2’sine katki yapmistir

[26].
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Sekil 4.4 Cin, Japonya, ABD ve Avrupa’da NdFeB miknatis tiretimi (Yiizde Oranlari) [26].
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BOLUM 5

VAKUM ARK ERGITME (VAR) URETIM YONTEMI

Vakum ark ergitme (Vacuum Arc Remelting-VAR) prosesi; vakum igerisinde bir elektrotun,
bir dc arkindan gelen 1s1 ile eritilmesine dayanan bir islemdir. Ark; kiilgenin diiz bir yiizeye ve
tiniform hale sahip olmasini saglayan, kiilge yiizeyinde hareket ettirilen kiiclik bir nokta 1s1
kaynagidir. Sekil 5.1°de gosterildigi gibi arktaki 1s1, elektrotu eritir ve eriyen metal
damlaciklari su ile sogutulmus bakir potada katilagir. Dolayisiyla eriyik metal, kiilge haline
gelir. VAR prosesinin amact; saglam, kimyasal olarak homojen, segregasyondan arinmis bir
kiilge tiretmektir. Bu proses ile basta havacilik sektorii olmak {izere birgok uygulama alaninda

yer alan alagimlarin iiretimi yapilmaktadir [27, 28].

Vacuum

Water Guide

VWater Jacket i : Solid Ingot

Sekil 5.1 VAR yonteminin semast (I toplam uygulanan akim, la ark akimi ve Ip, alt akimdir)
[27].
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VAR yonteminde, kiilgenin katilagmasi sirasinda olumsuz etki yapan bazi faktorler vardir. Bu
faktorler; ark uzunlugu, vakum biitlinligi, elektrot gidis orani, elektrot/kalip ¢ap1 orani gibi
faktorlerdir ve kiilgenin katilagsma sekline kisa veya uzun zaman Olgeginde etkide
bulunabilmektedir. Cillenme kusurlarinin baslamasi kisa zaman 6lgeginde etkisini, kiilgenin
ayrismaya yani segregasyona ugramasi da uzun zaman Ol¢egindeki etkisini gostermektedir.
VAR yonteminde kullanilan diigiik ergime sicakligina sahip malzemelerin katilagmasinda, 1s1
miktarmi artirmak igin kiilce ile kalibin i¢ ylizeyi arasindaki bosluga helyum ilave
edilmektedir. Buradaki bosluk ve igerisine doldurulan helyum sayesinde, kiilgenin soguma
hizina olumlu yonde etkide bulunur. Bu etkiyle birlikte, segregasyona duyarli malzemelerde
bile VAR yoOnteminin daha basarili olmasi saglanmaktadir. VAR yonteminin diger bir
avantajlarindan biri de, daha Once meydana gelen inkliizyon sayisini azaltabilmesidir.
Meydana gelen inkliizyonlar; oksit ve nitrit parcalarinin biraraya gelmesinden, ¢oziilmemis
tungstenden veya birincil ergitme ve VAR yontemi arasinda temizleme sirasinda elektrotun

dis yiizeyinde olugabilmektedir [28, 29].

Vakum ark yeniden ergitme (VAR) ve elektro-ciiruf yeniden ergitme (ESR) yontemlerinde
iiretilen malzemeler segregasyondan arindirilmis halde oldugundan dolayi, bu yontemlere
talep artmustir. Ancak VAR yontemi, ESR yontemine gore bazi avantajlara sahiptir. Ornegin,
VAR yonteminde kiilgede daha yliksek soguma orani mevcuttur. Bu durum segregasyona
kars1 hassas olan (6zellikle nikel bazli siiper alagimlar) malzemelere kars1 yontemi, daha cazip
kilacak bir unsurdur. Ayrica ESR yonteminde kullanilan malzemeler, celikler ve nikel-bazli
alagimlar olarak sinirlandirilabilir. Ancak VAR yonteminde bu malzemeler disinda Ti, Zr, Nb,
Ta ve U gibi malzemelerde kullanilmaktadir. Ergime sicakligi yiiksek olan Ti, Zr gibi
maddelerin VAR yontemiyle iiretimi, ¢elikler ve nikel esash alasimlar ile benzer sekildedir.
Ancak bazi farklhiliklar bulunmaktadir. Ik énemli fark, kiilge yiizeyine iiniform 1s1 girisi
saglamak i¢in arkin daha uzun olmas1 ve harici bir manyetik alan ile dondiiriilmesidir. Diger
onemli fark ise alasim bilesenini homojenize etmek icin belirli araliklarla kiilgeye ters

manyetik alan uygulanmasidir [28, 29].
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BOLUM 6

DENEYSEL CALISMALAR

6.1 DENEYLERDE KULLANILAN MALZEMELER

Yapilan deneysel ¢alismada Nd, Fe, B ve Al metalleri kullanilmistir ve kiilge halinde Alfa-
Aesar firmasindan temin edilmistir. Deneysel ¢aligmada kullanilan Nd % 99.1, Fe % 99.97, B
% 99.4 ve Al ise % 99.5 safliktadir.

6.2 DENEYLERDE KULLANILAN CiHAZLAR

Deneylerde kullanilan numunelerin; ergitme, 1s1l islem ve karakterizasyonu sirasinda

kullanilan cihazlar sirasiyla asagida anlatilmaktadir:

6.2.1 Vakum Ark Ergitme Cihaz

Vakum ark ergitme cihazi, islem sirasi olarak ikincil alasim {iretimi yapmaktadir. Bu islem,
cihaz igerisinde vakum, elektrot, arkin sagladigi 1s1, su sogutmali pota gibi temel diizenekler
sayesinde gerceklesmektedir. Vakum ark ergitme cihazi ile numunelerin homojen dagilima
sahip olmasi saglanmaktadir. Ergime sicakligr diisiik veya yiiksek olan alasimlarin iiretilmesi
sirasinda harici manyetik alan veya ters manyetik alan verilmesi gibi bazi islem farkliliklari
mevcuttur [28, 29].

Ergitme islemi, Istanbul Teknik Universitesi Fizik miihendisligi boliimiinde yer alan manyetik

malzeme arastirma labaratuvarinda yapilmistir. Kullanilan vakum ark ergitme cihaz1 Sekil

6.1°de gosterilmistir.
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Sekil 6.1 Vakum Ark Ergitme Cihazi.

6.2.2 Isil islem Cihazi

Isil islem ile malzemeye belirli oOzellikler kazandirmak i¢in i¢ yapisin1 degistirmek
amaglanmaktadir. Bu islem, istenilen sicaklik-zaman programi dahilinde 1sitma-o sicaklikta

bekletme-sogutma prensibine dayanarak yapilmaktadir [30].
Deneysel calismada Sakarya Universitesinde bulunan Nabertherm marka iistten dolumlu,

yuvarlak/oval Top60eco model 1s1l islem cihazi kullanilmigtir. Sekil 6.2°de, kullanilan 1s1l

islem cihazinin fotografi yer almaktadir.
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Sekil 6.2 Nabertherm Marka Isil islem Cihaz1.

6.2.3 X-Isim1 Kirinim Cihaz1 (XRD)

XRD cihazinda yer alan X-isinlari, elektromanyetik radyasyon dalgalaridir. Kullanilan
numunenin elektronlar1 vasitasiyla X-1s1n1 dalgalari sagilir. Elektrona garpan X 1s1n1, elektron
sagan ikincil kiiresel dalgalar iiretir. Olusan dalgalar, Bragg yasasi (2dsin® = n)d) ile
belirlenerek belirli yonde olumlu katkida bulunurlar. Burada d, A cinsinden kirilma
diizlemleri arasindaki araliktir; 6, derece olarak gelen agidir; n, kirmim derecesi ve A, A
cinsinden kirisin dalga boyudur. Bragg yasasi ile belirlenen yonler, kirinim deseninde noktalar
seklinde goriiliir. Ayrica bu yontemde, X-151m1 yogunlugu kaydedilir. X-151n1, 20 agisinin bir
fonksiyonudur [31].

Yapilan XRD analizinde; X 1511 kaynagi olarak Cu K, kullanilmistir ve 20 agis1 20-90° olarak

alimmustir.
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6.2.4 Taramal Elektron Mikroskobu (SEM)

Taramali elektron mikroskobu (SEM) cihazi; 40 keV’a kadar yiiksek enerjiye sahip elektron
demetinin, numuneye paralel ¢izgi boyunca gonderilmesi ile bir goriintii olugturarak numune
yiizeyini analiz edilmesini saglar. Analiz, gonderilen elektron demetinin numunelere

carpmastyla olusan ¢esitli sinyallerin goriintii olusturmasi sonucunda yapilir [32].

SEM cihazinda goriintiide yiiksek biiylitme yapilirken, goriintii ¢ozintrligl yeterli
olmayabilir. Gorilintii ¢oziiniirliigiini 1yilestirmek ic¢in lens sapmalar1 azaltilir veya elektron
kaynaginin parlakligi artirilir. Lens tasarimi  veya elektro-optik diizeltme cihazlari
gelistirilerek, optik sapmalarin Oniine gegilebilir. Diger durumda ise yiiksek parlaklik i¢eren

elektron tabancalari ile goriintii ¢oziiniirliigi artirilabilir [32].

SEM cihazinda incelenen numunelerin mikroyapi incelemesi yapilabilmesi i¢in 400-600-800-
1000-1200-1500 ve 2000 derecelik zimparalar ile sirastyla zzimparalandiktan sonra 3 pm ve 1
um’lik parlatma soliisyonu ve uygun kegelerle parlatilmigtir. Yapilan bu metalografik
islemlerden sonra numunelerin yiizeylerini oksitlenmeden korumak ig¢in numuneler, sivi
parafin igerisinde muhafaza edilmistir. Numunelerin mikroyap1 goriintiileri taramali elektron

mikroskobu (SEM) ile geri sacilimli elektron (BSE) modunda elde edilmistir.

6.2.5 Titresimli Ornek Manyetometresi (VSM)

Titresimli 6rnek manyetometre (VSM) cihazi, algilama bobinleri igerisinde gerceklesen aki
degisimi sonucunda numunenin manyetizasyon degerlerini saptamay1 temel alan cihazdir.
Foner tarafindan gelistirilen titresimli 6rnek manyetometresinin 6nemli bir 6zelligi; geri
besleme ve minimum hata ile elektronik olarak kontrol edilebilmesidir. Ayrica kolay numune
degisimi, manyetik moment Ol¢limleri icin hassasiyet gibi niteliklere sahiptir. Calisma

prensibi ise Faraday indiiksiyon yasasina dayanmaktadir:

dgB
e£=-— (6.1)

Burada €, emk’y1 @ ise manyetik akiy1r gostermektedir. Formiil, zamana gore degisen aki

miktarini gostermektedir. Titresimli 6rnek manyetometresinde 6rnek, homojen bir manyetik
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alan tarafindan manyetize edilir ve sabit genlikte algilama bobini igerisinde titresime tabi
tutulur. Boylelikle bobin igerisinde manyetik aki meydana gelir ve 6rnegin olusturdugu
degisken manyetik alan ile algilayici bobin igerisinde gerilim indiiklenir. Bu gerilim VSM
cihazinda, manyetik moment birimi olan emu (1 emu=102 A.m?) olarak &lciilmektedir.

Ayrica VSM cihazinim 6l¢iim hassasiyeti 10° emu’dur [33, 34].

Sensor bobin Sensar bobin
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Sekil 6.3 Titresimli 6rnek manyetometresinin (VSM) ¢aligsma prensibi [34].

Manyetizasyon olgiimleri, Istanbul Teknik Universitesi Fizik miihendisligi boliimiinde
bulunan manyetik malzeme arastirma labaratuvarinda yapilmistir. VSM cihaziyla Slgiilen
numuneler, 6l¢iim 6ncesi Ni standartina gore kalibre edilerek yapilmigtir. Kesilen numuneler
VSM cihazinin 6rnek tutucusuna konularak, oda sicakliginda her bir numuneye +11 kOe’lik
bir manyetizasyon siddeti uygulanmistir. gerceklestirilmistir. Numunelere uygulanan titresim
frekanst 75 Hertz’dir. Numunelere uygulanan £11 kOe’lik manyetik alan altinda, ¢ogu
numunenin tam olarak doyum manyetizasyon degerine ulagmadigi goriilmektedir. Bu
sebepten Otiirli yorumlamalar, doyum manyetizasyonu yerine en yiiksek B degerine karsilik
gelen deger tizerinden yapilmistir. Numunelerin Curie sicakliklarinin belirlenmesi igin, en
yiiksek 660 °C ve 400 °C sicakliklarda olmak iizere iki farkli cihazda AC-manyetik duygunluk

Ol¢timleri alinmistir.
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6.2.6 Termal Analiz Cihaz1 (DTA ve DSC)

Diferansiyel termal analiz (DTA) teknigi; numune ve referans numunesine sicaklik uygulanmasi
sonucunda, sicaklik farkinin temel alindigi cihaz ile gergeklestirilmektedir. XRD ve DTA 6l¢tim
cihazlarmin kayitlarinda, her ikisinde de pikler vasitasiyla olusan egriler birbirine benzer
goriiniimiindedir. Ancak XRD’de egri, kirmim agisinin (8) bir fonksiyonu olarak yansitilan X-
isinlarimin siddetini (/) temsil der. DTA’da ise bu egri sicakligin (T) bir fonksiyonu olan sicaklik
farkim (AT) gosterir. Ayrica diger onemli fark ise XRD o6l¢iimii tahribatsiz yapilmaktadir. Yani
analiz sirasinda numunenin yapi ve bilesiminde bir degisim meydana gelmez. DTA ise numune
yapisinin degistirildigi ve piklerin, meydana gelen degisiklikleri tespit ettigi bir yontemdir. DTA
yonteminde, numuneye ve referans numunesine uygulanan sicaklik ayni anda olmaktadir.
Sicakliktaki sapma, AT=Ts-Tr (Ts=Numunenin sicaklifi, Tr=Referans numunesinin sicakligi)
formiilii ile belirlenir. Sicakliktaki sapma, endotermik veya ekzotermik doniisiim sirasinda 1s1
tiiketiminden veya iiretiminden kaynaklanmaktadir. Ancak numuneye 1s1 akisinin artmasi veya
azalmasiyla bu fark denge durumuna gelir. Boylelikle doniisiim tamamlandiktan sonra sicakliklar,

esit bir seviyeye gelir [35].

Diferansiyel taramali kalorimetre (DSC) yonteminde de numune ve referans numunesine
sicaklik uygulanmaktadir. Bu yontemde numune ve referans maddesi ayr1 ayr1 isitilir. Analizi
yapilan numunenin sicakligi, referans maddesinin sicakligindan farkli ise sistem devreye
girerek aradaki sicaklik farkini sifira indirmektedir. Bu yontemle numunede meydana gelen
faz degisimleri esnasinda, 1s1 transferi miktar1 belirlenebilir. DSC yonteminin DTA
yonteminden ayiran en 6nemli fark, DSC yonteminin enerji farkinin 6l¢iildiigii bir termal

analiz yontemidir. DTA y6nteminde ise sicaklik farki 6l¢timii dikkate alinmaktadir [36].

