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Bu ¢alismada; Hizli katilastirma teknigi ile tiretilen Fe-2,5Si-2,5B-0,05P-0,2C, 50Ni-
42Fe-6Si-2B, 50Fe-42Ni-6Si-2B ve 46Ni-46Fe-6Si-2B  (agirlikca %) alasim
seritlerinin mikro yapis1 ve manyetik ozellikleri incelenmistir. Alagimlarin tiretimi
icin Fe (%99,99 saflikta); Ni (%99,99 saflikta); Si (%99,99 saflikta); B (%99,99
saflikta); P (%99,99 saflikta); C (%99,99 saflikta) elementleri kullanilmigtir. Vakum
indiiksiyon eritme yontemi ile elektrik indiiksiyon ocaginda iiretilen dokiim halindeki
Fe ve Ni esasli alagimlar kesme makinesinde kiiciik parcalara ayrilmiglardir. Daha
sonra bu pargalar hizli katilagtirma i¢in eriyik egirme makinesinin grafit konteyneri
icerisine konularak eritilmis ve eriyik alasim 2 mm' lik potanin ¢ikis agzindan argon
gazi1 kullanilarak atmosfer basinci altinda bakir doner silindir  {izerine
piskiirtiilmiigtir. Donme hizi 20 m/s olan silindirin yiizeyine ¢arpan eriyik
alagimlardan 1-8 mm genisliginde ve 20-30 um kalinliginda seritler elde edilmistir.

Uretilen serit alasimlarin; X-15m1 difraksiyonu (XRD) ile mikroyapisal 6zellikleri,
VSM analizi ile MH ve MT egrileri ¢izilerek manyetik 6zellikleri incelenmistir.
Calisma kapsaminda yapilan analiz sonuglar1 hizli katilagtirma teknigi olan eriyik
egirme yontemiyle iiretilen alasim seritlerin kismi kristal yapida oldugu alagimlarin
genel yapisinin ise amorf 6zellikler tasidig1 gosterilmistir.
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ABSTRACT

MSc. Thesis

PRODUCED AND CHARACTERIZATION OF BORON CONTAINING FE AND
NI BASED AMORPHOUS MAGNETIC ALLOYS BY USING RAPID
SOLIDIFICATION

Hakan KARATAS
Kastamonu University
Graduate School of Natural and Applied Sciences
Department of Material Science and Engineering

Supervisor: Assist. Prof. Dr. Can Dogan VURDU

In this study, microstructure and magnetic properties of Fe-2,5Si-2,5B-0,05P-0,2C,
50Ni-42Fe-6Si-2B, 50Fe-42Ni-6Si-2B and 46Ni-46Fe-6Si-2B (wt. %) alloy ribbons
produced by rapid solidification technique were investigated. For the production of
alloys; Fe (99.99% purity), Ni (99.99% purity), Si (99.99% purity), B (99.99%
purity), P (99.99% purity), C (99.99% purity) elements were used. Fe and Ni based
casting alloys produced by vacuum induction melting method in electric induction
oven are divided into small pieces in cutting machine. These pieces were then melted
into the graphite container of the melt spinning machine for rapid solidification and
the molten alloy was sprayed onto the copper rotary cylinder under atmospheric
pressure using argon gas from the outlet of the 2 mm crucible. Ribbons of 1-8 mm
wide and 20-30 pm thick were obtained from the molten alloys hitting the surface of
the cylinder with rotation speed of 20 m/s.

Alloys produced; X-ray diffraction (XRD) microstructural properties, VSM analysis,
MH and MT curves were drawn and magnetic properties were examined. The results
of the study showed that the alloy strips produced by melt spinning, which is a fast
solidification technique, have partial crystal structure and the general structure of the
alloys has amorphous properties.

Key Words: Fe-Ni based alloys, melt-spinning, rapid solidification, amorphous
materials
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1. GIRIS

Teknolojide hep daha iyiye, milkemmele ulasma istegi dogrultusunda farkli
malzemelerin iretiminin ve ¢esitliliginin  artirtlmas1  i¢in  siirekli galismalar
yapilmaktadir. Bu asamada malzeme Ozelliklerinin kullanima uygun, kolay
tiretilebilen ve maliyetinin diisiik olmasi da 6nem kazanmistir. Yapilan ¢alismalar
sonucunda malzeme iiretim tekniklerinin ve malzemenin yapisinda bulunan
bilesenlerin, malzemenin i¢ yapisim1 ve Ozelliklerini etkiledigi ortaya ¢ikmistir. Bu
sebeple daha iyi ve istenen Ozelliklere sahip malzeme iiretmek i¢in farkli {iretim
teknikleri gelistirilmis, farkli elementlerin degisik oranlarda kullanimi konusunda
calismalar yapilmistir (Figueroa, Betancourt, Lara, Verduzco, 2005; Giselher, 2013;
Callister ve Retwisch, 2015).

1960’ lardan itibaren, hizl1 katilagtirma teknolojisi kullanilarak iiretilen ¢esitli amorf
alasimli  yumusak manyetik malzemeler gelistirilmistir. Yumusak manyetik
malzemelerin yiiksek gecirgenlik ve diisiik manyetik akimlarda kolay miknatislanma
ozellikleri sebebiyle bu durum elektromanyetik bilesenler i¢cin modern yumusak
manyetik malzemelerin arastirma ve gelistirme yonii haline gelmistir. Arastirmalar
sonucunda iiretilen yiizlerce alasim i¢in yiiksek bir uygulama beklentisi olmus fakat
daha seri iiretimin basinda ¢ogu hakkinda hayal kiriklig1 yasanmistir. Yeni alasimlar
ortaya koyma yaninda, bu malzemelerin seri iretim yollarininda bulunmasi
onemlidir (Figueroa vd.; 2005; Giselher, 2013; Callister ve Retwisch, 2015).

Amorf alasimlar cama benzeyen bir alasim olusturdugundan ticari ismi metalik
camdir. Demir, kobalt ve demir-nikel esasli olmak {iizere ii¢ tiir amorf yumusak

manyetik alagim tiirti vardir.

Kobalt esasli amorf alagimlar1 (kobalt demir silikon bor), yiiksek gecirgenlik, orta ve
yiiksek frekans ana bileseninin diisiikk kaybi Ozellikleri yaninda fiyati pahalidir,
ozellikle yiiksek frekans alaninda kullanilir (Warlimont, 2001).

Bu ¢alismada hizli katilastirma teknigi ile iretilen malzemelerin amorf 6zellikleri

tasimasi Sebebiyle bu iiretim teknigi tercih edilmistir. Yapilan deneylerde piyasada



satilan demir tercih edilmis bdylece maliyetin diisiiriilmesi amaglanmistir. Hizli
katilagtirma teknigi olan eriyik egirme teknigi ile tiretilen demir ve nikel esasli, bor
ve silisyum elementlerinin farkli oranlarinin karisimlari sonucu elde edilen

alagimlarin manyetik ve faz yapilar1 incelenmistir.



2. KURAMSAL BIiLGILER

2.1. Amorf Alasimlar

Atomlarin kararli bir kristal yapiya sahip olmadigi katilara amorf katilar denir.
Yunanca morphé (sekil) kelimesinden ortaya ¢ikmistir. Amorf katilar baska bir
tabirle sekilsiz katilar diizensiz bir yap1 gosterirler. Amorf alasimlar camsi metaller
veya Kristal olmayan alagimlar olarak da adlandirilir. Kati maddelerin atomlarini belli
bir diizende bir arada tutan yapinin tersine amorf alagimlarin yapisinda atomlarin
yerleri uzun mesafede periyodik bir diizende degildir. Diger bir ifade ile amorf
alagimlar diger alasimlardan ayiran en belirgin 6zellik, normal kristallerde bulunan
atomik diizene ve kristal yapiya ve diizene sahip olmamalaridir. Amorf yapili
malzemelerin molekiillerinin sivilardaki gibi rastgele yerlestigi goriilmektedir.
Amorf alagimlar, ilk olarak 1960 yilinda Duwez ve arkadaslar tarafindan Au75Si25
alasiminin sivi azot sicakliginda hizli sogutmasiyla tretilmistir. Genellikle sivi
halinin ani sogutulmasiyla elde edilirler. Amorf malzemeler belirli sicaklik
araliklarinda yumusar ve sivi hale gecer. Yumusamanin basladigi noktaya camsi
gecis sicakligr denir. Amorf malzemelerde erimenin baslangic ve bitis sicakligi
arasinda belirli bir fark vardir. Bundan dolayi, amorf malzemeler igin erime

noktasindan bahsedilemez (Figueroa vd., 2005; Callister ve Retwisch, 2015).