DSC analizi, Sakarya Universitesi Merkezi Arastirma Labaratuvarinda yapilmistir. DSC
analizi sadece 700 °C’de 1s1l islem uygulanmis Ndi3FegiAlBs numunesi igin yapilmis ve
yapilan analizde sicaklik araligi -30 ile 100 °C olarak belirlenmistir. Sicaklik hizi ise
5 °C/dk’dur.

6.3 DENEYLERIN YAPILISI

Bu calismada kullanilan Nd, Fe, B ve Al kiilceleri Alfa Aesar firmasindan temin edilmistir. Al

katkis1 ve sicaklik etkisi gibi faktorlerin; Nd-Fe-B esashi alasimlarin faz yapisina,
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mikroyapiya, manyetik 06zelliklerine, Curie sicakligina, korozyon direncine etkileri
incelenmistir. Alasimlara argon atmosferinde ergitme ve 1sil islem uygulanarak, bu

incelemeler gergeklestirilmistir.

6.3.1 Ergitme

Ergitme islemi, vakum ark ergitme yontemiyle yapilmistir. Ergitme isleminden 6nce ortam 5
defa argon gazi verilerek temizlenmistir. Ayrica numunelerde homojenlik saglamak i¢in, her
bir ergitmeden sonra numuneler ters g¢evrilerek 3’er defa ergitilmistir. Ergitme isleminde
numuneler, Cu pota igerisinde su sogutmali olarak katilastirilmistir. Ergitme Oncesi tartilan
numuneler, 3 gr olarak yapilmistir ve ergitme sonrasinda ise numunelerin kiitleleri 2.98-3.00

gr arasinda Ol¢iilmiistiir.

6.3.2 Isil Islem

NdFeB alasimlarinmn 1s1l islemi igin Sakarya Universitesinde bulunan Nabertherm marka
top60eco model cihaz kullanilmistir. Cihaz 60 It hacme sahip ve maksimum 1300 °C’e
cikabilmektedir. Katkisiz NdisFegiBs ve Al katkili NdusxFesiAlBs (x=1, 2, 3, 4, 5)
kompozisyonlarina sahip her bir alagima 700 ve 900 °C’de 1s1l islem uygulanmistir. Isil iglem,

yiiksek saflikta 0.5 atm basinca sahip argon gazi altinda gergeklestirilmistir.

Oksitlenmeyi 6nlemek i¢in parafin i¢erisinde bulunan numuneler, alkol ile temizlenip cihazin
icerisinde bulunan oksijeni gidermek i¢in 2-3 dk yiiksek basingta argon gazi verilmistir ve 3
saat boyunca siirekli argon gazi altinda 700 °C’de 1s1l islem yapilmistir. Cihaz, yaklagik olarak
1 bucuk saatte 700 °C’ye ulagsmistir ve 3 saat 1s1l islemden sonra numuneler cihaz igerisinde
sogumaya baglamistir. Numuneler yaklasik 20 saat sonra firinin sicakligit 37 °C’ye
diistiiglinde, parafin dolu kap igerisine alinmistir. Ayni siireg, 900 °C’de 1s1l iglem yapmak
icin de gerceklestirilmistir. Cihaz 900 °C’ye yaklasik 2 bucguk saatte ulagsmistir ve 3 saat 1s1l
islem uygulanmistir. Numuneler, yaklasik 24 saat sonra sicaklik 40 °C iken firindan
almmustir. Isil islem sirasinda, kullanilan argon gazinin basinci istemsizce artis veya azalig
gostermistir. Bundan o6tiirii 1s1l islem sonrasinda numunelerde oksit tabakasi gézlemlenmistir.
Bu tabaka, zimparalama islemleriyle giderilmistir ve numunelerde bir miktar (0.2-0.8 g) kiitle

kayb1 meydana gelmistir.
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BOLUM 7

DENEYSEL BULGULAR

Malzemelere uygulanan ergitme isleminden sonra yapilan farkli sicakliklardaki 1sil islemler
sonucunda, malzemelerin faz analizleri, mikroyap: goriintilleri, EDS analizleri ve
manyetizasyon-Curie sicakligi dlgiimleri bu boliimde yer almaktadir. Ayrica bu bdlimde,
numunelerin korozyon direngleri ve manyetizasyon sonuglari karsilastirilarak sonuglar

ayrintili bir sekilde irdelenmistir.

7.1 Nd14Fes1Bs KOMPOZISYONUNA SAHIP MALZEMEYE AIT
KARAKTERIZASYON VE MANYETIiZASYON SONUCLARI

Isil islem uygulanmamis katkisiz NdisFesiBs malzemesine ait faz analizleri, mikroyap1
goriintiileri ile tane yapist ve EDS analizi ile faz kompozisyonlar1 incelenmistir. Ayrica bu
boliimde, 1s1l islem uygulanmamis NdisFeg:Bs numunesinin manyetizasyon olgiimleri de yer

almaktadir.
7.1.1 Nd14Fes1Bs Malzemesine Ait Faz Analizi
Sekil 7.1°de katkisiz Nd1sFeg1Bs numunesine ait X-1sinlar1 difraksiyonu (XRD) analizi sonucu

elde edilen pikler yer almaktadir. Numuneye ait pikler, veri tabaninda yer alan standart

piklerle karsilastirma yapilarak malzeme igerisinde bulunan fazlarin tespiti yapilmaktadir.
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Sekil 7.1 NdisFeg1Bs Numunesinin XRD Sonuglari.

Nd14Feg:1Bs numunesinin XRD analizine gore; Nd2Fe14B, Fe ve Nd2Fei7 fazlarina ait pikler

bulunmaktadir.
7.1.2 Nd14Fes1Bs Malzemesine Ait Mikroyapi Analizi

Sekil 7.2°de katkisiz NdisFesiBs numunesinin  mikroyapr goriintlisii yer almaktadir.

Mikroyapida yer yer poroziteler goriilmektedir.

Cizelge 7.1’deki EDS analizi sonuglarina goére, Sekil 7.2°de a ile gosterilen bolge serbest

demirdir. Demir fazinin etrafini saran gri renkli yap1 ise Nd2Fe14B tanelerine aittir.
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1/19/2018 mag [] | det mode | vac mode wo | spot

10:15:36 AM | 20.00 kV | 2 000 x | BSED | Z Cont | High vacuum | 9.6 mm | 4.0 B.E.U ARTMER

Sekil 7.2 Nd1sFes1Bs Numunesinin SEM Mikroyapt Goriintiisi.

Cizelge 7.1 NdisFes1Bs Numunesinin Farkli Bolgelerine Ait EDS Analiz Sonuglari.

Atom Yiizdeleri (%)
Bolge
Nd Fe
_ 100
15,78 84, 22

7.1.3 Nd14Fes1Bs Malzemesine Ait Manyetizasyon Olciimleri

NdisFes1Bs numunesine ait histerezis egrisi Sekil 7.3’de yer almaktadir. Zorlayic1 alan ve
kalict miknatislanma degerleri diisiiktiir. Zorlayici alan (Hc) 175 Oe, kalict miknatislanma
degeri (Br) 6.55 emu/g’dir. Numunelerin manyetizasyon dlgtimleri, £11 Tesla manyetik alan
siddet degerine kadar Olglilmistiir. Histerezis egrilerinden goriilecegi iizere uygulanan
manyetik alan altinda numunelerin doyum manyetizasyon (Ms) degerine ulasmadigi

goriilmektedir. Bu sebepten 6tiirii numunenin en yiiksek B degeri 95 emu/g’dir.
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Sekil 7.3 NdisFeg1Bs Numunesine Ait Manyetizasyon Egrisi.

Sekil 7.4’de 1s1l islem uygulanmamis NdisFeg:1Bs numunesinin Curie sicakligi yaklasik olarak
309 °C olarak ol¢iilmiistiir. Numunede yer alan bir diger ferromanyetik fazin Curie sicakligi
ise yaklasik olarak 63 °C’dir. Literatiirde yer alan kaynaklara gore Nd2Fe14B fazinin Tc degeri
yaklagik olarak 312 °C, Nd2Fe17 fazinin Tc degeri ise yaklasik olarak 65 °C’dir [37, 38].
Sinyal degerinin, sicaklik artisiyla bir miktar arttigi goriilmektedir. Bu durum o6l¢iim
esnasinda malzeme yiizeyinde Nd elementinin oksitlenmesinden dolay: ferrimanyetik demir

oksitten alinan sinyalden kaynaklandigi diistiniilmektedir.
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Sekil 7.4 NdisFeg1Bs Numunesine Ait AC-Manyetik Duygunluk Grafigi.
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7.2 Nd14FesiBs MALZEMESININ 700 °C’DE ISIL ISLEM  SONRASI
KARAKTERIZASYON VE MANYETIZASYON SONUCLARI

NdisFes1Bs numunesine uygulanan 700 °C’de 1s1l islem sonrasi olusan fazlar, mikroyapi

degisimi ve manyetizasyon Ol¢limleri asagida basliklar halinde verilmektedir.
7.2.1 Nd1sFeg1Bs Malzemesinin 700 °C’de Isil islem Sonrasi Faz Analizi
Sekil 7.5’te Ndi4Fes1Bs numunesine uygulanan 700 °C’de 1s1l islem sonrasina ait XRD grafigi

yer almaktadir. Bu XRD grafiginde de, 1sil islem uygulanmamis katkisiz numunenin XRD

analizinde oldugu gibi Ndz2Fe14B, Nd2Fe17 ve a-demir fazlarina ait pikler bulunmaktadir.
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Sekil 7.5 Nd1sFeg1Bs Malzemesinin 700 °C’de Isil islem Sonrast XRD Sonuglari.
7.2.2 Nd14Fes1Bs Malzemesinin 700 °C’de Isil islem Sonras1 Mikroyapi Analizi
Ergitme islemi sonrasi 1sil islem uygulanmamis NdisFesiBs numunesinin mikroyapisinda
oldugu gibi 700 °C’de 1s1l islem uygulanmis NdisFegiBs numunesinin mikroyapisinda da

serbest demir fazi tespit edilmistir ve Sekil 7.6’ da gosterilmektedir.
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700 °C’de 1s1l islem uygulanmig Ndi4Fes:1Bs numunesinin mikroyapisinda diger numunelerden
farkli olarak ti¢ farkli yapr gozlenmektedir. Isil islem uygulanmamis numunede uzun taneler
gozleniyor iken, bu numuneye ait mikroyapi goriintiisiinde daha kisa taneler ve dairesel

goriiniimlii taneler goriilmektedir.

Sekilde 7.6°da, 1s1l islem uygulanmamis katkisiz numunesine ait tanelerin aksine daha diizgiin
bir yap1 goriilmektedir. Sekil 7.2°de yer yer piiriizlii ve poroziteli yapt var iken 1s1l islem

uygulanmasinin tanelerin morfolojisine olumlu etki yaptig1 goriilmektedir.

1,"’19/2018 mag [] | det mode vac mode wo | spot
10:26:14 AM | 20.00kV | 2 000 x | BSED | Z Cont | High vacuum | 9.3 mm | 4.0 B.E.U ARTMER

Sekil 7.6 NdisFes:Bs Malzemesinin 700 °C’de Isil Islem Sonrasi Mikroyapt Gériintiisii.

Cizelge 7.2 700 °C’de Isil islem Uygulanmis NdisFes:Bs Numunesinin Farkli Bolgelerine Ait

EDS Analiz Sonuglar1.
Bilge Atom Yiizdeleri (%)
Nd Fe
a _ 100
b 14,5 85,5
c 23,5 76,5
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7.2.3 Nd14Fes1Bs Malzemesinin 700 °C’de Isil islem Sonras1 Manyetizasyon Sonuglari

Sekil 7.7°te NdisFes1Bs numunesinin 700 °C’de 1s1l islem sonrasi manyetizasyon egrisi yer
almaktadir. Isil islem uygulanmamis numuneye gore zorlayici alan (Hc) degerinin arttigi
g6zlenmistir. Zorlayici alan (Hc) 564 Oe, kalict miknatislanma (Br) 9.17 emu/g ve en yiiksek

B degeri ise 68 emu/g olarak dl¢lilmiistiir.
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Sekil 7.7 NdisFes:Bs Numunesinin 700 °C’de Isil Islem Sonras1 Manyetizasyon Egrisi.

Sekil 7.8’de 700 °C’de 1s1l islem sonrasi NdisFegiBs numunesinin Curie sicakligi yaklagik
olarak 311 °C olarak oSl¢iilmistiir. Numunede yer alan bir diger ferromanyetik fazin Curie
sicakligi ise yaklagik olarak 81 °C’dir. Sinyal, malzemenin Curie sicakligindan sonra
sicakligin artisiyla artmaktadir. Daha oOnceden de belirtildigi gibi bu durumun o6l¢iim
esnasinda malzeme yiizeyindeki Nd’nin oksitlenmesiyle birlikte ferrimanyetik demir oksitten

alinan sinyal oldugu diistiniilmektedir.
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Sekil 7.8 NdisFegiBs Numunesinin 700 °C’de Isil Islem Sonrasi AC-Manyetik Duygunluk
Grafigi.

7.3 Ndi4FesiBs MALZEMESININ 900 °C°’DE ISIL ISLEM SONRASI
KARAKTERIZASYON VE MANYETIZASYON SONUCLARI

Bu boliimde ise Ndi4Fes1Bs malzemesine uygulanan 900 °C’de 1s1l islem uygulanmasi sonucu

strastyla faz analizi, mikroyapi incelemesi ve manyetizasyon dl¢iimleri bulunmaktadir.

7.3.1 Nd14Fes1Bs Malzemesinin 900 °C’de Isil islem Sonras1 Faz Analizi

Sekil 7.9°da Ndis4Feg:Bs malzemesine 900 °C’de 1sil islem sonrasina ait XRD grafigi yer
almaktadir. Bu XRD grafiginde; Nd2Fe14B, Nd2Fe17 ve 1s1l islem sirasinda meydana geldigi

diigiiniilen Nd2O3 fazlarna ait pikler bulunmaktadir. Bu numuneye ait XRD analizinde Fe fazi

gozlenmemistir.
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Sekil 7.9 NdisFes1Bs Malzemesinin 900 °C’de Isil Islem Sonrast XRD Sonuglari.

7.3.2 Nd14Feg1Bs Malzemesinin 900 °C’de Isil Islem Sonras1 Mikroyap1 Analizi

Sekil 7.10°da 900 °C’de 1s1l islem uygulanmis NdisFes1Bs numunesinin mikroyapisinda, diger

katkisiz numunelerden farkli olarak serbest demir gozlenmemistir.

EDS analizinde goriildiigi lizere iki farkli yapt mevcuttur ve Nd elementi her iki yap1
icerisinde yer almaktadir. EDS analizinde oksijen goriilmesinin sebebi numunelerin 1s1l iglem
sirasinda  oksitlenmesinden dolayr kaynaklandigi diisliniilmektedir. Diger numunelerden
ziyade bu numunede ylizeyin deformasyona ugramasinin sebebi, 1s1l islem ile malzemenin
olduk¢a gevreklesmesi ve yiizeyin daha kolay deformasyona ugrayabiliyor olmasindan
kaynaklanabilmektedir. Numunenin gevrek olmasinin sebebi olarak mikroyapida serbest

demirin yer almamasindan kaynaklandig: diisiiniilmektedir.
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Sekil 7.10 Nd1sFes1Bs Malzemesinin 900 °C’de Isil Islem Sonrasi Mikroyap1 Goriintiisii.

Cizelge 7.3 900 °C’de Isil Islem Uygulanmis Ndi14Fes1Bs Numunesinin Farkli Bolgelerine Ait
EDS Analiz Sonuglari.

Atom Yiizdeleri (%)
Bolge
Nd Fe O
a 5,45 29,75 64,8
9,74 56,87 33,39

7.3.3 Nd14Fes1Bs Malzemesinin 900 °C’de Isil Islem Sonras1 Manyetizasyon Sonuglar

Sekil 7.11°de katkisiz NdisFes1Bs malzemesinin 900 °C’de 1s1l islem sonrasi manyetizasyon
Ol¢timii yer almaktadir. Zorlayici alan degeri (Hc) 493 Oe, kalict miknatislanma (Br) 26.38
emu/g, en yiiksek B degeri ise 188 emu/g olarak olgiilmistiir. Isil islem gormemis NdisFeg1Bs
numunesine gore Hc ve By degerleri daha yiiksektir. Ayrica 1sil islem uygulanmis ve
uygulanmamis bu 3 numune arasinda, en yiiksek kalict miknatislanma degerine sahip olan

malzeme bu gruptadir.
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Sekil 7.11 Nd1sFes:Bs Numunesinin 900 °C’de Isil Islem Sonras1 Manyetizasyon Egrisi.

Sekil 7.12’de 900 °C’de 1s1l islem sonras1 NdisFesiBs numunesinin Curie sicakligi yaklasik
olarak 298 °C olarak ol¢iilmiistiir. Numunede yer alan bir diger ferromanyetik fazin Curie
sicakligi ise yaklasik olarak 74 °C’dir. Bu faz ise XRD analizinde de goriildiigii tizere Nd2Fe17
fazidir. Ayrica 700 °C’de 1sil islem uygulanmis NdisFesiBs numunesinin AC-Manyetik
duygunluk grafiginde oldugu gibi Sekil 7.12°deki grafikte de sinyal oldukc¢a azalmis
goriilmektedir. Birim hacimdeki manyetik fazin miktar1 ne kadar yiliksek ise manyetizasyon
degeri de o kadar artmaktadir. Grafige gore serbest demirin malzeme igerisinde oldukga
azalmig olmasindan dolayi, sicaklik artisi sert manyetik fazin olusumunu hizlandirdigi

diistiniilmektedir.
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Sekil 7.12 NdisFes1Bs Numunesinin 900 °C’de Isil islem Sonrast AC-Manyetik Duygunluk
Grafigi.
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Yukarida 1s1l islem uygulanmamis ve farkli sicakliklarda 1sil islem uygulanmis NdisFeg:1Bs

numunesinin karakterizasyon ve manyetizasyon sonuglart yer almaktadir. Bu sonuglari

Ozetleyecek olursak;

Her tic numunenin XRD analizinde; Nd2Fe14B ve NdzFe17 fazlar1 yer almaktadir. a-Fe
faz1 ise bu li¢ katkisiz numuneler arasinda sadece 900 °C’de 1s1l islem uygulanmis
numunede gozlenmemistir. Mikroyap1 goriintiilerinde de katkisiz numunelerde serbest
demir bulunur iken sadece 900 °C’de 1s1l islem uygulanmis numunede serbest demirin
bulunmamasi, XRD analizi ile birbirini desteklemesini saglamaktadir. Isil islem ile
Nd2Fe14B fazina ait piklerin siddetinin arttig1 gézlenmistir. Ayrica 900 °C’de 1s1l islem
uygulanmis numunede Nd2O3 fazi tespit edilmistir. EDS analizinde yiiksek miktarda
oksijen ¢ikmasinin sebebinin 1s1l islem sirasinda numunenin oksitlenmesinden Otiirii
oldugu diistiniilmektedir.

Zorlayict alan (Hc) degeri; tane boyutu, tane dizilimi, tane boyut dagilimi (homojen
veya homojen olmayan dagilimlar) ve manyetik veya manyetik olmayan fazlarin
varhigina baghdir [37]. XRD verilerinde, NdisFes1Bs numunelerinde (900 °C’de 1s1l
islem uygulanmis numune haricinde) o-Fe fazi yer almaktadir. Burada manyetik o-Fe
fazi, manyetik olarak yumusak faz oldugu i¢in zorlayict alan1 olumsuz etkilemektedir.
Uygun tavlama sartlarinda o-Fe fazi azaltilabilir. Elde edilen VSM verilerindeki
zorlayict alan degerleri karsilastirildiginda; 1s1l islem ile bu degerlerin artmis oldugu
goriilmektedir. Bu durumun sebebi; 1s1l islem ile malzemede daha fazla Nd2Fei4B
kristali olusmasindan ve a-Fe fazinin azalmasindan kaynaklandig: diisiintilmektedir.
Doyum manyetizasyonu; manyetik fazlarin igerigine ve alagim igerisinde yer alan
birim hacimdeki manyetik faz miktarina baglidir [12]. Numunelerin, uygulanan
manyetik alan altinda doyum manyetizasyon degerine ulasmadig1 goriilmektedir. 900
°C’de 1s1l islem uygulanmis numunenin en yiiksek B degeri degerinin diger
numunelere gore daha yiiksek oldugu goriilmektedir. Bu durumun sebebi 900 °C 1s1l
islem sicakliginda, manyetik Nd>Fe1sB fazinin tavlama etkisiyle artmasi ve dolayisiyla
toplam manyetik faz miktarinin artmasindan kaynaklandig1 disiiniilmektedir.

Isil islem uygulanmamis ve farkli sicakliklarda uygulanmis katkisiz numunelerin
histerezis egrilerine bakildiginda; 1s1l islem uygulanmamis numunenin dar histerezis
egrisine sahip oldugu goriiliirken, numuneye 1s1l islem uygulanmasiyla birlikte genis

histerezis ¢evrimine sahip olduklart goriilmektedir. Bu durum, numunenin daha
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yiiksek zorlayici alan (Hc) ve kalici miknatislanma (Br) degerine sahip oldugunu
gostermektedir. Ayrica 900 °C’de 1s1l islem uygulanmis numunede sert manyetik fazin
orani daha fazla goriilmektedir. Ancak histerezis egrisi 700 °C’de 1s1l islem
uygulanmis numunenin histerezis egrisine goére daha dar goriilmektedir. Burada
manyetik tanelerin biiylimesi Hc degerinin bir miktar azalmasina neden oldugu

diistiniilmektedir.

7.4 Al KATKILI NdisFes:AlBs MALZEMESINE AIT KARAKTERIZASYON VE
MANYETIiZASYON SONUCLARI

NdisFes1AlBs malzemesine ait karakterizasyon ve manyetizasyon sonuglar1 asagida yer

almaktadir.

7.4.1 Nd13Fes1AlBs Malzemesine Ait Faz Analizi

Nd13Fes1AlBs kompozisyonuna sahip Al katkili malzemeye ait XRD grafigi Sekil 7.13°de yer

almaktadir. Grafikte goriilecegi tizere, Nd2Fe14B, a-Fe ve Nd fazlar1 bulunmaktadir.
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Sekil 7.13 NdisFes1AlBs Malzemesinin XRD Sonuglart.
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7.4.2 Ndi1sFes1AlBs Malzemesine Ait Mikroyapi Analizi

Sekil 7.14’te Al katkili NdisFegiAlBs malzemesine ait mikroyap: goriintiisiinde yer yer
uzunlamasina yapilar goriilmektedir. Cizelge 7.4’te yer alan EDS analizinde goriilecegi lizere

koyu renkte olan bazi Fe taneleri, Al ilavesi ile uzunlamasina bir goriiniime sahip olmustur.

Aliiminyum katkisinin; atom numarasinin ve NdisFegiAlBs kompozisyonunda miktarinin
diisiik olmasi sebebiyle sadece genel EDS analizinde yer almaktadir. Ayrica EDS analizinde
serbest demirin goriilmesinin bir diger sebebinin, XRD analizinde goriilen serbest Nd’nin

bulunmasindan dolay1 oldugu diisiiniilmektedir.

1/19/2018 -H";' mag [] | det mode vac mode wo | spot
10:32:15AM | 20.00kV | 2000 x | BSED | Z Cont High vacuum | 9.5mm | 4.0 B.E.U ARTMER

Sekil 7.14 Nd13Feg1AlBs Malzemesinin SEM Mikroyapi Goriintiisii.
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Cizelge 7.4 NdisFes1AlBs Numunesinin Farkli Bolgelerine Ait EDS Analiz Sonuglart.

Atom Yiizdeleri (%)
Bolge
Nd Fe
a _ 100
14,74 85, 26

7.4.3 Ndi1sFes1AlBs Malzemesine Ait Manyetizasyon Sonuclari

Sekil 7.15’de NdizFes1AlBs numunesinin histerezis egrisi asagida gosterilmektedir. Zorlayici
alan (Hc) 186 Oe, kalict miknatislanma (Br) 1.92 emu/g ve en yiiksek B degeri ise 38 emu/g
olarak Olglilmiistir. En yiikksek B ve Br degerlerinin diisiik olmasimin sebebinin XRD
analizinde goriilecegi lizere yapida paramanyetik Nd fazinin bulunmasindan dolay1 oldugu

diistiniilmektedir.
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Sekil 7.15 NdizFes1AIBs Numunesine Ait Manyetizasyon Egrisi.

Sekil 7.16’da Al katkili NdisFesiAlBs numunesinin AC-manyetik duygunluk grafigi yer
almaktadir. NdisFesiAlBs numunesinin Curie sicakligi yaklagik olarak 315 °C’dir ve XRD

analizinde de goriildigii tizere Nd2Fe14B fazina aittir.
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Sekil 7.16 Nd13Feg1AlBs Numunesine Ait AC-Manyetik Duygunluk Grafigi.

7.5 Al KATKILI NdisFesiAlBs MALZEMESININ 700 °C’DE ISIL iSLEM SONRASI
KARAKTERIZASYON VE MANYETIiZASYON SONUCLARI

NdisFes1AlBs kompozisyonuna sahip Al katkili numunesine 700 °C’de 1si1l islem
uygulandiktan sonra olusan faz yapisi, mikroyapist ve manyetizasyon sonuglari asagida

verilmektedir. Ayrica bu numunenin DSC analiz sonucu da yer almaktadir.

7.5.1 Nd1sFes1AlBs Malzemesinin 700 °C’de Isil islem Sonrasi Faz Analizi

Sekil 7.17°de Ndi3Feg1AlBs kompozisyonuna sahip Al katkili numuneye 700 °C’de 1s1l islem
uygulandiktan sonra olusan XRD deseni yer almaktadir. XRD analizinde Nd2Fe14B, a-Fe ve

Nd203 fazlarinin yer aldigi tespit edilmistir.
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Sekil 7.17 NdisFes1AlBs Malzemesinin 700 °C’de Isil islem Sonrast XRD Sonuglari.

7.5.2 Nd13Fes1AlBs Malzemesinin 700 °C’de Isil islem Sonrasi Mikroyapi Analizi

Nd13Feg1AlBs numunesinin 700 °C’de 1si1l islem sonrasina ait mikroyap:t goriintiisii Sekil

7.18°de yer almaktadir. EDS analizinde a ile gosterilen Fe yonilinden zengin tanelerin katkisiz

numuneye oranla genislemis oldugu goriilmektedir. Sekil 7.18’de a ile gosterilen tanelerin

ortalama tane boyutu 7.2 um’dir. Numunenin EDS analizinde goriildiigii tizere oksijen yer

almaktadir. Bu durumun sebebi,

diistiniilmektedir.
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Q(:}ﬂ ' 3/7/2018 mag [] 7 det vac mode 7 WD
5:04:45PM | 2500 x | BSED | Z Cont | High vacuum | 11.1 mm

Sekil 7.18 NdisFes1AlBs Malzemesinin 700 °C’de Isil islem Sonrast Mikroyapi Goriintiisii.

Cizelge 7.5 NdisFesiAlBs Numunesinin 700 °C’de Isil islem Sonrasi Farkli Bélgelerine Ait
EDS Analiz Sonuglari.

Bilge Atom Yiizdeleri (%)
Nd Fe Al O
a 1,11 75,96 5,94 16,99
11,7 71,78 6,47 10,05
18,49 49,5 10,33 21,69

7.5.3 Nd1sFes1AlBs Malzemesinin 700 °C’de Isil islem Sonras1 Termal Analizi

Sekil 7.19°da 700 °C’de 1s1l islem uygulanmis NdisFegiAlBs numunesinin DSC 6lglimii yer
almaktadir. DSC ol¢tim arahigi -30 ile 100 °C olarak belirlenmistir. Bunun sebebi ise EDS
analizinde yer alan c bolgesinin atomsal oranlarmin, Nd-Fe-Al tglii sistemi katilasma reaksiyonlari
icerisinde 645 °C’de L+u—Nd+d reaksiyonunda yer alan & fazina karsilik gelmesidir. Bu faz
antiferromanyetik bir faz olup, gegis sicakligi yaklasik olarak 250 K’dir. [39]. Cizelge 7.5°de ¢

bolgesinde yer alan elementlerin atomik oranlari yaklasik olarak Ndas(FeAl)7s’dir.
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Sekil 7.19 NdisFes:AlBs Numunesinin 700 °C’de Isil Islem Sonras1 DSC Grafigi.

Sekil 7.19°da yer alan grafikte goriilecegi lizere yaklasik olarak -26 °C’de bir gecis sicakligi
yer almaktadir. Bu gecis sicakligl, numunenin EDS analizindeki atomsal oranlarindan da

goriilecegi lizere 645 °C’de L+u—Nd+6 reaksiyonunda yer alan antiferromanyetik & fazina

aittir.
7.5.4 Nd13Fes1AlBs Malzemesinin 700 °C’de Isil islem Sonras1 Manyetizasyon Sonuglar

Sekil 7.20°de NdisFesiAlBs numunesinin 700 °C’de 1s1l iglem sonrasi manyetizasyon egrisi
verilmektedir. Zorlayict alan (H¢) 526 Oe, kalici miknatislanma (Br) 17.97 emu/g ve en

yiiksek B degeri ise 94 emu/g olarak dlgiilmiistiir.
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Sekil 7.20 NdisFes1AlBs Numunesinin 700 °C’de Isil Islem Sonrasi Manyetizasyon Egrisi.