Cam, lastik ve plastik tiirti maddeler amorf grubuna girerler. Cam 1sitildigi zaman
once yumusar, sicaklik daha da yiikselirse sivi hale gecer. Yumusama ile sivi hale
gecme arasindaki sicakliklarda g¢alisilarak cam, plastik ve lastik malzemelerin
kaliplanmasi yapilir. Ornegin, cam kristal yapida olan kuartz kumu ya da silisyum
dioksitten olusan bir yapiya sahiptir. Kum eritildiginde, kristallenmesini 6nlemek

amactyla hizli bir sekilde sogutulur ve cam adi verilen amorf bir kat1 seklini alir.

Manyetik alan uygulanan malzemelerde doyuma ulasmak igin kiigiikk manyetik
alanlar yeterliyse, bu tlir malzemelere yumusak manyetik malzemeler doyum
degerine ulagsmak i¢in ¢ok yiiksek manyetik alanlar gerekiyorsa bu tiir malzemelere
de sert manyetik malzemeler denir. Amorf alasimlar, yiiksek doygunlukta manyetik

indiiksiyon (Bs), yiiksek baslangi¢c manyetik gecirgenligi ve ¢ok diislik zorlama (Hc)
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ozellikleri ile mitkemmel yumusak manyetik 6zelliklere sahiptir. Amorf alagimlar
yiksek mukavemetli, sert ya da yumusak manyetik ve korozyona dayanikli
olabilirler. Demir esasli alasimlar diisiik zorlama (0,5-1 A/m) ve 1,4 T' yi asan
yiiksek doygunlukta miknatislanma ile ¢ok iyi manyetik 6zelliklere sahiptir. Genel
olarak, demir, kobalt ve nikele dayali manyetik amorf alagimlari yiiksek demir igerigi
ile yiiksek manyetik gecirgenlik degerleri veya yiiksek kobalt igerigi ile sifira yakin
miknatislanma degerleri saglanabilir. Manyetik 6zellikler, alasim elementlerinin
eklenmesiyle veya bilesimde kiiclik bir degisiklikle onemli Olgiide degisebilir.
Katilarin fiziksel ozelliklerinin ¢ogu yapisal olarak hassastir. Ornegin, amorf
alagimlarin yumusak manyetik 6zellikleri, manyetik bir alanda tavlama; mekanik
ozellikleri artik gerilmelerin varligina, korozyon ozellikleri kimyasal bilesime ve
yiizey tabakasmin durumuna baghdir (Konstantinovich, 2015; Abrasimova ve
Aronin, 2016).

2.1.1. Amorf Malzemelerin Uretim Yontemleri

Amorf alagimlari liretmek icin mevcut alasim eritilerek sivi hale gegmesi saglanir ve
ani olarak hizla sogutularak katilagtirilir. Eriyik sogutma hizi sondiirme yontemine
gore yaklagik 10°-10° K/s' dir. Alasim eritilerek sivi hale gectikten sonra hizli degil
de normal sogutulursa, katilagma igin belli bir siire gececek ve bu siirede de atomlar
periyodik diizene ge¢ip kristal yapiy1 olusturur. Katilagsma ¢ok hizli olursa ve yeterli
alt soguma saglanabilirse, siv1 halde diizensiz dagilmis atomlar bu kisa zamanda
kristal yapiyr olusturamayarak katilasir. Hizli sogutulmus alasimin, kat1 hale
gegmesine ragmen atomik dagilimi sivilara benzer. Fiziksel bakimdan kati olan
amorf alasimlar da atomik dagilimi yoniinden sivilara benzer durumda yani diizensiz
yapida olurlar. Amorf alasimlarin bazi1 6zellikleri normal kristallerden ¢ok daha
iyidir. Normal kristallere gore daha hafif, daha sert, korozyon direnci daha fazla,
daha 1iyi elektriksel ve manyetik ozellikler gostermesi amorf alagimlarin 6ne ¢ikan

ozellikleridir (Li ve Yi, 2014; Wang, Ma, Li ve Zhang, 2015; Chang vd., 2017).

Amorf alagimlar yar1 kararli yapiya sahip oldugundan bu alagimlara 1sisal islem
uygulandiginda enerjileri artar ve amorf alagimlar yar1 kararli durumdan kararh

duruma (kristal) gecerler. Amorf alagimlar kristal hale doniisiince amorf halde iken



yapilarinda tasimis olduklar1 o6zelliklerinin bir¢ogunu kaybedeceginden 1sisal
Ozelliklerinin bilinmesi Onemlidir. Amorf alasimlara kristallenme sicakliginin
altindaki bir sicaklikta 1sil islemler uygulanirsa nanokristal yapi1 elde edilebilir

(Maslov ve Nosenko, 2013, Callister ve Retwisch, 2015).

2.1.2. Fe ve Ni Esasli Amorf Alasimlar

Demir nikel alasimlari i¢in permalloy yani manyetik gecirgenlige sahip alasim
manasina gelen terim kullanilmaktadir. Yaklasik %20 demir ve %80 nikel bilesenlere
sahip alasimi belirtir. Permalloy yiiksek manyetik gecirgenlige, diisiik zorlayici
kuvvete, sifira yakin manyetik biiziilme gibi o6zelliklere sahiptir (Callister ve
Retwisch, 2015).

Bilesimindeki nikel orani, istenen ozelliklere bagl olarak, %35 ile %90 arasinda
degisebilir; diisiik giiclii transformatorler i¢cin bu oran %78’ dir. Yiiksek giicli
transformatorlerde kullanilan ve nikel orani %50 olan alagima hipernik denir. %5
molibden igeren permalloyun saf hidrojende 1sitilmasiyla manyetik gecirgenligi daha
da yiiksek olan supermalloy elde edilir. Yiiksek gecirgenlikli nikel esaslt yumusak

manyetik alasimda nikel igerigi %75'" in iizerindedir (Callister ve Retwisch, 2015).

Demir nikel alagimlar1 ayrica zayif manyetik alanda uygulama i¢in uygundur. Radyo-
elektronik alaninda, transformatorlerde, hassas aletlerde, uzaktan kumandada ve
otomatik kontrol sisteminde kullanilmaktadir. Demir nikel alagimlarinin dezavantaji

ise ¢ok siinek veya islenebilir olmamasidir (Yi, Ki ve Sohn; 2005).

Amorf malzemeler demir, nikel ve kobalt elementlerinin birisi veya ikisinin birden
kullanimina ek olarak bor, silisyum, fosfat, karbon ve molibden ilavesinden elde
edilen alasimlar oldugundan dolayr amorf malzeme iiretimi amagli ¢aligsmalarda

demir ve nikel esas alinarak alasim iiretimi gergeklestirilmektedir.



2.1.3. Bor Katkilh Amorf Alasimlar

Bor katildigi alagimlarin sertligini, korozyona, kopmaya ve asmmmaya karsi

dayanimini ve manyetik gegirgenligini artiran bir 6zellige sahiptir.

Amorf metallerin elektrik transformatorlerinde kullanima uygun hale getirilmesi
amactyla bir¢ok calisma yapilmistir. Yapilan ¢aligsmalarda iiretilen amorf alagimlarin

kimyasal bilesiminde temel olarak bor igeren demir bulunmaktadir (Rosskil, 1995).

2.2. Manyetik Malzemeler

Manyetizma insanlarca ¢ok eski donemlerden beri bilinen bir kavramdir. Bilinen ilk
manyetik malzeme magnetit yani miknatis tagidir. En bilinen 6zelligi iki miknatisin
birbirini ¢ekmesi veya itmesidir. Daha sonralar1 demir bulunduktan sonra demiri de
cektigi farkedilmistir. Basit bir tanimlama ile miknatisin ¢ektigi fakat itmedigi ayrica
birbirini itmeyen ve g¢ekmeyen bu tip malzemelere manyetik malzemeler denir
(Jakuboviks, 2015).

Bir iletkenin telin iginden elektrik akimi gecirilirse iletken etrafinda bir manyetik
alan (H) olusur. Manyetik alan igerisine manyetik 6zellige sahip miknatis gibi bir
malzeme konulursa manyetik alan siddeti artar. Birim alandan gegen manyetik aki
miktarma manyetik aki yogunlugu (B) denir. Manyetik alan igerisine demir
konulursa manyetik alan ¢izgileri yakinlagir ve manyetik aki yogunlugu artar.
Manyetik alan igerisine manyetik 6zelligi olmayan bakir gibi bir madde konulursa
alan cizgileri birbirinden uzaklasir ve manyetik aki yogunlugu azalir. Bu sekilde
manyetik alan ¢izgilerini azaltma ya da artirma ozelligine o maddenin manyetik
gecirgenligi (n) denir. Siiper alasimlar diye tabir edilen Fe, Ni ve Co ¢ok iyi
manyetik ozelliklere sahiptirler ve bu metaller ferromanyetik malzemelerin en ¢ok
bilinenleridir (Jakuboviks, 2015).