Sekil 7.21°de 700 °C’de 1s1l islem sonras1 NdisFesiAlBs numunesinin Curie sicakligi yaklasik
olarak 313 °C olarak dl¢iilmiistiir ve XRD analizinde de goriildiigii iizere Nd2Fe14B fazidir.
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Sekil 7.21 NdisFesiAlBs Numunesinin 700 °C’de Isil Islem Sonras1 AC-Manyetik Duygunluk
Grafigi.
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7.6 Al KATKILI NdisFesiAlBs MALZEMESININ 900 °C’DE ISIL ISLEM SONRASI
KARAKTERIZASYON VE MANYETIZASYON SONUCLARI

Al katkili NdizFesiAlBs numunesine 900 °C’de 1s1l islem uygulandiktan sonra olusan faz
yapisi, mikroyapi ve manyetizasyon sonuglari incelenmistir. Sonuglar alt alta basliklar halinde

yer almaktadir.
7.6.1 Nd13Fes1AlBs Malzemesinin 900 °C’de Isil islem Sonrasi Faz Analizi
Sekil 7.22°de NdisFeg1AlBs kompozisyonuna sahip Al katkili numunesine 900 °C’de 1s1l islem

sonrast olusan XRD deseni yer almaktadir. XRD paterninde Nd2FeusB, a-Fe ve Nd2Os3

fazlarina ait pikler bulunmaktadir.

B Nd:Fei:B
= Fe
+ Nd:0s

Siddet

20 30 a0 50 &0 70 oo 90

Sekil 7.22 NdisFes1 AlBs Malzemesinin 900 °C’de Isil islem Sonrast XRD Sonuglar.

7.6.2 Nd13Fes1AlBs Malzemesinin 900°C°de Isil islem Sonras1 Mikroyapi Analizi

Nd1sFes1AlBs numunesinin 900 °C’de 1s1l islem sonrasi mikroyapi goriintiisii Sekil 7.23’de

verilmistir. Mikroyap1 goriintlisiine gore dairesel ve serit halinde Fe yoniinden zengin taneler
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goriilmektedir. Mikroyapida koyu renk ile goriinen Fe yoniinden zengin tanelerin ortalama
tane boyutu 8.6 um’dir. Numune 1sil islem sirasinda oksitlenmistir ve EDS analizinde
goriilecegi iizere oksijen orani oldukc¢a yiiksektir. Ayrica numunenin oksitlenmesinin ytliksek

olmasindan dolay1 beyaz renkte yapilar goriilmektedir.

, : , Yol
3/7/2018 mag [] | det vac mode WD spot HV
3:41:02PM | 2000x | BSED | Z Cont | High vacuum | 134 mm | 4.0 | 20.00 kv

Sekil 7.23 NdisFes1AlBs Malzemesinin 900 °C’de Isil islem Sonrast Mikroyapi Goriintiisii.

Cizelge 7.6 900 °C’de Isil Islem Uygulanmis NdisFesiAlBs Numunesinin Farkli Bélgelerine

Ait EDS Analiz Sonuglari.
Atom Yiizdeleri (%)
Bolge
Nd Fe Al @)
a 4,02 76,17 5,34 14,47
9,87 26,86 8,36 54,9
c 23,28 20,8 0,79 55,14
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7.6.3 Nd13Fes1AlBs Malzemesinin 900 °C’de Isil islem Sonras1 Manyetizasyon Sonuclari

Sekil 7.24’de NdisFegiAlBs numunesinin histerezis egrisi asagida verilmektedir. Zorlayici
alan (Hc) 471 Oe, kalici miknatislanma (Br) 26.29 emu/g ve en yiiksek B degeri ise 161 emu/g
olarak Ol¢iilmiistiir. Kalict miknatislanma ve en yiiksek B degerlerinin, diger NdisFesi1AlBs

numunelerine gore daha yiiksek oldugu goriilmektedir.
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Sekil 7.24 Nd1sFes1AlBs Numunesinin 900 °C’de Isil Islem Sonras1 Manyetizasyon Egrisi.

Sekil 7.25”de 900 °C’de 1s1l islem sonrast NdizFegiAlBs numunesinin Curie sicakligi yaklagik
olarak 315 °C olarak dl¢iilmiistiir ve XRD analizinde de goriildiigii tizere Nd2Fe14B fazina aittir.
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Sekil 7.25 NdisFes1 AlIBs Numunesinin 900 °C’de Isil islem Sonrast AC-Manyetik Duygunluk

Grafigi.

Yukarida 1s1l islem uygulanmamis ve farkli sicakliklarda 1s1l islem uygulanmis NdisFegiAlBs

numunesinin karakterizasyon ve manyetizasyon sonuglari yer almaktadir. Bu sonuglari

Ozetleyecek olursak;

Her li¢ numunenin XRD analizinde; Nd2Fe14B ve a-Fe fazlar1 yer almaktadir ve Curie
sicakliklart Olgtimleri de bunu dogrulamaktadir. Ayrica 1sil islem uygulanmis
numunelerde Nd2Os fazi bulunmaktadir.

Nd1sFes1AlBs numuneleri igerisinde diger numunelerden farkli olarak, 700 °C’de 1s1l
islem uygulanmig numunenin mikroyapisinda farkli bir yapinin oldugu goriilmiistiir.
EDS analizinde yer alan c¢ bdlgesinin atomik oranlari, 645 °C’de L+u—Nd+o
reaksiyonunda olusan antiferromanyetik & fazin1 vermektedir. DSC analizi sonucunda
da, bu faza ait gecis sicakligi tespit edilmistir.

Bu grupta yer alan NdisFegiAlBs numunelerinin Curie sicakliklari sirasiyla; 315, 313
ve 315 °C’dir. Isil islemin, Curie sicakligina pek bir etkisinin olmadig: goriilmektedir.
Zorlayict alan (Hc) degerleri karsilastirildiginda; 1s1l islem uygulanmasiyla etkili bir
sekilde arttigr goriilmektedir. Bu durumun; Nd2FewsB kristallerinin 1sil islem ile
artmasi, o-Fe fazinin ise azalmasindan kaynaklandig: diistintilmektedir.

Kalict miknatislanma (Br) ve en yiiksek B degerleri karsilastirildiginda, 1s1l iglem

uygulanmis NdizFesiAlBs numunelerinin, 1sil islem uygulanmamis NdizFesiAlBs
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numunesine gore ¢ok daha yiiksek kalict miknatislanma ve en yiiksek B degerlerine

sahip oldugu goriilmektedir.

7.7 Al KATKILI Ndi2FesiAl:Bs MALZEMESINE AIT KARAKTERIZASYON VE
MANYETIiZASYON SONUCLARI

NdioFes1Al2Bs kompozisyonuna sahip malzemeye ait karakterizasyon ve manyetizasyon

sonuglar1 agsagida basliklar halinde yer almaktadir.

7.7.1 Ndi2Fes1Al2Bs Malzemesine Ait Faz Analizi

Ndi2Fes1Al2Bs malzemesinin XRD grafigi Sekil 7.26’da yer almaktadir. Grafikte Nd2Fe14B ve

a-Fe fazlarina ait pikler goriilmektedir.
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Sekil 7.26 Nd12Fes1Al2Bs Malzemesinin XRD Sonuglari.
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7.7.2 Nd12Fes1Al2Bs Malzemesine Ait Mikroyap1 Analizi

Sekil 7.27°de Ndi2FesiAl2Bs malzemesine ait mikroyapt goriintiisinde 1s1l  iglem
uygulanmamis numunelere Al ilavesi ile koyu renkle gosterilen Fe yoniinden zengin tanelerin
genigledigi, tane boyutunun arttigi ve buna bagl olarak yapidaki Fe miktarmin arttig
gozlenmektedir. Sekil 7.27°de yer alan koyu renkli tanelerin ortalama tane boyutu 12.3
pm’dir. EDS analizine gore Al elementinin biiylik bir kismimin Sekil 7.27°de a ile gosterilen

yapida yer aldig1 goriilmektedir.

©3/7/2018 | mag [J | det | mode | vacmode WD | HV
4:25:35PM | 2000 x | BSED | Z Cont | High vacuum | 12.3 mm 25.00kV§

Sekil 7.27 Nd12FesiAl2Bs Malzemesinin SEM Mikroyapt Goriintiisil.

Cizelge 7.7 Ndi2Feg1Al2Bs Numunesinin Farkli Bolgelerine Ait EDS Analiz Sonuglari.

Atom Yiizdeleri (%)
Bolge
Nd Fe Al @)
1,21 58,55 23,08 17,16
10,01 54,43 14,25 21,3
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7.7.3 Nd12Fes1Al2Bs Malzemesine Ait Manyetizasyon Sonuclar:

Sekil 7.28’de Ndi2Feg1Al.Bs numunesine ait manyetizasyon egrisi yer almaktadir. Zorlayici
alan (Hc) 129 Oe, kalict miknatislanma (Br) 2.58 emu/g ve en yiiksek B degeri ise 80 emu/g

olarak ol¢tilmiistiir.
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Sekil 7.28 Nd12Fes1Al.Bs Numunesine Ait Manyetizasyon Egrisi.
Sekil 7.29°da 1s1l islem uygulanmamis Ndi2FesiAl2Bs numunesine ait AC-manyetik

duygunluk grafigi yer almaktadir. Curie sicakligi yaklasik olarak 310 °C’dir ve bu deger

Nd2Fe14B fazina aittir.
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Sekil 7.29 Nd12Fes:AlBs Numunesine Ait AC-Manyetik Duygunluk Grafigi.

7.8 Al KATKILI Ndi2FesiAl.Bs MALZEMESININ 700 °C’DE ISIL iSLEM SONRASI
KARAKTERIZASYON VE MANYETIiZASYON SONUCLARI

Nd12Fes1Al2Bs kompozisyonuna sahip malzemeye 700 °C’de 1si1l islem uygulandiktan sonra

meydana gelen faz yapisi, manyetizasyon sonuglari basliklar halinde ele alinmistir.
7.8.1 Nd12Fes1Al.Bs Malzemesinin 700 °C’de Isil islem Sonrasi Faz Analizi
Sekil 7.30’da Ndi2FesiAl2Bs malzemesinin 700 °C’de 1s1l islem uygulandik sonra XRD

grafigi yer almaktadir. XRD analizine gore, numune igerisinde Ndz2FeisB ve a-Fe fazlar

bulunmaktadir.
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Sekil 7.30 Ndi2Fes1Al.Bs Malzemesinin 700 °C’de Isil Islem Sonras1 XRD Sonuglari.
7.8.2 Nd12Fes1Al2Bs Malzemesinin 700 °C’de Isil Islem Sonrasi Mikroyapi Analizi

Ndi2Feg1Al2Bs numunesinin 700 °C’de 1s1l islem sonrasina ait mikroyapi goriintiisii Sekil
7.31°de yer almaktadir. Atomik olarak % 2 Al katkisindan itibaren numunenin mikroyapi
goriintiisiinde koyu renkle goriilen neredeyse tamami Fe-Al’den olusan tanelerin, daha
siklastig1 ve yap1 igerisinde daha fazla yer aldig1 goriilmektedir. Sekil 7.31°de a ile gosterilen
Fe-Al igerigine sahip tanelerin ortalama tane boyutu yaklasik 8.6 um’dir.
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°§ ' 3/7/2018 mag [] 7 det vac mode 7 WD
4:53:59PM | 2000x | BSED | Z Cont | High vacuum | 11.1 mm

Sekil 7.31 NdiFesiAl.Bs Malzemesine 700 °C’de Isil Islem Sonrast SEM Mikroyap:
Gorlntisii.

Cizelge 7.8 Ndi2FesiAlBs Numunesinin 700 °C’de Isil Islem Sonrasi Farkli Bélgelerine Ait

EDS Analiz Sonuglari.
Atom Yiizdeleri (%)
Bolge
Nd Fe Al O
a 1,02 55,23 12,1 31,65
8,65 50,24 12,4 28,71
c 2,53 56,3 10,96 30,22

7.8.3 Nd12Fes1Al2Bs Malzemesinin 700 °C’de Isil Islem Sonrasi Manyetizasyon Sonuclari

Ndi2Fes1Al2Bs numunesinin 700 °C’de 1s1l islem sonrasina ait histerezis egrisi Sekil 7.32°de
yer almaktadir. Olgiim sonuglarina gdre bu numunenin zorlayici alan (Hc) degeri 502 Oe,
kalict miknatislanma (Br) 8.18 emu/g ve en yiiksek B degeri 52 emu/g’dir. Isil islem
uygulanmamis Ndi2FesiAl2Bs numunesine gore zorlayict alan degerinin ¢ok daha yiiksek

oldugu goriilmektedir.
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Sekil 7.32 Nd12Fes1Al,Bs Numunesinin 700 °C’de Isil Islem Sonras1 Manyetizasyon Egrisi.

Sekil 7.33°de ise 700 °C’de 1s1l islem uygulanmis Ndi2FegiAl.Bs numunesine ait AC-
manyetik duygunluk grafigi yer almaktadir. Bu numunenin Curie sicaklig1 yaklasik olarak

301 °C’dir ve Ndz2Fe14B fazina aittir.
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Sekil 7.33 Ndi2Fes;Al:Bs Numunesinin 700 °C’de Isil islem Sonrast AC-Manyetik
Duygunluk Grafigi.
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7.9 Al KATKILI Ndi2Fes1Al.Bs MALZEMESININ 900 °C°DE ISIL iISLEM SONRASI
KARAKTERIZASYON VE MANYETIZASYON SONUCLARI

Ndi2Fes1Al2Bs kompozisyonuna sahip numuneye 900 °C’de 1si1l islem uygulandiktan sonra
olusan faz yapisi, mikroyapi incelemeleri ve manyetizasyon oOlgiimleri asagida basliklar

halinde bulunmaktadir.

7.9.1 Nd12Fes1Al.Bs Malzemesinin 900 °C’de Isil islem Sonrasi Faz Analizi

Sekil 7.34’de 900 °C’de 1s1l islem uygulanmig Ndi2FegiAl2Bs numunesinin XRD grafiginde;

Nd2Fe14B, Fe ve 1s1l islem sirasinda numunenin oksitlenmesine bagli Nd»Oz fazlar1 goriilmektedir.
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Sekil 7.34 Nd12Feg1Al,Bs Malzemesinin 900 °C’de Isil Islem Sonras1 XRD Sonuglart.
7.9.2 Nd12Fes1Al2Bs Malzemesinin 900 °C’de Isil islem Sonrasi Mikroyap1 Analizi
Nd12Feg1Al2Bs malzemesinin 900 °C’de 1s1l islem sonrasi mikroyapi goriintiisii Sekil 7.35’de

verilmistir. Mikroyapida koyu renge sahip yer yer dairesel ve yer yer de uzun goriiniime sahip

taneler goriilmektedir. Aliiminyumun genel olarak tane igerisinde ve tanelerarasinda esit bir
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sekilde dagildigi, EDS analizinde a ve b bolgelerinde goriilmektedir. Sekil 7.35’te a ile
gosterilen Fe-Al tanelerinin ortalama tane boyutu 10.6 um olarak hesaplanmustir.