H ve B arasindaki iliski histerezis grafigi incelenerek bulunabilir. H artarken B 6nce
yavas sonra hizla artmaya baslar ve nihayet bu artis bir noktada (doyma noktasi)

biter. Sekil 2.1.” de gosterilen histerezis grafiginde 0 noktasindan baglayan manyetik



alanin belirli bir artist sonrast M noktasinda manyetik aki yogunlugu degerinin

degismedigi yani malzemede doyma oldugu goriilmektedir (Jakuboviks, 2015).
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Sekil 2.1. Histerezis egrisi olusumu

Doygunluk manyetizasyonu 0 K’ de en yiiksek degerine ulasir. Sicaklik artigiyla
doygunluk manyetizasyonu azalmaya baslar ve Curie sicakliginda (Tc ) ise sifir olur.
Ornegin; demirin 768 °C, kobaltin 1120 °C, nikelin 335 °C sicaklikta manyetik
Ozellikleri sifirlanir ( Nair, Molian ve Molian, 2008; Callister ve Retwisch, 2015).

Manyetik malzemeler yumusak ve sert manyetik malzemeler olarak ikiye ayrilirlar.
Yumusak manyetik malzemeler kolay bir sekilde manyetiklesir, manyetiklik
ozelliklerini kolay kaybederler. Transformator, elektrik motoru ve jeneratorlerde
cekirdek malzemesi olarak kullanirlar. Sert manyetik malzemeler ise zor
manyetiklesirler, manyetik ozelliklerini kolay kaybetmezler. Mikrofonlarda, telefon
alicilarinda vb. kullanilirlar (Kang, Kim, Kim, Chung ve Baik, 2006; Callister ve
Retwisch, 2015).



2.2.1. Yumusak ve Sert Manyetik Malzemeler

Yumusak manyetik malzemeler; kolay manyetiklesirler, manyetiklikleri kolay
giderilir, manyetik gecirgenlikleri yiiksektir, kalict manyetiklikleri diistiktiir, yok
edici manyetik alan kuvvetleri kiigliktir (Hc < 1000 A/m) (Birol, 2015; Pang vd.,
2017).

Yumusak manyetik malzemeler alternatif manyetik alanlara maruz kalan ve bu
nedenle enerji kayiplar1 az olmasi gereken cihazlarda (transformatorler ve elektrik
motorlar1) kullanilirlar. Demir, metal tiiri yumusak manyetik malzemedir (Birol,
2015).

Sert manyetik malzemeler kalici miknatislanma oldugundan, 1sinma sorunu
yasanmadigindan ayrica elektrik enerjisi gerekmediginden 6zellikle kiiciik aletlerdeki
motorlarda kullanilan sert miknatislar elektromiknatis kullanilan motorlardan daha
tistiindiir. Kablosuz olarak kullanilan matkaplar ve saatlerde kullanilan sert

miknatislar buna 6rnek verilebilir (Birol, 2015).

Kiigiik koersivite (Hc) degeri manyetik alan biiyiikligii ve yonii degistiginde domen
siirlariin kolaylikla hareket etmesi demektir. Manyetik bir malzemede manyetik
olmayan fazin parcaciklari veya bosluklar gibi yapisal hatalar domen smirlarinin
hareketine mani olarak koersiviteyi (zorlayici kuvvet) arttirirlar. Yumusak manyetik
malzemelerde bu gibi hatalar bulunmamalidir (Birol, 2015; Callister ve Retwisch,
2015).

Yumusak manyetik malzemelerde manyetiklesme ve demanyetiklesme sirasinda
domen smirlarinin hareketi kolay oldugundan Sekil 2.2.” de gosterildigi gibi kiigiik

histerezis egrisine diisiik enerji kayiplarina sahiptir.

Sert manyetik malzemelerde devam sinirlarinin hareketi ¢ok zor oldugundan
demanyetiklesmesi i¢in bilyilk manyetik alan gerektiginden daha kalicidir ve yiiksek
enerji kayiplarina sahiptir. Sekil 2.2.° de gosterildigi gibi histerezis egrisi daha
biiyiiktiir (Birol, 2015).
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Sekil 2.2. Sert ve yumusak manyetik malzemelerin manyetiklesme egrileri

Yumusak manyetik malzemelerin diger bir 6nemli 6zelligi elektrik direncidir.
Histerezis enerji kayiplar1 ve manyetik alan siddeti ve yoniindeki degisiklikler enerji
kaybina yol acar. Yumusak manyetik malzemelerde enerji kayiplart elektriksel
direng arttirillarak azaltilmaya calisilir. Bu sebeple ferromanyetik malzemeler sadece
demir yerine kat1 eriyik alagimlardan Fe-Si ve Fe-Ni alagimlar dretilir (Callister ve
Retwisch, 2015).

Piyasada en ¢ok kullanilan sert manyetik malzemelerden Al-Ni-Co ve Fe karigimi
alagimlar, yaklasik 850 K curie sicakligi sebebiyle hala tercih edilen bir miknatis
tiriidiir. Cu-Ni-Fe alagimlar1 ve ferritler sert manyetik malzeme sinifinda tercih

edilen alagimlardir.

2.2.1.1. Fe Esasli Amorf Yumusak Manyetik Malzemeler

Demirin esas bilesen oldugu alasimlar demir esasli alasimlar diye adlandirilir.
Demirin tabiatta ¢ok miktarda bulunmasi, ucuz ve kolay temin edilebilmesi, farkli

alagimlariin {iretilmesinin alternatif {iriinlere gore ekonomik yonden daha uygun



olmasi1 sanayide demirin kullanimin1 yaygmlastirmistir (Liang vd., 2010; Guo vd.,
2016; Chang vd., 2017).

2.2.1.2. Ni Esasli Amorf Yumusak Manyetik Malzemeler

Bu tiir alasimlarda nikel esas eclement olarak alasim yapisini olusturur. Nikel
elementinin korozyon direnci yiiksek oldugundan korozyon direnci zayif olan
metallerin kaplanmasinda kullanir. Bu sebeple nikel paslanmaz ¢elik alagimlarinin en
onemli yapisal bilesenlerinden biridir. Yiiksek sicakliklarda da dayanimi sebebiyle
tercih sebebidir. Ugak motorlarinda agirlikga %40-50 oraninda nikel esash
malzemenin kullanilmasi meselenin teknik ve ekonomik agidan Onemini ortaya

koymaktadir (Callister ve Retwisch, 2015).
2.2.1.3. Fe ve Ni Esaslt Amorf Yumusak Manyetik Malzemeler

Demir-nikel esasli alagimlar istenilen Ozellige gore bilesenleri farkli oranlarda
kullanilarak iiretilmektedir. Oregin; yiiksek direng icin %36 Ni alasimi, yiiksek
doygunluk miknatislanmasi ig¢in %50 Ni alasimi ve yiiksek gecirgenlik igin %80 Ni
alasimi kullanilmaktadir. Yiksek duyarliktaki haberlesme cihazlarinda diisiik
alanlardaki gegirgenlikleri ¢ok daha yiiksek olan nikel-demir alasimlar1 kullanilir
(Callister ve Retwisch, 2015).
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2.3. Hizh Katilastirma Teknigi

Hizli katilagtirma teknigi alasim iiretiminde ve 6zellikle de amorf, nanokristal gibi
yar1 kararli alasimlarin tiretiminde tercih edilen bir tekniktir. Hizli katilastirma;
alasimdaki elementlerin eritilip stvi hale geldikten sonra sivi eriyigin 10°-10° K/s
araliginda hizli bir sekilde sogutulmasiyla elde edilen katilastirma yontemidir. Sivi
eriyik soguk bir yiizeye diisiiriiliir, soguk yiizeye diisen eriyik hizli bir sekilde 1sisin1
kaybeder. Boylece sivi eriyik normal sogumada oldugu gibi kristallenme firsati
bulamadan katilasir (Wu vd., 2014).

2.3.1. Eriyik Egirme Teknigi

Hizli katilastirma tekniklerinden olan ve en ¢ok kullanilan eriyik egirme tekniginde
amorf ve nano-kristal serit tretimi yapilabilmektedir. Bu teknik; eriyik haldeki
maddenin gaz basinci ile damlacik olarak doner diske diisiiriilerek, ani sogutulmasi
olayidir. Bu sistemde {iretim kismi, rezistans isitmali grafit pota ve silindirik
sogutucu alt yiizeyden meydana gelmektedir. Grafit pota iginde bulunan madde,
potanin etrafina sarili indiiksiyon bobiniyle eritilerek bir soy gaz basinci ile potanin
altindaki delikten hizla donen disk yiizeyine piiskiirtiiliir. Doner disk yiizeyine temas
eden eriyik aniden katilasarak serit haline doniisiir. Uygulanan basing, donen diskin
hizi, diskin yiizeyine eriyigin diisme agist ve pota agzinin genisligi, seritlerin
kalinlik, uzunluk ve genisligini etkilemektedir. Ticari olarak bu teknikle ilgili ilk
caligmalar sgerit tretiminde olmus fakat daha sonra hizli katilastirma teknigi
kullanilarak bir katinin diger bir kati icerisindeki ¢oziiniirliigiiniin artmasi, yapisal
kiiciilmeyle homojenliginin artmasi ve yari kararli haller kesfedilmistir. Boylece ara
malzeme {iretimi i¢in de eriyik egirme teknigi kullanilmaya baslanmistir (Degauque,
Fagot, Bras, Bouchara ve Gannac, 1991; Viala, 1996; Warlimont, 2001; Liang vd.,
2015).
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Sekil 2.3. Eriyik egirme aleti (Kastamonu Universitesi Miihendislik ve Mimarlik Fakiiltesi

Metalurji ve Malzeme Miihendisligi Hizli Katilagtirma Laboratuvar)
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2.4. X-151m Difraksiyonu (XRD)

X-151m1 difraksiyonu (XRD), kristalin atomik ve molekiiler yapisini incelemek i¢in
kullanilan bir yontemdir. X-isinlarinin kristalin yapisina gore cesitli yOnlerde
kirmimi olayidir. Bu kirinim desenleri bir ¢esit parmak izi gibi o kristali tanimlar.
XRD cihazina yerlestirilen numune, yavas¢a dondiiriiliirken X-iginlarina maruz
birakilmasi sonucunda Kirmmima ugrayan isinlar bir kirmnim deseni olusturur.
Numunelerin X-1s1m1 kirmim deseni elde edildikten sonra nitel analizlerde, sistem
hafizasinda bulunan veriler ile karsilastirilarak fazlar belirlenebilmektedir. XRD
cihazi polikristallerin ve farkli kalinliktaki ince filmlerin analizini yapar (Callister ve
Retwisch, 2015).

Sekil 2.4. Bruker' in X-1s1m Kirmim D8- Advance cihazi (Kastamonu Universitesi Merkezi
Arastirma Laboratuvari)

2.5. Titresimli Numune Manyetometresi (VSM)

VSM malzemelerin kalite kontrollerinin yapilmasinda ve yeni malzemelerin
ozelliklerinin analizinde kullanilir. M-H ve M-T egrilerinin elde edilmesinde de

VSM cihazindan faydalanilir. Yapilan Ol¢iimlerle malzemelerin; 1sitma-sogutma
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egrisi, doyum manyetizasyonu, zamana baglh sicaklik egrisi, zorlayici kuvveti, curie

sicaklig1 ve manyetik iletkenlik gibi verileri elde edilir.

Titresimli numune manyetometresinde, numuneyi istenen agida tutmak igin bir cihaz,
bir titresimli eleman, bir kontrol tinitesi ve bir metre icerir. Veri toplamak ve analiz

etmek igin de bir bilgisayar bulunmaktadir (Callister ve Retwisch, 2015).

Sicaklik malzemelerin atomlarinin 1s1l titresimlerinde artis olmasindan dolay1
manyetik 6zelliklerini degistirmektedir. Artan sicaklik iki komsu dipol arasindaki
momentleri etkisiz hale getirir ve dipol diizensizligine neden olur malzemenin
manyetiklesmesi azalir, doyum manyetizasyonu 0 K’ de en yiiksek degere ulasir.
Sicaklikla doyum manyetizasyonu azalir ve curie sicakliginda sifira diiser. Bazi
elementler igin curie sicakligr ise; Fe: 768 K, Ni: 335 K’ dir (Callister ve Retwisch,
2015).

Sekil 2.5. Titresimli Numune Manyetometresi (VSM) (Lake Shore - 7407) (Kastamonu
Universitesi Merkezi Arastirma Laboratuvari)
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2.4. Literatiir Ozeti

Figueroa ve ark. (2005) B ve Si’ nin Fe-esasli amorf metalik seritlerin mekanik
Ozellikleri tzerine etkisi hakkinda c¢alisma yapmuslardir. Bor wve silisyum
elementlerinin eriyik egirme yontemi ile farkli oranlari ile alasim tiretilerek Fe esash
amorf seritlerin tlizerinde mekanik etkileri XRD, SEM ve Vickers micro sertlik
analizleri incelenmistir. Yapilan deneylerde degisken Si ve B igeriginin FeBSi amorf
seritlerinin mekanik oOzellikleri tizerindeki etkisi belirlenmistir. Vickers mikro
sertligi, kirllma dayanimi B igeriginin oranmin artmasiyla artmis, % 8 Si olan
alasgimli serilerin mikro sertligi ve kuvvetinin % 10 Si olan serilere kiyasla iistiin

oldugu bulunmustur.

Warlimont Hans (2001) tarafindan yapilan arastirmada, amorf alagimlar ve yenilik¢i
tiretim yontemleri incelenmistir. Arastirmada serit, tel dokiim yontemleri gibi amorf
malzemelerin gelistirilmesiyle birlikte gelistirilmesi gereken yenilik¢i iiretim
yontemleri ayn1 zamanda uygulanabilir isleme yollar1 olarak belirtilmis, daha sonra
genis cesitlilikteki teknik malzemeler ve irlinlerin evriminin yarattigir etkiyi
belirtmek tlizere listelenmekte ve karakterize edilmektedir. Calismada amorf
metallerin elektrik enerjisi dagitimindaki enerji korunumundan dijital iletisim
sistemlerinde gerekli bilesenlere kadar ¢ok sayida ve c¢esitte uygulama firsatini

saglamasi ortaya konmustur.

Kim ve ark. (2007) tarafindan yapilan g¢alismada, Fe-Si-B esasli amorf toz
¢ekirdeklerin soguk presleme ile imalatt ve manyetik Ozellikleri incelenmistir.
Arastirmada Fe esasli amorf toz ¢ekirdekler, organik ve inorganik baglayicilarla gaz
atomizasyonu ve soguk presleme yoluyla Fe-Si-B amorf tozundan hazirlanmistir.
Burada gaz atomize edilmis Fe-Si-B amorf tozunun o6zellikleri ve c¢ekirdeklerin
yiiksek frekansli manyetik 6zellikleri incelenmistir. Fenol reginesiyle diizgiin yalitim
ve gaz atomlu Fe-Si-B amorf tozunun yumusak manyetik 6zellikleri gekirdeklerin
miikemmel yiiksek frekans karakteristigine yol ac¢tig1 belirlenmistir. Permalloy tozun,
cekirdeklerin manyetik gegirgenligini artirdigi fakat manyetik gecirgenligin yiiksek

icerige olan yiiksek frekansl bagimliligini bozdugu goriilmiistiir.
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Li ve ark. (2017) tarafindan yapilan c¢alismada, farkli deneysel yoOntemler
kullanilarak ~ Fe8ONb6B14 amorf alasiminin elektromanyetik ekranlamaya
uygulanmasi incelenmistir. Bu calisma da Fe78S19B13 amorf tozlarinin faz yapisi
XRD ile analiz edildi. Toz ¢ekirdeklerin gegirgenligi, Empedans Analiz Cihazi ile
Olgiilen ¢ekirdek endiiktansindan hesaplandi. Boyutlar1 farkli olan amorf tozlarin
morfolojisi SEM ile incelenmistir. Cekirdek kaybi, Genis Bantli Toz Analiz Cihazi
ile olgiildii ve histerezis kaybi, DC B-H dongii analiz cihaz ile 6lgiildii. DC kutup
alan1 performansi, bir LCR metre ile Olclilmiistiir. Calismadaki sonuclara gore,
boylamsal manyetik alan tavlama isleminin amorf toz g¢ekirdeklerin yumusak

manyetik 6zelliklerini iyilestirmede etkili bir yaklagim oldugu sonucuna varilmistir.

Herzer Giselher (2013) tarafindan yapilan aragtirmada, modern yumusak miknatislar
olan amorf ve nanokristal malzemeler incelenmistir. Arastirmaya gére nanokristal Fe
esaslt alagimlar gibi amorf Co esasli alasimlarda da {istiin yumusak manyetik
Ozellikler saglayabilir. Ayrica nanokristal alagimlar 1,2-1,3 T' da daha yiiksek
doygunluk indiiksiyonuna ve yumusak manyetik ozelliklerin termal Kkararliligina
sahiptir. Calismaya gore yiiksek doygunlukta miknatislanma ve yiiksek gegirgenlik,
diistik kayiplar ve termal kararliligi hakkinda yeni gelismeler degerlendirilmistir.
Anahtarlamali giic kaynaklar1 veya telekomiinikasyonda kullanilan manyetik
bilesenlerin boyutunda ve agirliginda azalma saglanmasi yeni gelismelere Ornek
verilebilir. Calismada yeni gelismelere ragmen kullanilan malzemelerin ucuz

hammaddeler olan demir ve silikona dayandigi belirtilmektedir.