——— 40 pm ———

- 73,!'77/"2018 2 mag [] | det vacmode | WD spot . HY
3:52:39PM | 2000x | BSED | Z Cont | High vacuum | 13.4 mm | 6.0 | 25.00 kV

Sekil 7.35 Nd12Fes1Al,Bs Malzemesinin 900 °C’de Isil Islem Sonras1 Mikroyapi Goriintiisii.

Cizelge 7.9 900 °C’de Isil islem Uygulanmis Ndi2Fes1AlBs Numunesinin Farkli Bélgelerine

Ait EDS Analiz Sonuglari.
Atom Yiizdeleri (%)
Bolge
Nd Fe Al O
0,95 43,08 14,4 41,57
8,25 44,65 14,15 32,95
c 8,55 45,28 8,73 37,44

7.9.3 Nd12Fes1Al2Bs Malzemesinin 900 °C’de Isil islem Sonras1 Manyetizasyon Sonuglar

Nd12Fes1Al2Bs numunesine 900 °C’de 1s1l islem uygulandiktan sonra olusan manyetizasyon
egrisi Sekil 7.36’da yer almaktadir. Zorlayici alan (Hc) 496 Oe, kalict miknatislanma (Br) 16.4
emu/qg, en yiiksek B degeri ise 160 emu/g olarak 6l¢iilmiistiir.
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Sekil 7.36 Ndi2Fes1Al,Bs Numunesinin 900 °C’de Isil Islem Sonras1 Manyetizasyon Egrisi.

Sekil 7.37°de 900 °C’de 1s1l islem uygulanmis Ndi2FesiAloBs numunesine ait AC-manyetik
duygunluk grafigi yer almaktadir. 900 °C’de 1sil islem uygulanmis Ndi2FegiAl2Bs
numunesinin Curie sicakligi ise yaklasik olarak 314 °C’dir ve Nd:FeisB fazina karsilik
gelmektedir.
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Sekil 7.37 Ndi2Fes;Al:Bs Numunesinin 900 °C’de Isil Islem Sonrast AC-Manyetik
Duygunluk Grafigi.
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Yukarida 1s1l islem uygulanmamis ve farkli sicakliklarda 1s1l islem uygulanmis Ndi2FesiAl2Bs
numunesinin karakterizasyon ve manyetizasyon sonuglart yer almaktadir. Bu sonuglari

Ozetleyecek olursak;

e Isil islem uygulanmis ve uygulanmamis Ndi2FegiAloBs numunelerinink XRD
grafiklerinde, diger 6rneklerde oldugu gibi Nd2Fe14B ve demir fazlarina ait pikler yer
almaktadir. Isil islem uygulanmis Ndi2FesiAl.Bs numunelerinin XRD faz analizinde,
181l islemsiz numuneden farkli olarak Nd2Os3 faz1 yer almaktadir.

e Isil islem uygulanmamis, 700 ve 900 °C’de 1s1l islem uygulanmis bu Ndi2FegiAl2Bs
numunelerinin Curie sicakliklari sirasiyla 310, 301 ve 314 °C’dir. Bu Curie sicakliklari
Nd2Fe14B fazina aittir ve XRD sonuglariyla birbirini desteklemektedir.

e Zorlayict alan (Hc) degerinin, onceki numunelerde oldugu gibi NdioFegiAloBs
numuneleri arasinda da 1s1l islemin etkisi ile arttig1 gézlenmistir.

e NdioFesiAloBs numuneleri arasinda kalici miknatislanma (Br) ve en yiiksek B
degerinin, 900 °C’de 1s1l islem uygulanmis Ndi2FesiAl.Bs numunesinde en fazla
oldugu goriilmektedir.

e Isil islem uygulanmamis ve uygulanmis NdioFegiAl2Bs numunelerinin mikroyapilar
benzerlik gostermektedir. Uciinde de yer yer dairesel ve uzunlamasmna taneler

mevcuttur.

7.10 Al KATKILI NdiiFesiAlsBs MALZEMESINE AIT KARAKTERIZASYON VE
MANYETIZASYON SONUCLARI

Nd11Fes1AlzBs kompozisyonuna sahip malzemeye ait XRD goriintiileri, mikroyap1 goriintiileri

ve manyetizasyon sonuclar1 asagida basliklar halinde yer almaktadir.

7.10.1 Nd11Fes1AlzBs Malzemesine Ait Faz Analizi

Nd11Fes1AlzBs numunesinin XRD grafigi Sekil 7.38’de yer almaktadir. Grafikte Nd2Fe14B ve

a-Fe fazlarina ait pikler goriilmektedir.
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Sekil 7.38 Ndi1Fes1AlsBs Malzemesinin XRD Sonuglari.

7.10.2 Nd11Fes1AlsBs Malzemesine Ait Mikroyapi Analizi

Sekil 7.39’da 1s1l islem uygulanmamis Ndi1FesiAlsBs numunesinin mikroyapisinda gorildigii
iizere koyu renkte goriilen Fe yoniinden zengin taneler, Al katkisinin artmasiyla birlikte hem
kiiresellesmis hem de yassi uzun taneler haline gelmistir. Al katkisi, Fe tanelerinin

biiylimesini saglamigtir.
Cizelge 7.10°da EDS analizinde aliiminyum katkisinin mikroyapida goriilen iki farkli yapida

da bulundugu goriilmektedir. Koyu renkli bolgelerde Al-Fe, acik renkli bolgelerde ise Al-Nd-

Fe kompozisyonlar1 bulunmaktadir.
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1/19/2018 még O 7 det vac mode WD
11:06:49 AM | 20.00kV | 2000 x | BSED | Z Cont | High vacuum | 10.2 mm

B.E.U ARTMER

Sekil 7.39 Ndi:Feg1AlsBs Malzemesinin SEM Mikroyapi Goriintiisii.

Cizelge 7.10 Ndi1Fes1AlsBs Numunesinin Farkli Bolgelerine Ait EDS Analiz Sonuglari.

Atom Yiizdeleri (%)
Bolge
Nd Fe Al
a _ 86,56 13,44
11,62 65,08 23,3

7.10.3 Nd11Fes1AlsBs Malzemesine Ait Manyetizasyon Sonuglari

Sekil 7.40°da NdiiFegiAlzBs kompozisyonuna sahip numuneye ait histerezis egrisi yer
almaktadir. Zorlayici alan (Hc) 114 Oe, kalict miknatislanma (By) 5.05 emu/g ve en yiiksek B
degeri ise 108 emu/g’dir. Nd11Fes1AlsBs numunesinin manyetizasyon degerinin su ana kadar
incelenen 1s1l islem uygulanmamis numunelerin manyetizasyon degerinden daha yiiksek
oldugu goriilmektedir. Mikroyapidan da goriilecegi iizere Al katkisinin artmasiyla birlikte Fe
yoniinden zengin Fe-Al tanelerinin boyutu artmistir. Dolayisiyla yapidaki Fe oraninin artmis

olmasi, numunenin manyetizasyonunu artirmistir.
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Sekil 7.40 Ndi:Fes1AlsBs Numunesine Ait Manyetizasyon Egrisi.

Sekil 7.41°de 1s1l islem uygulanmamis NdiiFesiAlsBs numunesine ait AC-manyetik
duygunluk grafigi yer almaktadir. Curie sicaklig1 yaklasik olarak 304 °C’dir ve bu deger XRD

analizinde de goriilen Nd2Fe14B fazina aittir.
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Sekil 7.41 Nd1:Fes1AlsBs Numunesine Ait AC-Manyetik Duygunluk Grafigi.
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7.11 Al KATKILI Ndi1FesiAlsBs MALZEMESININ 700 °C’DE ISIL iSLEM SONRASI
KARAKTERIZASYON VE MANYETIZASYON SONUCLARI

700 °C’de 1s1l islem uygulanan Ndi1FesiAlsBs malzemesinin faz yapisi ve manyetik 6zellikleri

incelenmistir. Sonuglar basliklar halinde asagida yer almaktadir.

7.11.1 Nd1:Fes1AlsBs Malzemesinin 700 °C’de Isil Islem Sonrasi Faz Analizi

700 °C’de 1s1l islem uygulanmis NdiiFesiAlsBs kompozisyonuna sahip malzemenin XRD
grafigi Sekil 7.42°de yer almaktadir. Nd2Fe14B, o-Fe ve Nd2O3 fazlari XRD analizinde tespit

edilmisgtir.
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Sekil 7.42 Nd11Fes1AlsBs Malzemesinin 700 °C’de Isil Islem Sonras1 XRD Sonuglari.
7.11.2 Nd11Fes1AlsBs Malzemesinin 700 °C’de Isil islem Sonras1 Mikroyap: Analizi
Nd11Fes1AlzBs numunesinin 700 °C’de 1s1l islem sonrasina ait mikroyapi goriintiisii Sekil

7.43’de yer almaktadir ve yapida uzunlamasina goriinimde taneler mevcuttur. Aliiminyumun

en fazla koyu renkle goriilen tanelerin igerisinde yer aldigi EDS analizinde tespit edilmistir.
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Sekil 7.43°deki mikroyap1 goriintiisiinde yer yer poroziteler goriilmektedir. Koyu renkle

goriinen tanelerin ortalama boyutu 9.5 pm’dir.

g - e
°/7/2018 mag |:] det mode vac mode WD HV —50 um
4:38:23 PM | 2000x | BSED | Z Cont | High vacuum | 11.1 mm | 25.00 kV
Sekil 7.43 NdiiFeg:AlsBs Malzemesine 700 °C’de Isil Islem Sonrast SEM Mikroyapi
GOriintiisi.

Cizelge 7.11 Ndi1Fes1AlsBs Numunesinin 700 °C’de Isil Islem Sonrasi Farkli Bolgelerine Ait
EDS Analiz Sonuglari.

Atom Yiizdeleri (%)
Bolge
Nd Fe Al O
a 0,88 53,21 17,59 28,31
8,57 50,21 14,26 26,96
c 3,11 53,49 13,95 29,45
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7.11.3 Nd11Fes1AlsBs  Malzemesinin 700 °C’de Isil Islem Sonrasi Manyetizasyon

Sonuc¢lan

700 °C’de 1s1l islem uygulanmis NdiiFesiAlsBs kompozisyonuna sahip malzemeye ait
histerezis egrisi Sekil 7.44°de verilmistir. Histerezis egrisine gére bu numunenin zorlayici
alan (Hc) degeri 499 Oe, kalici miknatislanma (Byr) degeri 27.24 emu/g, en yiiksek B degeri ise
135 emu/g’dir. 700 °C’de 1s1l islem uygulanmis Ndi1Feg1AlsBs numunesine ait tiim manyetik

ozelliklerin, 1s1l islem uygulanmamis numunelere gore daha yiiksek oldugu goriilmektedir.
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Sekil 7.44 Ndi1Fes1AlsBs Numunesinin 700 °C’de Isil Islem Sonrast Manyetizasyon Egrisi.

Sekil 7.45°de, 700 °C’de 1s1l islem uygulanmis Ndi1FesiAlsBs numunesinin Curie sicakligi
goriilmektedir. Bu sicaklik degeri yaklasik olarak 298 °C olarak 6l¢iilmiistiir.
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Sekil 7.45 NdiiFesAlsBs Numunesinin 700 °C’de Isil Islem Sonrasi AC-Manyetik
Duygunluk Grafigi.

7.12 Al Katkih Ndii1FesiAlsBs MALZEMESININ 900 °C’DE ISIL iSLEM SONRASI
KARAKTERIZASYON VE MANYETIiZASYON SONUCLARI

Nd11Fes1AlzBs kompozisyonundaki numuneye 900 °C’de 1sil islem uygulandiktan sonra

olusan faz yapisi ve manyetizasyon Ol¢iimleri asagida basliklar halinde bulunmaktadir.
7.12.1 Nd11Fes1AlsBs Malzemesinin 900 °C’de Isil islem Sonrasi Faz Analizi
900 °C’de 1s1l iglem uygulanmis NdiiFegiAlsBs numunesinin XRD grafigi Sekil 7.46’da

bulunmaktadir. XRD grafigine gore Nd2Fe14B, Nd2Fei7, Nd2Oz ve demir fazlarina ait pikler

goriilmektedir.
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Sekil 7.46 Nd11Fes1AlsBs Malzemesinin 900 °C’de Isil Islem Sonras1 XRD Sonuglari.

7.12.2 Nd11Fes1Al:Bs Malzemesinin 900 °C’de Isil islem Sonras1 Mikroyapi Analizi

Sekil 7.47°de yer alan NdiiFesiAlsBs malzemesinin 900 °C’de 1sil islem sonrasi mikroyapi
goriintlistinde 3 farkli kontrasta sahip yapilar goriilmektedir. Al elementinin mikroyapida
bulunan tim yapilarda yer aldigi goriilmektedir. Diger NdiiFesiAlsBs numunelerinde de
oldugu gibi uzunlamasina taneler bu mikroyapida da goriilmektedir. Sekil 7.42°de a ile
gosterilen koyu renkli tanelerin ortalama tane boyutu 9.1 um’dir. EDS analizinde yiiksek
miktarda oksijen goriilmektedir. Bunun sebebi daha dnce belirtildigi gibi 1s1l islem sirasinda
malzemenin oksitlenmesinden dolayr oldugu diisiiniilmektedir. XRD analizinde tespit edilen

ferromanyetik Nd2Fe17 ve Nd2Fe14B fazlart mikroyapida da goriilmektedir.
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| 3/7/2018 | mag I | det | mode | vacmode
4:06:35PM | 2000 x | BSED | Z Cont | High vacuum | 13.3 mm | 6.0 | 25.00 kV

Sekil 7.47 Nd11Fes1AlsBs Malzemesinin 900 °C’de Isil islem Sonrasi Mikroyap1 Goriintiisii.

Cizelge 7.12 900 °C’de Isil Islem Uygulanmis Ndi1Fes1AlsBs Numunesinin Farkli Bélgelerine
Ait EDS Analiz Sonuglari.

Atom Yiizdeleri (%)
Bolge
Nd Fe Al @)
14 44,85 17,77 35,97
8,96 46,96 16,01 28,07
c 7,39 42,42 20,51 29,68

7.12.3 Nd11Fes1AlsBs  Malzemesinin 900 °C’de Isil Islem Sonrasi Manyetizasyon

Sonuclar
Sekil 7.48’de 900 °C’de 1s1l islem uygulanmis Ndi1FesiAlsBs malzemesinin manyetizasyon

egrisi verilmektedir. Zorlayict alan (Hc) degeri 454 Oe, kalict miknatislanma (By) degeri 21.31
emu/g, en yiiksek B degeri ise 149 emu/g’dir.
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Sekil 7.48 Ndi1Fes1AlsBs Numunesinin 900 °C’de Isil Islem Sonrast Manyetizasyon Egrisi.