Liang ve ark. (2015) tarafindan yapilan c¢aligmaya gore, eriyik egirme yontemi
sanayide Fe esasli amorf ve nanokristal seritlerin iiretiminde yaygin bir sekilde
kullanilmistir. Fe-6,5Si (agirlik¢a %) yiiksek silikon ¢eligi diisiik maliyetlidir ve iyi
yumusak manyetik 6zelliklere sahiptir. Yiiksek erime noktasindan dolayi, seritlerinin
imalat1 ¢ok zordur ve sadece laboratuvar 6lgeginde iiretimi yapilabilir. Bu makalede,
Fe-6,5Si seritlerinin imalat1 yapilarak mikroyapilari, mekanik ve yumusak manyetik
ozellikleri arastirtlmistir. Hizli katilasma nedeniyle, seritler ¢ok ince tanecikler ve
diisiik dereceli diizende olmus bir dereceye kadar biikiilme ve gerilme siinekligi
sergilemistir. Isil islemden sonra miikemmel yumusak manyetik o6zellikler elde

edilmistir. Bu ¢alisma sonucunda sifira yakin manyetostriksiyon (manyetik biiziilme)
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nedeniyle, seritlerin diisiik giirtiltiilere ihtiyag duyulan yiiksek frekansli elektrikli

cihazlarda kullanimi i¢in uygun oldugu goriilmustiir.

Wu ve ark. (2014) tarafindan yapilan calismaya gore; Fe esashi amorf seritler,
miilkemmel yumusak manyetik 6zellikler sergiler ve enerji sebekelerinde tasarruf i¢in
anahtar bilesen olan transformatorlerde kullanilirlar. Calismada tiretilen serit kalitesi
bir optik mikroskopla degerlendirilmis ve tekerlek yilizeyi piiriizliligi ve dokiim
basinci karsilagtirmali olarak incelenmistir. Serit manyetik 6zellikleri bir VSM ile
Olclilmiistiir. Yapilan c¢alismada, tavlama islemi sirasinda histerezis kaybindaki ve
gevreklikteki iyilesmeler ele alinmis ve uygun tavlama sicakliklari iizerine

calisilmigtir.

Nosenko Viktor Konstantinovich (2015) c¢alismasinda, eriyigin siiper hizli
sogutulmasiyla demire dayanan manyetik amorf ve nanokristal bant alagimlarinin
tiretimi i¢in teknolojinin gelistirilmesinin sonuglart ve ayrica manyetik 6zelliklerin
yiiksek 1s1] kararliligina sahip manyeto iletkenlerin iiretimi agiklanmaktadir. Yapilan
calismada, gelistirilen nanokristal manyetik devrelerin, transformatérlerin uygulama
ornekleri, elektrik miihendisligi, giic elektronigi uygulamalar1 ve biiyiik 6lgekli

uygulamalar hakkindaki beklentiler analiz edilmistir.

Abrosimova Galina ve Alexandr Aronin (2016) tarafindan yapilan ¢alismada, amorf
alasimlarin yap1 ve oOzelliklerinin gelisimi ele alinmistir. Kristallesme Oncesinde
amorf yapt degisimi analiz edilmistir. Bu c¢alismada; kristallesme altindaki
sicakliklarin, amorf Fe-B alasiminin tavlanmasi neticesinde, amorf fazin mikro
sertligini ve stabilitesini ve kristallesme sonrasi kristal boyutunu on kat degistirdigi
bulunmustur. Farkli sicakliklarda uygulanan 1s1l islemin sadece faz bilesiminin
degismesine degil ayrica miiteakip 1sitmanin ardindan daha kiiciik kristallerle yapinin
olusumuna yol agtig1r bulunmustur. Calismada c¢ok kiigiik kristallerin olusumu da
gbzlenmistir yani heterojen amorf yapinin kristallesmesi s6z konusudur. Bu durum
amorf faz i¢inde ayrismaya ve ayrilmaya dayanarak yapi tasarimi olasiligini gosterir.
Yapilan ¢alisma sonucunda; Amorf fazin ayrilmasi, Fe-B-P alasimlarinda kristalin
yiizeyli amorf numunelerin ve amorf yiizeyli kristalin numunelerin {iretilmesini

miimkiin kildig1 belirlenmistir.
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3. DENEYSEL YONTEMLER

3.1. Alasimlarin Hazirlanmasi

3.1.1. Dokiim Alasimlarin Hazirlanmasi

Fe-Si-B-P-C, Ni-Fe-Si-B, Fe-Ni-Si-B, Ni-Fe-Si-B alasimlari, Tablo 3.1." de gosterilen
agirlikga yiizde oranlarinda hazirlanmis ve alagim bilesenlerinin yiiksek safligindan
(Fe 9%99,99; Ni %99,99; Si %99,99; B %99,99; P %99,99; C %99,99) faydalanilarak

tiim Fe esasli alagimlarin agirliginin tespiti saglanmistir.

Tablo 3.1. Incelenen alasimlarinin kimyasal bilegimi (agirlikca %)

Alasim Fe Ni Si B C P
Fe-2,5Si-2,5B-0,05P-0,2C 94,75 - 25 | 25 | 005 | 02
42Fe-50Ni-6Si-2B 42 50 6 2 - -
50Fe-42Ni-6Si-2B 50 42 6 2 - -
46Fe-46Ni-6Si-2B 46 46 6 2 - -

Numune alasimlar oksijenli tepkimeyi engellemek igin vakum indiiksiyon eritme
yontemi ile Sekil 3.1.” de gosterilen elektrik indiiksiyon ocag: grafit potada toplandi.
Elementlerin homojen bir dagilimda olmasi igin numuneler asgari ti¢ kez tekrar

eritildi.
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Sekil 3.1. MAHES elektrik indiiksiyon ocagi

Fe esasli alagimlar, eriyik metallerin Kaliba dokiilmesi ile hazirlanip iiretildi.

Alasimlarin tiretilen son sekilleri, Sekil 3.2." de gosterilmistir.

Sekil 3.2. Uretilen dokiim numuneleri; (A) Fe-2,5Si-2,5B-0,05P-0,2C, (B) 42Fe-50Ni-6Si-
2B, (C) 50Fe-42Ni-6Si-2B, (D) 46Fe-46Ni-6Si-2B

3.1.2. Eriyik Egirme Teknigiyle Numunelerin Uretilmesi

Uretilen dokiim halindeki Fe esash alasimlar, Sekil 3.3." te gosterilen kesme makinesi
(METACUT) ile parcalar halinde kesildi. Bu islemin amac1 hizli katilagmis Fe esash
alagim serit tiretmek i¢in kiiglik pargalar elde etmektir. Elde edilen pargalar (Sekil
3.2.) argon gaz1 altinda indiiksiyon eritme yoluyla eriyik egirme teknigi kullanilarak
serit haline getirilmistir. Hazirlanan seritlerde amorf ve kristalize yapilar, Cu Ka
radyasyonu ile X 1511 kirmnimi (XRD) ile belirlenmistir. Sekil 3.4." te eriyik egirme

makinesinin basit sematik goriiniimii gosterilmektedir.
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Sekil 3.3. Kesme makinasi (METACUT)

51 CAKLI K BASING
LT SISTEMI
SISTEMIT — —
ERIYIK _
= ALASIN SERIT

BAKIR SILINDIR

Sekil 3.4. Eriyik egirme sisteminin sematik goriiniimii

Seritler, Sekil 3.5.” te gosterilen eriyik egirme makinesi (Kastamonu Universitesi
Miihendislik ve Mimarlik Fakiiltesi Metalurji ve Malzeme Miihendisligi Hizl
Katilastirma Laboratuvari) kullanilarak {iretilmistir. Makinede eritme isleminde

grafit konteyner ve bakir doner diskten olusan bir sistem vardir. Alasim bilesenleri

20



eritilerek ve 2 mm' lik potanin ¢ikis agzindan argon gazi kullanilarak atmosfer

basinci altinda donen silindir lizerine basinglandirilmistir.

Sekil 3.5. Eriyik egirme makinas1 (Kastamonu Universitesi)

Silindir hareket ettikge (2,5 cm ¢apinda ve donme hizi 20 m/s), eriyik alasim
katilasmis serit seklinde yayilmis olarak, cilali piring silindir ylizeyine c¢arparak ve
Sekil 3.6." da gosterilen ortalama 1-8 mm genisliginde ve 20-30 pm kalinhiginda

seritler elde edilmistir.

=

TV &

\ 4
/ ) =

2 g [

Sekil 3.6. Eriyik-egirme yontemiyle iiretilen seritler (a) Fe-2,5Si-2,5B-0,05P-0.2C, (b) 42Fe-
50Ni-6Si-2B, (c) 50Fe-42Ni-6Si-2B, (d) 46Fe-46Ni-6Si-2B
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Kesme makinesinde (METACUT) (Sekil 3.3.) dokiim numuneleri kiiglik bigaklarla
bolimlerde dilimlenirken ve ayni zamanda su ile sogutuldu. Elde edilen epoksi
regine i¢inde kaliplanmis serit numuneleri, Sekil 3.8." de gosterilmektedir. Epoksi

regine icine kaliplama islemi ile, cilalama ve daglama Oncesinde numunelerin

korunmasi saglanda.

Sekil 3.7. Numune parlatma cihazi

Daha sonra numuneler epoksi i¢inden alinip epoksinin etkilerini arindirmak igin

zimparalama ve daglama islemleri yapildi.

Sekil 3.8. Epoksi Kalip igerisinde seritler (A) Fe-2,5Si-2,5B-0,05P-0,2C, (B) 42Fe
50Ni-6Si-2B, (C) 50Fe-42Ni-6Si-2B, (D) 46Fe-46Ni-6Si-2B (agirlik¢a %)
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Zimparalama i¢in 5’ er dakika 180 um, 320 pm, 600 pm, 800 pm, 1000 pm ve 1200
pm silisyum karbiir agindirict zimparalar kullanilmistir. Her yapilan zimparalama
sonras1 Sekil 3.7." de gosterilen numune parlatma cihazi ile her bir numune igin 15
dakika kadar parlatma islemi yapilmis arkasindan sa¢ kurutma makinesi ile kurutma
islemi gergeklestirilmistir. ince zimparalar ile kaba zimparalama yapilmis, 1200 um
kalinliktaki zimpara ile de diizeltme islemi tamamlanmistir. Optik mikroskopi ile
bakilarak humunelerin diiz ve ¢iziksiz olmasi i¢in islem tekrar edilmistir. Numuneler
ayrica 20 saniye ve 40 saniye araliklarla asidik soliisyonda tutulup sonra suya
batirilmig daha sonra kurutma islemi gerceklestirilmistir. Sekil 3.9.” da gdsterilen

parlatici sprey kullanilarak numuneler son defa temizlendi.

Sekil 3.9. Elmas Sprey Monokristal

3.2. X Isim Kirmmmm (XRD) Analizi

Caligsma yapilan numunelerin amorf ve kristal yapilarini ortaya ¢ikarmak igin X-1s1n1
kirmmmi (XRD) analizlerinde yiiksek enerjili CuKo radyasyonu (A=1,5406 A°)
kullanildi. Olgiimler icin 26 agis1 3° ile 90° araliginda tutuldu.

3.3. Titresimli Numune Manyetometresi (VSM) Analizleri

Seritlerin 0,5 Tesla araliginda VSM analizlerine bakildi. M-H ve M-T Olg¢timleri

alinarak manyetik yap1 analizleri yapildu.
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4. DENEYSEL BULGULAR

4.1. XRD Analiz Sonuglari

X-1g1n1 kirmnimu verileri 3°-90° ' lik kirinim agis1 araliginda 6lgtilmistiir.

A
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2-Theta - Scale

KA - File: A.raw - Type: 2Th/Th locked - Start: 3.000 ° - End: 90.000 ° - Step: 0.100 ° - Step time: 1. [4]00-044-1289 (C) - Carbon Iron - C0.14Fe1.86 - Y: 102.98 % - d x by: 1. - WL: 1.5406 - Tetragonal
Operations: Background 0.000,1.000 | Import
[®]00-036-1248 (C) - Iron Carbide - CFe2.5 - Y: 94.33 % - d x by: 1. - WL: 1.5406 - Monoclinic - a 11
01-079-1473 (C) - Diamond 21R - C - Y: 94.91 % - d x by: 1. - WL: 1.5406 - Rhombo.H.axes - a 2
00-035-0772 (¥) - Cohenite, syn - Fe3C - Y: 59.67 % - d x by: 1. - WL: 1.5406 - Orthorhombic - a
[4]00-032-0471 (C) - Iron Phosphide - FeP4 - Y: 62.28 % - d x by: 1. - WL: 1.5406 - Orthorhombic -
[¥]00-040-1003 (*) - Iron Phosphide - FeP4 - Y: 67.44 % - d x by: 1. - WL: 1.5406 - Monoclinic - a 5.
01-076-4446 (¥) - Iron Boron - Fe2B - Y: 78.39 % - d x by: 1. - WL: 1.5406 - Tetragonal - a 5.1059

Sekil 4.1. A numunesi Fe-2,5Si-2,5B-0,05P-0,2C 'den alinan XRD kirimim desenleri

Sekil 4.1.> de gosterildigi gibi XRD analizi sonucu CFe25 monoklinik, Fe3C
ortorombik, Fe2B tetragonal, FeP4 ortorombik ve monokilinik kristal yapilar tespit

edilmistir.
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Sekil 4.2. A numunesi Fe-2,5Si-2,5B-0,05P-0,2C 20-80 araliginda XRD kirinim desenleri

Sekil 4.2. Fe-2,5Si-2,5B-0,05P-0,2C numunesi kesitlerinden alinan XRD desenlerini
gostermektedir. S6z konusu numuneye ait XRD kirinim deseninde 26 = 67° civarinda
FeP4 (demir fosfid) bilesenine ait kristalimsi bir pik ve 26 = 45° civarinda daginik
zirvenin var oldugunu gézlemliyoruz. Bu durum numunenin amorf faz ve bir miktar
kristal fazdan olustugunu gosterir. Kirinim deseni Fe ve Ni esasli amorf yapinin

olusumunu dogrular niteliktedir. XRD kirinim desenlerinden alinan veriler Tablo

4.1. de gosterilmistir.

Tablo 4.1. A numune serit alasimlarda yogunluk ve kirinim agisi degerleri

Aci 20 d degeri (Angstrom) Yogunluk sayisi % Yogunluk %
6,068 14,55294 24,2 100,0
12,419 7,12170 23,5 96,9
13,901 6,36569 21,4 88,4
14,606 6,05972 22,1 91,4
43,536 2,07711 15,5 63,9
44,383 2,03943 12,5 51,7
44,948 2,01512 13,7 56,6
45,300 2,00024 11,8 48,6
66,822 1,39892 10,4 42,8
67,174 1,39243 9,26 38,2
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KB - File: B.raw - Type: 2Th/Th locked - Start: 3.000 ° - End: 90.000 ° - Step: 0.100 ° - Step time: 1.5 s - Temp.: 25 °C (Room) - Time Started: 0 s - 2-Theta: 3.000 ° - Theta: 1.500 ° - Chi: 0.00 ° - Phi: 0.00
Operations: Background 0.000,1.000 | Import
EOLOEZJGQQ (*) - Nickel Boron - Ni3B - Y: 11.27 % - d x by: 1. - WL: 1.5406 - Orthorhombic - a 5.23200 - b 6.60900 - ¢ 4.38940 - alpha 90.000 - beta 90.000 - gamma 90.000 - Primitive - Pnma (62) - 4 -
E01703979054 (*) - Silicon - Si - Y: 22.76 % - d x by: 1. - WL: 1.5406 - Orthorhombic - a 8.02420 - b 4.79610 - ¢ 4.77600 - alpha 90.000 - beta 90.000 - gamma 90.000 - Base-centered - Cmca (64) - 16 - 1
[®]o1-076-4447 (*) - Iron Boron - FeB - Y: 7.31 % - d x by: 1. - WL: 1.5406 - Orthorhombic - a 5.50430 - b 2.94520 - ¢ 4.05660 - alpha 90.000 - beta 90.000 - gamma 90.000 - Primitive - Pnma (62) - 4 - 65.
[4]00-047-1007 (*) - Boron Silicon - B31Si11 - Y: 49.39 % - d x by: 1. - WL: 1.5406 - Rhombo.H.axes - a 6.34100 - b 6.34100 - ¢ 12.75600 - alpha 90.000 - beta 90.000 - gamma 120.000 - Primitive - R-3m

Sekil 4.3. B numunesi 42Fe-50Ni-6Si-2B 'den alinan XRD kirimim desenleri

Sekil 4.3 de gosterildigi gibi XRD analizi sonucunda N3B ortorombik, FeB

ortorombik, Si ortorombik kristal yapilar tespit edilmistir.
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Sekil 4.4. B numunesi 42Fe-50Ni-6Si-2B 20-80 araliginda alinan XRD kirinim desenleri

Sekil 4.4. de 42Fe-50Ni-6Si-2B numunesi kesitlerinden almman XRD desenlerini

gosterir. S6z konusu numuneye ait XRD kirinim deseninde 20 = 44° civarinda

yiiksek bir kristal bir pik ve 20 = 45° civarinda daginik zirvenin var oldugunu

gozlemliyoruz. Bu durum numunenin amorf faz ve bir miktar kristal fazdan

olustugunu gosterir. Kirmim deseni Fe ve Ni esashi amorf yapmin olugumunu

dogrular niteliktedir. XRD kirinim desenlerinden alinan veriler Tablo 4.2.° de

gosterilmistir.