Sekil 7.49’da 900 °C’de 1s1l islem uygulanmis Ndi1FesiAlzBs humunesine ait AC manyetik
duygunluk-sicaklik egrisi bulunmaktadir. Bu egriye gore 900 °C’de 1si1l islem uygulanmis
Ndi1FesiAlsBs numunesinin  Curie sicakligi yaklasik olarak 299 °C’dir. Bir diger
ferromanyetik fazin Curie sicakligi ise yaklagik olarak 64 °C’dir. Bu faz, XRD analizinde de
goriildiigi tizere NdoFe17 fazidir.
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Sekil 7.49 NduiFes;AlsBs Numunesinin 900 °C’de Isil Islem Sonrast AC-Manyetik
Duygunluk Grafigi.
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Isil islem uygulanmamis ve farkli sicakliklarda 1sil islem uygulanmis NdiiFesiAlsBs

numunelerinin karakterizasyon ve manyetizasyon sonuglart yukarida yer verilmistir ve bu

sonuglar1 kisaca inceleyecek olursak;

Diger numunelerde oldugu gibi Ndi1FegiAlsBs numunelerinin XRD grafiklerinde de
Nd2Fe14B ve a-Fe fazi hakimdir. Isil islem uygulanmis numunelerde Nd>O3 faz1 tespit
edilmistir. Ayrica 900 °C’de 1s1l islem uygulanmis NdiiFesiAlzBs humunesinde bu
fazlarin yani sira NdzFe17 faz1 da bulunmaktadir.

Isil islem uygulanmis ve uygulanmamis NdiiFesiAlsBs numunelerinin mikroyapi
goriintiilerinde koyu renkte gorlinen yer yer dairesel yer yer ise uzun sekilli Fe
yoniinden zengin taneler bulunmaktadir. Ndi11FesiAlaBs numunelerinin tamaminda, Al
elementinin hem tane igerisinde hem de tanelerarasinda yer aldigi EDS analizinde
tespit edilmisgtir.

Isil islem uygulanmis NdiiFegiAlsBs numunelerinin tim hesaplanan manyetik
ozellikleri (zorlayici alan, kalict miknatislanma, en yiiksek B degeri), 1sil islem
uygulanmamis Ndi1FegiAlsBs numunesine gore ¢ok daha iistiin oldugu goriilmektedir.
Bu durumun diger 6rneklerde de oldugu gibi, 1s1l islem ile sert manyetik Nd2Fe14B
kristallerinin artmasi ve yumusak manyetik o-Fe fazinin azalmasindan kaynaklandigi
diistintilmektedir. Ayrica Al katkisinin etkisi géz oOniinde bulundurulursa, diger
Nd11Fes1AlzBs numuneleri igerisinde 900 °C’de 1s1l islem uygulanmis olmasi Nd2Feir
fazinin olugmasina neden olmustur. Bu manyetik fazin olusumuyla birlikte 900 °C’de
1s1l islem uygulanmig NdiiFesiAlsBs numunesinin birim hacimdeki manyetik faz
miktarinin artmasindan 6tiirii en yiiksek B degerinin, diger numunelere gore daha

yiiksek olmasina sebep oldugu diisiintilmektedir.

7.13 Al KATKILI NdioFesiAlsBs MALZEMESINE AIT KARAKTERIZASYON VE
MANYETIZASYON SONUCLARI

NdioFes1AlsBs kompozisyonuna sahip numunelerin, faz analizi, mikroyap: analizi ve

manyetizasyon sonuglar1 asagida basliklar halinde yer almaktadir.
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7.13.1 NdioFes1AlsBs Malzemesine Ait Faz Analizi

NdioFes1AlsBs malzemesine ait XRD grafigi Sekil 7.50’de yer almaktadir. Grafikte Nd>Fe14B

ve a-Fe fazlarina ait pikler goriilmektedir.
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Sekil 7.50 NdioFes1AlsBs Malzemesinin XRD Sonuglari.

7.13.2 Nd1oFes1AlsBs Malzemesine Ait Mikroyapi Analizi

Sekil 7.51°de 1s1l islem uygulanmamis NdioFes1AlsBs numunesinin mikroyapi goriintiisiinde,
koyu renkli tanelerin Al katkisi ile daha da genisledigi ve tane boyutunun arttig1
goriilmektedir. Sekil 7.51°de a ile gosterilen tanelerin ortalama tane boyutu 10.6 um’dir ve
Cizelge 7.13’te yer alan EDS analizine gore koyu renkli yapi neredeyse tamamen Fe-Al

bilesiginden olusmaktadir. Al elementinin daha ¢ok tane igerisinde yer aldig1 goriilmektedir.
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7 3/7/2018 mag [] det vac modé [ wp
4:34:43 PM | 2000 x | BSED | Z Cont | High vacuum | 12.6 mm

Sekil 7.51 NdioFeg1AlsBs Malzemesinin SEM Mikroyapi Goriintiisii.

Cizelge 7.13 NdioFes1Al4sBs Numunesinin Farkli Bolgelerine Ait EDS Analiz Sonuglari.

Atom Yiizdeleri (%)
Bolge
Nd Fe Al O
0,89 42,94 24,35 31,82
9,28 48,29 19,08 23,35
c 8,25 56,58 7,95 27,21

7.13.3 NdioFes1AlsBs Malzemesine Ait Manyetizasyon Sonuclari
Al katkili NdioFesiAlsBs malzemesinin histerezis egrisi Sekil 7.52’de goriilmektedir. Bu

histerezis egrisine gére NdioFesiAlsBs numunesinin zorlayici alan (Hc) degeri 192 Oe, kalici

miknatislanma (Br) degeri 9.07 emu/g ve en yiiksek B degeri ise 122 emu/g’dir.
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Sekil 7.52 NdioFes1AlsBs Numunesine Ait Manyetizasyon Egrisi.

NdioFes1Al4Bs kompozisyonundaki malzemenin Curie sicakligi degeri ise yaklasik olarak 298
°C’dir ve Sekil 7.53’de numunenin AC-manyetik duygunluk dl¢timii yer almaktadir. Sinyalin,
Curie sicakligindan sonra artmasinin sebebi daha dnce de belirtildigi iizere 6l¢lim esnasinda
ferrimanyetik demirin oksitlenmesi sonucu demir oksitten alinan sinyalden kaynaklandigi

distiniilmektedir.
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Sekil 7.53 NdioFes1Al4sBs Numunesine Ait AC-Manyetik Duygunluk Grafigi.
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7.14 Al KATKILI NdioFesiAlaBs MALZEMESININ 700 °C°’DE ISIL iSLEM SONRASI
KARAKTERIZASYON VE MANYETIZASYON SONUCLARI

700 °C’de 1s1l islem uygulanan NdioFesiAlsBs malzemesinin faz yapisi, mikroyapist ve manyetik

ozellikleri incelenmistir. Asagidaki basliklarda bu incelemenin sonuglar yer almaktadir.
7.14.1 Nd1oFes1AlsBs Malzemesinin 700 °C’de Isil islem Sonrasi Faz Analizi
700 °C’de 1s1l islem uygulanmis NdioFesiAlsBs kompozisyonuna sahip malzemenin XRD

analiz sonucuna gore numunede NdoFesB, Nd203 ve o-Fe fazlart bulunmaktadir. XRD

goriintiisti Sekil 7.54°te yer almaktadir.
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Sekil 7.54 NdioFesiAlsBs Malzemesinin 700 °C’de Isil Islem Sonras1t XRD Sonuglari.
7.14.2 Nd1oFes1AlsBs Malzemesinin 700 °C’de Isil islem Sonras1 Mikroyap: Analizi
NdioFes1AlsBs numunesinin 700 °C’de 1s1l islem sonrasina ait mikroyapi goriintiisii Sekil

7.55°de yer almaktadir. Sekil 7.55’de a ile gosterilen tanelerin geneli uzunlamasina

goriiniimde iken kismen de olsa dairesel goriinlimde taneler bulunmaktadir. Al katkisiyla
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birlikte Fe yoniinden zengin koyu renkli tanelerin ortalama tane boyutu artmistir ve yaklasik

olarak 11.3 um’e ulagsmustir.

Ly

£

u'?f 3,!'7/"2bls . ‘rﬁag [] deg vac mo;:l; [ WD” i
' 4:45:59 PM | 2000 x | BSED | Z Cont | High vacuum | 11.1 mm

Sekil 7.55 NdioFesiAlsBs Malzemesine 700 °C’de Isil Islem Sonrast SEM Mikroyapi
Goruntisi.

Cizelge 7.14 NdioFes1AlsBs Numunesinin 700 °C’de Isil islem Sonras1 Farkli Bolgelerine Ait

EDS Analiz Sonuglari.
Atom Yiizdeleri (%)
Bolge
Nd Fe Al O
0,83 49,17 22,61 27,39
8,23 46,89 18 26,88
c 4,76 48,41 20,54 26,28
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7.14.3 Nd1oFes1AlsBs  Malzemesinin 700 °C’de Isil Islem Sonrasi Manyetizasyon

Sonuc¢lan

700 °C’de 1s1l islem uygulanmis NdioFesiAlsBs numunesinin manyetizasyon egrisi Sekil
7.56°da verilmektedir. Gortldigi tizere 1s1l islem géormemis NdioFesiAlsBs numunesine gore
manyetik Ozellikleri daha yiiksektir. Zorlayici alan (Hc) degeri 492 Oe, kalict miknatislanma
(Br) 23.45 emu/g ve en yiiksek B degeri degeri ise 153 emu/g’dir.

200

150

100

50

(=]

-15000 -10000 -5000

5000 10000 15000

B (emu/g)

-200 -

H (Oe)

Sekil 7.56 NdioFes1AlsBs Numunesinin 700 °C’de Isil Islem Sonras1 Manyetizasyon Egrisi.
Sekil 7.57°de ise 700 °C’de 1s1l islem uygulanmis NdioFes1AlsBs malzemesinin AC manyetik

duygunluk-sicaklik egrileri verilmektedir. Bu malzemenin Curie sicakligi yaklagik olarak 283

°C olarak ol¢tilmiistiir.
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Sekil 7.57 NdioFesiAlsBs Numunesinin 700 °C’de Isil Islem Sonrasi AC-Manyetik
Duygunluk Grafigi.

7.15 Al KATKILI NdioFesiAlsBs MALZEMESININ 900 °C’DE ISIL iSLEM SONRASI
KARAKTERIZASYON VE MANYETiZASYON SONUCLARI

NdioFesiAlsBs numunesine 900 °C’de 1s1l islem uygulandiktan sonra olusan faz yapisi,

mikroyapi incelemeleri ve manyetizasyon Olciimleri asagida basliklar halinde bulunmaktadir.
7.15.1 Nd1oFes1AlsBs Malzemesinin 900 °C’de Isil islem Sonrasi Faz Analizi
900 °C’de 1s1l islem uygulanmis NdioFesi1AlsBs malzemesine ait XRD grafigi Sekil 7.58”de

bulunmaktadir. XRD grafigine gore Nd2FeisB, Nd203 ve demir fazlarina ait pikler

goriilmektedir.
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Sekil 7.58 NdioFes1AlsBs Malzemesinin 900 °C’de Isil Islem Sonrast XRD Sonuglari.

7.15.2 Nd1oFes1AlsBs Malzemesinin 900 °C’de Isil islem Sonrasi Mikroyap: Analizi

Sekil 7.59°da 900 °C’de 1sil islem uygulanmis NdioFes1AlsBs malzemesinin mikroyapi goriintiisii
yer almaktadir ve diger NdioFesiAlsBs numunelerinin mikroyapr goriintiilerine benzer bir
morfolojiye sahiptir. Cizelge 7.15’te verilen EDS sonuglarina gore Sekil 7.59°da a ile gosterilen
bolgede Nd orani oldukga diisiiktiir, b bolgesinde ise NdFeAl ti¢lii kompozisyonu goriilmektedir.
a ile gosterilen Nd-Fe yapilarinim ortalama tane boyutu 10.6 um’dir.
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| 3/7/2018 | mag (]| det | mode | vacmode | WD
4:15:16 PM | 2000 x | BSED | Z Cont | High vacuum | 13.4 mm

Sekil 7.59 NdioFes1AlsBs Malzemesinin 900 °C’de Isil Islem Sonras1 Mikroyap1 Goriintiisii.

Cizelge 7.15 900 °C’de Isil Islem Uygulanmis NdioFes1AlsBs Numunesinin Farkli Bélgelerine

Ait EDS Analiz Sonuglari.
Atom Yiizdeleri (%)
Bolge
Nd Fe Al @)
a 0,81 38,96 24,28 35,95
7,67 40,17 20,94 31,22

7.15.3 Nd1oFes1AlsBs  Malzemesinin 900 °C’de Isil Islem Sonrasi Manyetizasyon

Sonuglari
NdioFes1AlsBs kompozisyonuna sahip 900 °C’de 1sil islem uygulanmis numunenin

manyetizasyon egrisi Sekil 7.60°da verilmektedir. Numunenin zorlayici alan (Hc¢) degeri 506

Oe, kalict miknatislanma degeri (Br) 20.01 emu/g ve en yiiksek B degeri 104 emu/g’dur.
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Sekil 7.60 NdioFes1AlsBs Numunesinin 900 °C’de Isil Islem Sonrast Manyetizasyon Egrisi.

900 °C’de 1s1l islem uygulanmis NdioFegiAlsBs numunesinin Curie sicakligi yaklasik olarak
298 °C’dir ve numunenin XRD analizinde de goriilecegi lizere Nd2Fe1sB fazina aittir. Sekil

7.61°de bu numunenin AC-manyetik duygunluk grafigi yer almaktadir.
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Sekil 7.61 NdioFes;AlsBs Numunesinin 900 °C’de Isil Islem Sonrast AC-Manyetik
Duygunluk Grafigi.
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Al katkili NdioFesiAlsBs numunesinin 1s1l islem Oncesi ve ¢esitli sicakliklarda 1s1l islem
sonrasi karakterizasyonu yapilmistir. Bu sonuclar yukarida yer almaktadir ve sonuglari kisaca

ozetleyecek olursak:

e NdioFes1AlsBs numunelerinin XRD verilerine gore diger numunelerde de oldugu gibi
Nd2Fe14B ve demir fazi bulunmaktadir. Ayrica 1s1l islem uygulanmis numunelerde, 1s1l
islem sirasinda oksitlenmeden kaynaklanan Nd>Oz fazi bulunmaktadir.

e NdioFesiAlsBs numuneleri arasinda mikroyapilar1 karsilastirilacak olursak, olusan
yapilarin benzer goriiniimde oldugu goriilmektedir.

e NdioFesiAlsBs numuneleri igerisinde numunelerin  zorlayict  alan, kalici
miknatislanma, en yliksek B degeri gibi manyetik o6zelliklerin 1s1l islem ile arttigi
gozlenmistir.

e Su ana kadar incelenen numuneler arasinda en yiiksek B degerleri 1s1l islem
uygulanmamig ve 700 °C’de 1s1l islem uygulanmis numunelerde Al katkisiyla
genellikle artis egilimdedir. 900 °C’de 1s1l islem uygulanmis numunelerde ise Al
katkisiyla orantili olarak en yiiksek B degerlerinde diisme egiliminde oldugu
goriilmektedir. Dolayisiyla Al katkisinin uygulanan 1s1l islem sicakligina bagl olarak

etkisinin farkli oldugu gézlenmistir.

7.16 Al KATKILI NdoFes:AlsBs MALZEMESINE AIT KARAKTERIZASYON VE
MANYETIZASYON SONUCLARI

Bu caligma igerisinde yer alan en yiiksek Al katkisina sahip NdoFesiAlsBs malzemesine ait

karakterizasyon ve manyetizasyon sonuglar1 asagida basliklar halinde yer almaktadir.

7.16.1 NdoFes1AlsBs Malzemesine Ait Faz Analizi

NdoFes1AlsBs malzemesine ait XRD grafigi Sekil 7.62°de yer almaktadir. Grafige gore

Nd2Fe14B ve a-Fe fazlar1 bulunmaktadir.
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Sekil 7.62 NdgFes1AlsBs Malzemesinin XRD Sonuglari.

7.16.2 NdoFes1AlsBs Malzemesine Ait Mikroyapi Analizi

Isil iglem uygulanmamis NdoFesiAlsBs numunesinde, Fe yoniinden zengin koyu renkte
goriilen taneler kismen dairesel, biiylik gogunlukta ise uzunlamasina taneler bulunduran bir
morfolojiye sahiptir. Sekil 7.63’de NdoFes1AlsBs numunesinin mikroyapi goriintiisiinde, katki
miktarinin artmasiyla Fe-Al kompozisyonundan olusan a ile gosterilen tanelerin tane
boyutunun arttig1 goriilmektedir. Al katkisinin, mikroyapida yer alan tiim yapilarda
bulundugu EDS analizinde tespit edilmistir.

98



1/19/2018 mag [] 7 det vac mode WD
10:48:24 AM | 20.00 kv | 2000 x | BSED | Z Cont | High vacuum | 10.2 mm

B.E.U ARTMER

Sekil 7.63 NdgFes1AlsBs Malzemesinin SEM Mikroyap1 Goriintiisii.

Cizelge 7.16 NdoFeg1AlsBs Numunesinin Farkli Bolgelerine Ait EDS Analiz Sonuglart.

Atom Yiizdeleri (%)
Bolge
Nd Fe Al
a _ 66,51 33,49
11,18 60,03 28,79

7.16.3 NdoFes1AlsBs Malzemesine Ait Manyetizasyon Sonuclar:

NdoFes1AlsBs numunesinin, diger 1sil islem uygulanmamis katkili ve katkisiz numuneler
arasinda zorlayici alan ve kalici miknatislanma degerleri bakimindan istiinligii pek olmasa
da, doyum manyetizasyon degerinin maksimum oldugu numunedir. Sekil 7.64’de
NdoFes1AlsBs numunesinin histerezis egrisi yer almaktadir. Numunenin zorlayict alan (Hc)

degeri 142 Oe, kalict miknatislanma (Br) 6.89 emu/g ve en yiiksek B degeri ise 140 emu/g’dur.
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Sekil 7.64 NdoFes1AlsBs Numunesine Ait Manyetizasyon Egrisi.

NdoFes1AlsBs numunesinin - AC  manyetik duygunluk-sicaklik egrisi Sekil 7.65’de
verilmektedir. Isil islem uygulanmamis NdgFegiAlsBs numunesinin Curie sicakligi yaklasik
289 °C’dir. Sicaklik arttikca sinyal artmistir. Bu durumun daha 6nceden de bahsedildigi gibi
Olgiim esnasinda Nd’nin oksitlenip, ferrimanyetik demir oksitten sinyal alinmasindan

kaynaklandig diistiniilmektedir.
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Sekil 7.65 NdoFes1AlsBs Numunesine Ait AC-Manyetik Duygunluk Grafigi.
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7.17 Al KATKILI NdsFesiAlsBs MALZEMESININ 700 °C’DE ISIL ISLEM SONRASI
KARAKTERIZASYON VE MANYETIZASYON SONUCLARI

NdgoFes1AlsBs malzemesine 700 °C’de 1s1l islem uygulanmasi sonucunda olusan faz yapisi,
mikroyapt gOriintiisii, manyetik 06zellikleri incelenmistir. Asagidaki basliklarda bu

incelemenin sonuglar1 yer almaktadir.
7.17.1 NdgFes1AlsBs Malzemesinin 700 °C’de Isil islem Sonrasi Faz Analizi
700 °C’de 1s1l igslem uygulanmis NdgFesiAlsBs kompozisyonuna sahip malzemenin XRD

grafigi Sekil 7.66’da yer almaktadir ve sekilde goriildiigii gibi numunede Nd>Fe1sB ve demir

fazlar1 bulunmaktadir.
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Sekil 7.66 NdgFes1AlsBs Malzemesinin 700 °C’de Isil islem Sonrast XRD Sonuglari.

7.17.2 NdoFes1AlsBs Malzemesinin 700 °C’de Isil islem Sonrasi1 Mikroyapi Analizi

700 °C’de 1s1l islem uygulanmis NdgFegiAlsBs numunesinin mikroyapr goriintiisii Sekil
7.67°de yer almaktadir. Mikroyapiya gore NdoFesiAlsBs numunesine 700 °C’de 1s1l islem
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uygulanmasi ile dairesel goriiniimde taneler yerine daha dagimik, keskin koseli ve ince-uzun

Fe-Al yapilarinin olustugu goriilmektedir.

Cizelge 7.17°de ise 700 °C’de 1s1l islem uygulanmis NdoFesiAlsBs numunesinin EDS analizi
yer almaktadir. Analize gore koyu renkli bolgelerde Al-Fe kompozisyonu, gri renkli

bolgelerde ise Al-Nd-Fe kompozisyonu yer almaktadir.

u‘{ - 1/19/2018 . mag [] - det vac mode
' 10:54:12 AM | 20.00kV | 2000 x | BSED | Z Cont | High vacuum 4. B.E.U ARTMER

Sekil 7.67 NdgFes1AlsBs Malzemesinin 700 °C’de Isil islem Sonras1 Mikroyapi Goriintiisii.

Cizelge 7.17 700 °C’de Isil islem Uygulanmis NdgFes1AlsBs Numunesinin Farkli Bélgelerine
Ait EDS Analiz Sonuglart.

Atom Yiizdeleri (%0)
Bolge
Nd Fe Al
_ 61,15 38,85
10,27 60,1 29,63
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7.17.3 NdgFes1AlsBs Malzemesinin 700 °C’de Isil islem Sonras1 Manyetizasyon Sonuglari

Al katkili NdoFeg1AlsBs malzemesine 700 °C’de 1s1l islem uygulanmasi sonucunda meydana
gelen numunenin histerezis egrisi Sekil 7.68’de verilmektedir. Histerezis egrisinde goriildigi
tizere numunenin zorlayici alan (Hc) degeri 456 Oe, kalict miknatislanma (Br) 42.42 ve en

yiiksek B degeri 267 emu/g’dir.
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Sekil 7.68 NdsFes1AlsBs Numunesinin 700 °C’de Isil Islem Sonrasi Manyetizasyon Egrisi.

700 °C’de 1s1l islem uygulanmis NdoFegiAlsBs malzemesine ait AC-manyetik duygunluk
grafigi Sekil 7.69°da verilmektedir ve numunenin Curie sicakligi yaklasik olarak 272 °C’dir.
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Sekil 7.69 NdsFes1AlsBs Numunesinin 700 °C’de Isil islem Sonras1 AC-Manyetik Duygunluk
Grafigi.

7.18 Al KATKILI NdsFes:AlsBs MALZEMESININ 900 °C’DE ISIL iSLEM SONRASI
KARAKTERIZASYON VE MANYETiZASYON SONUCLARI

NdoFes1AlsBs kompozisyonuna sahip numuneye 900 °C’de 1si1l islem uygulandiktan sonra
olusan faz yapisi, mikro yapi incelemesi, manyetizasyon dlglimleri asagida basliklar halinde

bulunmaktadir.

7.18.1 NdsFes1AlsBs Malzemesinin 900 °C’de Isil islem Sonrasi Faz Analizi

NdoFes1AlsBs kompozisyonuna sahip 900 °C’de 1sil islem uygulanmig numunenin XRD
grafigi Sekil 7.70’de bulunmaktadir. XRD sonuglarinda, bu numunede diger numunelerden
farkli olarak faz dontisimii ger¢eklesmistir. Nd2FewsB fazi yerine NdaoFeisAly fazi yer
almaktadir. Ayrica diger numunelerde oldugu gibi 900 °C’de 1s1l islem uygulanmis

NdgFes1AlsBs numunesinde de a-Fe fazi tespit edilmistir.
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Sekil 7.70 NdgFes1AlsBs Malzemesinin 900 °C’de Isil islem Sonrast XRD Sonuglari.

7.18.2 NdoFes1AlsBs Malzemesinin 900 °C’de Isil islem Sonrasi1 Mikroyapi Analizi

Sekil 7.71°de 900 °C’de 1s1l islem uygulanmis NdoFeg1AlsBs numunesinin SEM goriintiisii yer
almaktadir. 900 °C’de 1s1l islem uygulanmis Nd-Fe-B alagimlari igerisinde NdgFegiAlsBs
numunesinin, Sekil 7.71°de a ile gosterilen Fe yoniinden zengin Fe-Al tanelerinin oldukca
genisledigi ve tane boyutunun arttigi mikroyap:r goriintlisiinden goriilmektedir. Cizelge
7.18’de yer alan EDS sonuclarina gore aliiminyum elementinin meydana gelen tiim yapilarin

icerisinde yer aldig1 goriilmektedir.
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c?:; ' 1/19/2018 mag [] 7 det vac mode WD
11:02:00 AM | 20.00kV | 2000 x | BSED | Z Cont | High vacuum | 10.2 mm | 4. B.E.U ARTMER

Sekil 7.71 NdgFes1AlsBs Malzemesinin 900 °C’de Isil islem Sonrast Mikroyap: Goriintiisii.

Cizelge 7.18 900 °C’de Isil islem Uygulanmis NdgFes1AlsBs Numunesinin Farkli Bélgelerine
Ait EDS Analiz Sonuglari.

Atom Yiizdeleri (%)
Bolge
Nd Fe Al
_ 66,57 33,43
10,47 59,2 30,32

7.18.3 NdoFes1AlsBs Malzemesinin 900 °C’de Isil islem Sonrasi Manyetizasyon Sonuglari
NdgFes1AlsBs numunesine 900 °C’de 1s1l islem uygulanmasi sonucu meydana gelen manyetik

ozellikleri, Sekil 7.72’te histerezis egrisinde goriilmektedir. Zorlayici alan (Hc) 441 Oe, kalict
miknatislanma (Br) 15.57 emu/g ve en yiiksek B degeri 154 emu/g’dur.
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Sekil 7.72 NdgFes1AlsBs Numunesinin 900 °C’de Isil Islem Sonrasi Manyetizasyon Egrisi.

Sekil 7.73’de 900 °C’de 1s1l islem uygulanmis NdgFegiAlsBs numunesine ait AC-manyetik
duygunluk 6l¢timii verilmektedir. Numunenin Curie sicakligi yaklasik olarak 150 °C’dir. Bu
Curie sicakligina denk gelen faz Ndz2FeisAlz fazidir ve XRD analizinde de goriilmektedir.
Literatiirde de yer alan NdzFeisAlz fazinin Curie sicakligi 160 °C civarindadir [40]. Sinyalin
Curie sicakligindan sonra artarak devam ettigi goriilmektedir. Bunun sebebi daha once
belirtildigi gibi ol¢lim esnasinda Nd’nin oksitlenip, ferrimanyetik demir oksitten alinan

sinyalden kaynaklanmaktadir.
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Sekil 7.73 NdgFes1AlsBs Numunesinin 900 °C’de Isil Islem Sonrast AC-Manyetik Duygunluk
Grafigi.
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Isil islem uygulanmamis ve belirlenmis sicaklik degerlerinde 1s1l islem uygulanmis
NdgFes1AlsBs numunelerinin faz analizi, mikroyap1 degisimi ve manyetizasyon sonuglari

yukarida verilmektedir. Bu elde edilen sonuglar1 kisaca 6zetleyecek olursak:

e Diger numunelerden farkli olarak 900 °C’de 1s1l islem uygulanmis NdoFegiAlsBs
numunesinin XRD sonuglarinda NdzFeisAl, fazi gozlenmistir. Bu fazin Curie sicaklig
yaklagik 150 °C’dir.

e Isil islemin manyetik Ozellikler {izerine etkisi diger numunelerde oldugu gibi
NdgFes1AlsBs numunelerinde de gegerlidir. Yani, 1s1l islem uygulanmasi ile zorlayici
alan, kalici miknatislanma, en yiikksek B degeri gibi manyetik o6zelliklerde artis
gozlenmistir. Maksimum kalici miknatislanma ve en yiiksek B degerinin oldugu
numune, 700 °C’de 1s1l islem uygulanmis NdoFeg1AlsBs numunesine aittir.

e NdoFeg1AlsBs numunelerinin Curie sicakligi arasinda, 900 °C’de 1s1l islem uygulanmis
NdoFes1AlsBs numunesi farklilik gostermektedir. Bu nunumenin Curie sicakliginin

oldukga diisiik olmasinin sebebi, yeni olusan NdzFeisAl, fazindan kaynaklanmaktadir.

7.19 Nd-Fe-B  ESASLI ALASIMLARININ KOROZYON DIiRENCLERININ
KARSILASTIRILMASI

Numunelerin hava ortaminda 120 °C’de korozyona ugramalari sonucu meydana gelen kiitle
degisimleri gozlenmistir. Korozyon deneyinde; parafin dolu kap igerisinde bulunan
numuneler, parafinden arindirmak i¢in hegzan igeren kap igerisinde yaklasik 60 sn siire kadar
karistirilmistir ve daha sonra oksit uzaklastirilmasi igin % 0.5 HNOzs-etil alkol solusyonuna 90

sn boyunca daldirilmig ve bunu aseton ile temizleme islemi takip etmistir [41].