Tablo 4.2. B numune serit alasimlarda yogunluk ve kirinim agisi degerleri

Ac120 d degeri (Angstrom) Yogunluk sayis1 % Yogunluk %
13,477 6,56469 29,6 12,9
44,101 2,05182 229 100.0
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BAlc - File: C.raw - Type: 2Th/Th locked - Start: 3.000 ° - End: 90.000 ° - Step: 0.100 ° - Step time: 1 [%4]00-037-0474 (*) - Kamacite - (Fe,Ni) - Y: 44.59 % - d x by: 1. - WL: 1.5406 - Cubic - a 2.86810 - b
Operations: Background 0.000,1.000 | Import 01-072-4253 (*) - Iron Silicon - Fe3Si0.97 - Y: 27.61 % - d x by: 1. - WL: 1.5406 - Cubic - a 5.656

[®]01-082-1699 (*) -
[®]o1-089-9054 () -
[®]o1-072-4250 () -

01-072-4251 (*) -
[4]00-004-0850 () -
[¥]00-027-1402 () -

Sekil

Nickel Boron - Ni3B - Y: 35.80 % - d x by: 1. - WL: 1.5406 - Orthorhombic - a 5.
Silicon - Si - Y: 58.76 % - d x by: 1. - WL: 1.5406 - Orthorhombic - a 8.02420 - b
Gupeiite, syn - Fe3Si - Y: 43.88 % - d x by: 1. - WL: 1.5406 - Cubic - a 5.66500
Iron Silicon - Fe3Si0.93 - Y: 40.35 % - d x by: 1. - WL: 1.5406 - Cubic - a 5.663
Nickel, syn - Ni - Y: 36.28 % - d x by: 1. - WL: 1.5406 - Cubic - a 3.52380 - b 3.5
Silicon, syn - Si - Y: 39.07 % - d x by: 1. - WL: 1.5406 - Cubic - a 5.43088 - b 5.

4.5, C numunesi 50Fe-42Ni-6Si-2B' den aliman XRD kirinim desenleri

Sekil 4.5.” de gosterildigi gibi N3B ortorombik, Si ortorombik, Fe3Si kiibik, Si kiibik

kristal yapilar tespit edilmistir.
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Sekil 4.6. C numunesi 50Fe-42Ni-6Si-2B 20-80 araliginda alinan XRD kirinim desenleri

Sekil 4.6.” da 50Fe-42Ni-6Si-2B numunesi kesitlerinden alinan XRD desenlerini
gosterir. S6z konusu numuneye ait XRD kirinim deseninde 26 = 44° civarinda Fe3Si,
20 = 45° civarinda (Fe, Ni) elementlerine ait kristal zirvelerin ve 26 = 45° civarinda
daginik zirvenin var oldugunu goézlemliyoruz. Bu durum numunenin amorf faz ve bir
miktar kristal fazdan olustugunu gosterir. Kirinim deseni Fe ve Ni esasli amorf

yapinin olusumunu dogrular niteliktedir. XRD kirinim desenlerinden alinan veriler

5

N[
_JM W J M i lw ’” Hll QW\ JIJ‘r"'l W"/‘M W\ ‘w il

Ml ,ﬁ

il

20

T ¥ T r T
30 40 50

20

Tablo 4.3.” te gbsterilmistir.

T T
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Tablo 4.3. C numune serit alasimlarda yogunluk ve kirtmim agist degerleri

80

Acl 26 d degeri (Angstrom) Yogunluk sayisi % Yogunluk %
12,066 7,32914 39,2 98,8
12,630 7,00282 38,6 97,1
13,548 6,53066 39,7 100,0
14,183 6,23964 37,3 94,0
15,171 5,83549 37,5 94,5
21,945 4,04710 17,2 43,4
28,154 3,16702 14,8 37,2
43,677 2,07073 25,0 63,1
44,101 2,05182 14,2 35,7
44,665 2,02719 16,3 41,0
45,018 2,01212 18,1 45,6
46,006 1,97119 13,2 33,3
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D - File: D.raw - Type: 2Th/Th locked - Start: 3.000 ° - End: 90.000 ° - Step: 0.100 ° - Step time: 1 E01—072—4252 (*) - Iron Silicon - Fe2.87Si0.99 - Y: 80.49 % - d x by: 1. - WL: 1.5406 - Cubic - a 5.6
Operations: Background 0.000,1.000 | Import 01-072-4254 (*) - Iron Silicon - (Fe2.603Si)1.11 - Y: 101.60 % - d x by: 1. - WL: 1.5406 - Cubic - a
EULDBZ'lGSQ (*) - Nickel Boron - Ni3B - Y: 72.52 % - d x by: 1. - WL: 1.5406 - Orthorhombic - a 5. 00-006-0696 (*) - Iron, syn - Fe - Y: 65.29 % - d x by: 1. - WL: 1.5406 - Cubic - a 2.86640 - b 2.86
ElOO-OAS-lSSQ (*) - Nickel Silicon - Ni2Si - Y: 100.72 % - d x by: 1. - WL: 1.5406 - Orthorhombic - a
E|017070'9169 (*) - Nickel Silicon - NiSi - Y: 77.39 % - d x by: 1. - WL: 1.5406 - Orthorhombic - a 5.
EOI-OBQ-QOSA (*) - Silicon - Si - Y: 119.82 % - d x by: 1. - WL: 1.5406 - Orthorhombic - a 8.02420 -
[¥]00-047-1332 (*) - Boron Iron - B6Fe23 - Y: 52.91 % - d x by: 1. - WL: 1.5406 - Cubic - a 10.76000
m00-0A8-1222 (*) - Boron Nickel - BNi2 - Y: 91.27 % - d x by: 1. - WL: 1.5406 - Tetragonal - a 4.99

Sekil 4.7. D numunesi 46Fe-46Ni-6Si-2B 'den alinan XRD kirinim desenleri

Sekil 4.7.” de gosterildigi gibi N2Si ortorombik, N3B ortorombik, BNi2 tetragonal,
NSi ortorombik, Si ortorombik kristal yapilar tespit edilmistir.
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Sekil 4.8. D numunesi 46Fe-46Ni-6Si-2B 20-80 araliginda alinan XRD kirmnim desenleri

Sekil 4.8.” de 46Fe-46Ni-6Si-2B numunesi kesitlerinden aliman XRD desenlerini
gosterir. S6z konusu numuneye ait XRD kirinim deseninde 260 = 53° civarinda boron
demir, 26 = 77° civarinda (Ni, Si) elementlerine ait kristal zirvelerin ve 20 = 45°
civarinda dagimnik zirvenin var oldugunu gézlemliyoruz. Bu durum numunenin amorf
faz ve bir miktar kristal fazdan olustugunu gosterir. Kirinim deseni Fe ve Ni esash
amorf yapmin olusumunu dogrular niteliktedir. XRD kirinim desenlerinden alinan

veriler Tablo 4.4.” te gosterilmistir.

Tablo 4.4. D numune serit alasimlarda yogunluk ve kirinim agisi degerleri

d degeri -
Ac120 Yogunluk sayisi Yogunluk %
(Angstrom) %

7,621 11,59158 18,4 82,5
6,209 14,22250 18,7 83,8
13,054 6,77664 15,6 69,7
13,548 6,53066 16,3 73,2
29,212 3,05464 10,9 48,7
42,901 2,10638 18,0 80,6
43,607 2,07391 15,2 68,2
44,736 2,02416 16,4 73,6
45,230 2,00320 19,2 86,0
45,794 1,97981 215 96,2
46,218 1,96265 22,3 100,0
74,513 1,27242 10,4 46,8
76,771 1,24052 10,2 45,9
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Sekil 4.9. Numunelerin XRD kirinim desenleri

Sekil 4.9.” da Tim numunelerin XRD kirinim desenleri birlikte gosterilmistir.