Sekil 7.74’te 120 °C’de hava ortaminda 25 giine kadar belirlenen giin araliklarinda korozyon
deneyi sonucu numunelerin kiitle kayb1 grafigi yer almaktadir. Numune yiizeylerinde renk
degisimi s6z konusu olsa da pek bir kiitle kayb1 gézlenmemistir. Sadece 10 giin ve 15 giin
boyunca yapilan 1s1l islem sonucu 900 °C’de 1s1l islem gérmiis NdisFegi1Bs kompozisyonuna
sahip katkisiz Nd-Fe-B numunesinin gevrek olmasindan dolayi, malzemeden bir miktar parga
kopmasiyla kiitle kayb1 gerceklesmistir. Yiizey gortiniimleri Sekil 7.75’te gosterilmistir. 900
°C’de 1s1l islem uygulanmis Al katkili numunelerde ise kiitle kaybi1 katkisiz numuneye gore

cok daha azdir. Diger numunelerdeki kiitle kayiplar1 6nemsenmeyecek derecede azdir. 900
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°C’de 1s1l islem uygulanmis katkisiz numunesinin yapisinda serbest demir yer almamasindan

dolay1 numunenin gevrek oldugu diisiinilmektedir [42].
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Sekil 7.74 120 °C’de hava ortaminda yapilan korozyon deneyi sonucu numunelerin kiitle
kayb1 grafigi.

(a) (b)

(© (d)

Sekil 7.75 10 ve 15 giinliik korozyon deneyi sonucunda 900 °C’de 1s1l islem uygulanmis
Nd14Feg1Bs numunesinin yilizey goriiniimleri (a) 10 giin siireyle 1s1l islem oncesi
(b) 10 giin stireyle 1s1l islem sonrasi (c) 15 giin siireyle 1s1l islem 6ncesi (d) 15
giin siireyle 1s1l iglem sonrast
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7.20 Nd-Fe-B  ESASLI ALASIMLARININ MANYETiZASYON SONUCLARININ
KARSILASTIRILMASI
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Sekil 7.76 Isil Islem Uygulanmamis Katkisiz ve Al Katkili Numunelerin Histerezis
Egrilerinin Karsilastirilmasi.
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Sekil 7.77 700 °C’de Isil Islem Uygulanmis Katkisiz ve Al Katkili Numunelerin Histerezis
Egrilerinin Karsilastirilmasi.
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Sekil 7.78 900 °C’de Isil islem Uygulanmis Katkisiz ve Al Katkili Numunelerin Histerezis
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AN

Cizelge 7.19 Isil Islem Uygulanmamis ve Farkli Sicakliklarda Isil islem Uygulanmis Katkisiz ve Al Katkili Numunelerin Manyetik Ozellikleri.

NdFeB NdFeBAl NdFeBAI2 NdFeBAI3 NdFeBAl4 NdFeBAI5

Ozellik Isil 700 900 Isil 700 900 Isil 700 900 Isil 700 900 Isil 700 900 Isil 700 900
islem | (°C) | (°C) | islem | (°C) (°C) | islem | (°C) | (°C) | islem | (°C) | (°C) |islem | (°C) (°C) |1dslem | (°C) | (°C)

Yok Yok Yok Yok Yok Yok
B: (emu/g)| 6.55 9.17 | 26.38 1.92 17.97 | 26.29 2.58 8.18 16.4 5.05 2724 | 2131 | 9.07 | 2345 | 20.01 | 6.89 | 4242 | 1557
Hc (Oe) 175 564 493 186 526 471 129 502 496 114 499 454 192 492 506 142 456 441
B(emuwg)| 95 | 68 | 188 | 38 94 | 161 | 80 | 52 | 160 | 108 | 135 | 149 | 122 | 153 | 104 | 140 | 267 | 154
Te 63, 81, 74, 315 313 315 310 301 314 304 298 64, 298 283 298 289 272 150

(°C) 309 311 298 299




Sekil 7.76-7.77 ve 7.78’de 1s1l islem uygulanmamais, 700 ve 900 °C’de 1s1l islem uygulanmis

numunelerin histerezis egrileri yer almaktadir. Cizelge 7.19°da ise manyetizasyon sonuglari

tablo halinde verilmektedir. Histerezis egrilerinden hesaplanan manyetik 6lgiim sonuglar

karsilastirilacak olursa;

Al katkisinin sistematik bir sekilde artirilarak hazirlanmis Nd-Fe-B esash alasimlari;
1s1l islem uygulanmamis, 700 °C’de ve 900 °C’de 1s1l islem uygulanmis olmak tizere 3
grupta incelenmistir. Her iki sicaklik degerinde de yapilan 1sil islem sonucunda,
numunelerin manyetik 6zelliklerinin (zorlayici alan, kalict miknatislanma, en yiiksek
B degerleri) genel olarak arttigi gézlenmistir. Bu durumun sebebinin 1sil islem ile
Nd2Fe14B kristallerinin artmasi ve yumusak manyetik a-Fe fazinin azalmasindan
kaynakli oldugu diisliniilmektedir. Ayrica histerezis egrilerinden de goriilecegi tizere
1s1l islem uygulanmasiyla, numuneler genis bir histerezis ¢evrimine sahip olmustur.

Al katkisinda ise Al katkisinin her grupta ayni etkiyi yapmadigi goriilmistir. Al
ilavesi ile 1s1l islem uygulanmamis ve 700 °C’de 1s1l islem uygulanmis numunelerde
katki miktarinin artmasiyla kalict miknatislanma ve en yiiksek B degerlerinde genel
olarak artig goriilmiistiir. Bu durumun sebebinin, numunelerin mikroyapilarinda
goriilecegi iizere katki miktarmin artigiyla birlikte koyu renkle goriinen Fe yoniinden
zengin tanelerin genisledigi, tane boyutunun arttig1 ve buna bagl olarak yapidaki Fe
oraninin artmasina bagli oldugu diisiiniilmektedir. Dolayisiyla Fe’nin manyetizasyonu
yiiksek oldugu icin katkiyla birlikte numunelerin en yiiksek B degeri ve kalict
miknatislanmasini artirmistir. 900 °C’de 1s1l 1slem uygulanmis numunelerde ise katki
miktarinin artisiyla birlikte en yiiksek B degerleri de (NdgFesiAlsBs numunesi haric)
orantil1 olarak azalmaktadir. Bu grupta yer alan numunelerin mikroyap1 goriintiisiinde
tane boyutu ve dagilimi birbirlerine benzerdir. Sonug olarak; katki miktarinin artigiyla
en yiiksek B degerlerinin azalmasmin sebebi, manyetik olmayan Al elementinin
artisiyla birlikte birim hacimdeki manyetik faz miktarinin azalmasindan dolay1 oldugu
diigiiniilmektedir. 900 °C’de 1s1l islem uygulanmis NdoFegiAlsBs numunesinde ise
digerlerinin aksine en yiiksek B degeri artmistir. Bu durumun mikroyapida Al
katkisiyla birlikte koyu renkle goriinen Fe yonilinden zengin tanelerin oldukca
genislemesi, tane boyutu artmasi ve buna bagli olarak Fe oranimnin artmasindan
kaynaklandig1 diistiniilmektedir. Ayrica bu numunede yer alan Nd2Fe14B fazi yerine
NdzFeisAl, fazi olusmustur.
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Numunelerin Curie sicakliklarina bakildiginda ise aymi kompozisyona sahip
numunelerde 1s1l islemin etkisinin (900 °C’de 1s1l islem uygulanmis NdoFegiAlsBs
numunesi haricinde) ¢ok az oldugu goriilmektedir. Al katkisinin numunelerin Curie
sicakligina etkisi incelenirse; NdisFegiBsAl numunesinden itibaren Al miktar artisiyla
orantili olarak Curie sicakliklarinda azalma s6z konusudur. Bunun sebebi olarak
manyetik olmayan Al elementinin NdFeB kompozisyonu igerisine dahil oldukga,
manyetik moment tasiyan atomlarin sayisinin  azalmasindan kaynaklandigi
diistiniilmektedir. Molekiiler alan teorisine gore; atomlarda manyetik moment sayisi
azaldik¢a, manyetik faz gegis sicakliklar1 da azalmaktadir [2].

Numunelere manyetik alan uygulanmadiginda veya az miktarda manyetik alan
uygulandiginda; numune belli bir manyetizasyon yoniinde yonleniyorsa, o yon
numunenin kolay manyetizasyon yonidiir. Bu kolay manyetizasyon yonii numunenin
kristal anizotropisinden kaynaklanmaktadir. Nadir toprak katkilari, numunenin Kristal
anizotropisini artirmaktadir ve dolayisiyla malzemenin zorlayici alan degeri de
artmaktadir [43]. Yaptigimiz ¢alismada numunelerin kompozisyonlarinda; sistematik
bir sekilde nadir toprak elementi Nd azaltilarak, Al katki miktar1 artirllmistir. Yiiksek
anizotropiye sahip olan Nd elementinin azalmasindan Gtiirii numunelerin zorlayici
alan degerlerinin, Al katkisinin artmasiyla orantili olarak azalmasinin sebebi olarak
diisiiniilmektedir. Ozellikle 700 °C’de 1s1] islem uygulanmis numunelerin zorlayici
alan degerlerinde, bu orantili diislisiin meydana geldigi goriilmektedir. Zorlayic1 alan
degerindeki diisiisiin sebeplerinden biri olan yapidaki nadir toprak elementinin
azalmasinin yani sira diger temel sebebi ise mikroyap1 goriintiilerinde goriildiigii tizere
Al katkisinin, yumusak manyetik yapida olan Fe tanelerini artirmasidir. Yapidaki
yumusak manyetik faz orani, zorlayic1 alani azaltan temel faktorlerden biridir. Isil
islem uygulanmamis ve 900 °C’de 1s1l islem uygulanmis numunelerin zorlayici alan
degerleriyle ilgili net yorumlamalar yapilamamaktadir. Clinkii Al katkisiyla birlikte

orantil1 olarak azalma veya artis goriilmemektedir.
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BOLUM 8

SONUCLAR VE ONERILER

Bu calismada kiilge halindeki Nd-Fe-B numuneleri, ark ergitmeyle hazirlandiktan sonra

belirlenmis sicakliklarda 1sil islem uygulandi. Bunun sonucunda meydana gelen fazlar,

mikroyap1 degisimleri, manyetizasyon sonuglar1 ve korozyon deneyi sonuclart incelenmistir.

Yapilan bu tez calismasinda elde edilen sonuglar asagida yer almaktadir:

XRD verilerine gore; numunelerin ana fazi olarak sert manyetik Nd2FeisB ve
yumusak manyetik a-Fe fazlarimin oldugu, katkisiz numunelerde ve 900 °C’de 1s1l
islem uygulanmis Ndi1Feg:BsAlz numunesinde bu iki fazin yani sira Nd2Fe17 fazinin
yer aldig1 gériilmektedir. 900 °C’de 1s1l islem uygulanmis NdoFegiBsAls numunesinin
XRD analizinde ise diger numunelerden farkli olarak Nd>FeisB fazi, Nd2FeisAlz
fazina donilismiistiir. Ayrica 1s1l islem uygulanmis numunelerinde genelinde, 1s1l islem
sirasinda meydana gelen oksitlenmeden 6tiirii Nd20O3 fazi bulunmaktadir.

Numunelerin mikroyap1 goriintiilerinde, 1s1l islem uygulanmasiyla dairesel taneler
olusurken, Al katkisiyla birlikte dairesel tanelerin yanisira uzunlamasina tanelerin de
olustugu gdzlenmistir. Al oran1 daha da arttik¢a, uzunlamasina gériinen Fe yoniinden
zengin tanelerin tane boyutu artmigstir. 700 °C’de 1s1l islem uygulanmis NdizFegi1AlBs
numunesinin mikroyapisinda, diger numunelerden farkli olarak bir yapmin olustugu
gozlenmistir. EDS analizinde bu yapiya ait atomik oranlar, Nd-Fe-Al {iglii sistemi
katilagma reaksiyonlar1 igerisinde 645 °C’de L+u—Nd+d reaksiyonunda yer alan
antiferromanyetik 6 fazina karsilik gelmektedir. DSC analizi sonucu da, 6 fazina ait
gecis sicakliginin oldugunu gostermektedir.

Numunelere 1s1l islem uygulanmasi sonucunda manyetik Ozelliklerinin arttig
goriilmustiir. Katki miktariin etkisi, uygulanan 1s1l islem sicakligina gore degiskenlik
gostermektedir. Isil islem uygulanmamis ve 700 °C’de 1si1l islem uygulanmis

numunelerde katki miktar arttikga, genel olarak kalici miknatislanma ve en yiiksek B
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degerleri artarken, 900 °C’de 1s1l islem uygulanmis numunelerde ise katki miktariyla
birlikte numunelerin en yiiksek B degerleri azalma egilimindedir.

Numunelerin Curie sicakliklari, katki oraninin artmasindan itibaren azalmaktadir. Bu
durumun sebebi gegis sicakligi degerinin, malzeme igerisinde yer alan manyetik
momentlerin sayisina bagli olmasina baglanabilir. Malzeme igerisinde yer alan
manyetik momentlerin sayisi azaldik¢a, malzemenin gegis sicakligi da azalmaktadir.
Bu calismada kullanilan Al elementi manyetik olmayan bir elementtir ve katki miktari
artisiyla birlikte malzemede yer alan manyetik moment sayis1 da azalmaktadir.
Numunelerin Curie sicaklik degerleri ile XRD analizinde ¢ikan fazlar uyum
igerisindedir. Diger numunelerden farkli olarak ¢ok diisiik Curie sicakligina sahip 900
°C’de 1s1l islem uygulanmig NdoFeg:1BsAls numunesinin Curie sicakligi 150 °C’dir. Bu
faz daha once bahsedildigi lizere Ndz2Fe1sAl, fazidir ve literatiirde de yer alan bu fazin
Curie sicaklig1 160 °C civarindadir.

Numunelere 120 °C’de hava ortaminda uygulanan korozyon deneyinde ise 6nemli bir
kiitle kayb1 yagsanmamustir. Sadece 900 °C’de 1s1l islem uygulanmis katkisiz numunede
10 ve 15. giinlerde malzemenin kirilmasindan kaynaklanan bir kiitle kayb1 olmustur.
Bu malzemeye ait mikroyapi goriintiisiinde serbest demirin yer almamasi, malzemenin
gevrek olmasina neden oldugu ve bu sebepten 6tiirii malzemenin korozyon deneyinde
kirildig: diistiniilmektedir.

Yapilan bu ¢alismada; uygulanan 1s1l islemin malzemelerin zorlayici alan1 basta olmak
tizere manyetik 6zellikleri tizerine olumlu etkisinin oldugu gozlenmistir. Bu nedenden
oOtiirii yapilacak ¢aligmalarda 1s1l islem siiresi artirilarak incelemeler yapilabilir. Ayrica
en uygun manyetik Ozelliklerin eldesi igin uygulanacak 1sil islem sicakligi

cesitlendirilebilir.
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