Desenler incelendiginde az sayida kristal piklerin mevcut oldugu fakat amorf bir

yapinin tiim numunelerde ortaya ¢iktig1 goriilmektedir.
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4.2. VSM Analiz Sonuclari

2 tesla bu numuneler i¢in ¢ok oldugundan 0,5 tesla araliginda alindi. Numunelerin
M-H Ol¢limleri i¢in alinan miktarlar; A numunesi m= 0,0089 gram, B numunesi

m=0,0049 gram, C numunesi m=0,0072 gram, D numunesi m= 0,0037 gram.

Numunelerin 1 tesla alan altinda M-T o6lciimleri alinmistir. A numunesi m= 0,0046
gram B numunesi m= 0,00498 gram, C numunesi m= 0,0040 gram, D numunesi

m= 0,0039 gram olarak alindu.

A Numune Fe-2.5Si-2.5B-0.05P-0.2C

15

5

£ 0,5
L

S

S

Y 0
© .2500 -2000 -1500 -1000  -500 500 1000 1500 2000 2500
@

>

c

O

S

-1;5

Manyetik alan siddeti H (Oe)

Sekil 4.10. A numunesi Fe-2,5Si-2,5B-0,05P-0,2C” nin M-H grafigi

Sekil 4.10.” da gosterildigi gibi A numunesinin M-H analizlerinden doyma olay1
(doyum manyetizasyonu) yaklasik 1,3 degerinde ger¢eklesmektedir. Elde edilen bu
deger Fe elementine (100) dogrultusunda manyetik alan uygulanmasi durumunda
ortaya ¢ikan yaklasik 1,7 degerinden daha diisiik bir doyum manyetizasyonu
noktasina sahiptir (Callister 2015).
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A Numune Fe-2.55i-2.5B-0.05P-0.2C
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Sekil 4.11. A numunesi Fe-2,5Si-2,5B-0,05P-0,2C’ nin M-T grafigi

Sekil 4.11.> de A numunesinin  manyetiklesmesinin  sicaklikla  degisimi
gosterilmektedir. Artan sicaklikla doyum manyetizasyonu diismekte ve 768 K

civarinda Tc (curie) sicakligina ulastigit M-T 6l¢limlerinden ortaya ¢ikmaktadir.
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B Numune 42Fe-50Ni-65i-2B
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Sekil 4.12. B numunesi 42Fe-50Ni-6Si-2B’ nin M-H grafigi

Sekil 4.12.” de gosterildigi gibi B numunesinin M-H analizlerinden doyma olay1
(doyum manyetizasyonu) yaklasik 0,4 degerinde ger¢eklesmektedir. Elde edilen bu
deger demir orani yiiksek olan A numunesinden daha diisiik bir doyum

manyetizasyonuna aittir. Nikel orani artisiyla doyum manyetizasyonunda diistis
meydana gelmistir.
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Sekil  4.13.

Sekil 4.13. B numunesi 42Fe-50Ni-6Si-2B’ nin M-T grafigi

te

B

numunesinin - manyetiklesmesinin

sicaklikla

degisimi

gosterilmektedir. Artan sicaklikla doyum manyetizasyonu diismekte ve 703 K

civarinda Tc (curie) sicakligina ulastigit M-T 6l¢iimlerinden ortaya ¢ikmaktadir.
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C Numune S50Fe-42Ni-65i-2B
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Sekil 4.14. C numunesi 50Fe-42Ni-6Si-2B’ nin M-H grafigi

Sekil 4.14.” te gosterildigi gibi C numunesinin M-H analizlerinden doyma olay1
(doyum manyetizasyonu) yaklasik 0,6 degerinde ger¢eklesmektedir. Elde edilen bu
deger demir orami yiiksek olan B numunesinden biraz daha yiiksek bir manyetik
alana aittir. Burada doyum manyetizasyonu yiikselmis fakat doygunluk daha kii¢iik
H alaninda elde edilmistir. Manyetik gecirgenlik B numunesinden daha yiiksek bir
degerdedir.
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C Numune 50Fe-42Mi-65i-2B
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Sekil 4.15. C numunesi 50Fe-42Ni-6Si-2B’ nin M-T grafigi

Sekil 4.15.” te C numunesinin  manyetiklesmesinin  sicaklikla ~ degisimi
gosterilmektedir. Artan sicaklikla doyum manyetizasyonu diismekte ve 685 K

civarinda Tc (curie) sicakligina ulastigt M-T 6l¢iimlerinden ortaya ¢ikmaktadir.
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D Numunesi 46Fe-48Ni-65i-2B
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Sekil 4.16. D numunesi 46Fe-46Ni-6Si-2B’ nin M-H grafigi

Sekil 4.16.” da gosterildigi gibi D numunesinin M-H analizlerinden doyma olay1
(doyum manyetizasyonu) yaklasik 0,3’ ten biraz fazla ger¢ceklesmektedir. Elde edilen
bu deger demir orani yiiksek olan C numunesinden daha diisiik bir manyetik
gecirgenlige sahiptir. Nikel orani artisiyla diisiik doyum manyetizasyonu meydana
gelmistir. Burada doyum manyetizasyonu diismiis fakat doygunluk daha biiyilk H

alaninda elde edilmistir.
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D Mumunesi 46Fe-46MNi-65i-2B
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Sekil 4.17. D numunesi 46Fe-46Ni-6Si-2B’ nin M-T grafigi

Sekil 4.17 de D numunesinin  manyetiklesmesinin ~ sicaklikla  degisimi
gosterilmektedir. Artan sicaklikla doyum manyetizasyonu diismekte ve 733 K

civarinda Tc (curie) sicakligina ulastigit M-T 6l¢iimlerinden ortaya ¢ikmaktadir.
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Sekil 4.18. Numunelerin M-H egrileri

Sekil 4.18.” de numunelere ait M-H egrileri gosterilmektedir. Alasimda agirlik¢a
demir bileseni en fazla olan A numunesine ait M-H egrisinde doyum
manyetizasyonunun en yiiksek oldugu, en diisiik doymanin ise alasimda demir ve
nikel elementi oraninin esit oldugu D numunesi ile gerceklestigi gorilmiistiir.
Doyum manyetizasyonuna en kiicik H alaninda ulagsan ise (yaklasik 500) C
numunesi oldugu goriilmiistiir. C numunesinin manyetik gecirgenligi ise A

numunesine gore diisiik kalmistir.
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Sekil 4.19. Numunelerin M-T egrileri

Sekil 4.19.” de numunelere ait M-T egrileri gosterilmektedir. Alasgimda agirlik¢a
demir bileseni fazla olan A ve C bilesenlerinde doyum manyetizasyonu yavas bir
sekilde azalmis nikel orani arttikca daha hizli diisiis gostermistir. Bilesiminde en
yiiksek demir oranina sahip A numunesin en yiiksek Tc sicakligina sahip oldugu

goriilmiistiir.
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4. SONUC VE TARTISMA

XRD analiz sonuglarina bakildiginda, Fe ve Ni esasli olmak iizere ¢alismamizdaki
diger bilesenlerinde eklenmesiyle elde edilen alasimlarimizda kismi kristal fazlarinda

bulundugu amorf yapili malzemenin olusumu dogrulanmaktadir.

VSM analiz sonuglarina bakildiginda ise, alasima Fe katkisi arttig1 oranda doyum
manyetizasyonu noktasinin yiikselmekte, nikel katkis1 arttikga doyum manyetizasyon

noktasinin diismekte oldugu gorilmiistiir.

Hazirladigimiz serit numunelerin iiretiminde piyasada satilan demir kullanilarak Fe
esasli amorf alagimlarin sanayi iiriinii olarak kullanimi konusunda maliyet ve iiriin

temininde yasanacak sorunlarin azaltilmasi amaglanmustir.

Sonug olarak, Hizli katilagtirma yontemlerinden eriyik egirme teknigiyle iiretilen Fe
ve Ni esasli amorf yumusak manyetik alasimlarda Fe ve Ni bilesen oranlari
degistirildiginde manyetik ve yapisal Ozelliklerin de degistigi goriilmistiir. Bu
calismada tretilen alagimlarin taramali elektron mikroskobu (SEM) vb. farkli analiz
cihazlartyla mikroyapilarinin daha ayrintili incelenmesi, direnglerinin ve enerji
kayiplarinin 6l¢iilmesi 6nemli bir caligma alan1 teskil edecektir. Calismada kullanilan
elementlerin hammadde agisindan ucuz ve bol bulunmasi, 6zellikle piyasada kolayca
temin edilebilecek malzemelerin kullanilmasi ayrica hizli katilastirma teknigi ile
uretilen alasimlarin XRD ve VSM analizleri sonucu amorf yumusak manyetik

malzeme olduklarinin gériilmesi sanayi i¢in iiretimini tegvik edici mahiyettedir.
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