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Yiiksek Atik Miknatis Igerikli NdFeB
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Ozet

Caligma kapsaminda, bir tiir hizli katilagtirma yontemi olan ve gerit seklinde
amorf ve/veya yar1 kristalin yapiya sahip alagimlarin iiretilmesini miimkiin

kilan Eriyik egirme (melt spinning) yontemiyle iiretilen NdFeB esash

kalict miknatis alagimlarinin tretimini kapsamaktadir. Ayrica manyetik
ozelliklerine 680 ve 710 °C sicakliklarda 10 dakika siireyle 290 K/s lik gok
hizli 1sitma ve sogutma hizlart kullanilarak gerceklestirilen flag tavlama
1s1] 1gleminin etkisini incelenmistir. Caligmamizda kullanilan NdFeB esash
kalic1 miknatis alagimina, agirlik¢a %30 oraninda hurda miknatis eklenerek
yeni alagim elde edilmistir. Caliymamiz 181l islemin etkisine ek olarak bir

diger amaci da atik miknatislarin tekrar kullanilmasi ile atik miknatislardan

nadir toprak elementlerinin geri kazanilmas: amaglanmigstir. Artan 1s1l iglem
sicakligi ile birlikte, kalict manyetikligi ortaya koyan, ozellikle manyetik
koerzivitede 16546 Oe’den 2349 Oc’ye, maksimum enerji iirtiniinde, 136
kJ/m®ten 10 kJ/m¥e, manyetik remenansta ise 56 emu/g’dan 22 emu/g’a
dogru bir diisii goriilmiistiir. Doyum manyetizasyonunda ise hatirt sayilir

bir degisim olmamakla birlikte 93 emu/g’dan 90 emu/g’a dogru hafif bir

artig gorilmiigtiir.
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1. GIRIS

NdFeB esasli kalict manyetik malzemeler, sahip olduklar iistiin sert manyetik
ozellikleri olan manyetik koerzivite (H ) ve maksimum enerji iirtinii ((BH)
) Sayesinde, elektronik endiistrisi, bilisgim, medikal, hibrit elektrik araglar ve
rlizgar jeneratorleri gibi bircok alanda yaygin bir sekilde kullaniimaktadir [ 1-
3]. Bugiin teknolojik olarak ileri seviyede olan bir¢ok toplumlarda kullanilan
elektrik, elektronik ve elektro-mekanik bilegenlerin vazgeg¢ilmez unsurudur
[4]. NdFeB kalict miknatislar; marg motorlari, bilgisayar disk siiriiciileri,
manyetik rezonans goriintiileme (MRI) cihazlar1 nispeten diigiik sicakliklarda
yiiksek mukavemetli miknatislarin kullanildigr diger uygulamalarda kendine
yer bulmaktadir [5]. Ayrica giigli NdFeB miknatislar otomotiv marg
motorlari, servo ve diger motorlar, bilgisayarlar, el tipi taginabilir aletler gibi
bir¢ok uygulamalar i¢in daha kiiglik ve daha etkili miknatislarin tiretimine
olanak saglamigtir. NdFeB miknatislar, manyetik ayiricilar, askeri ve havacilik

sistemlerinde ve seyir hizinin yiiksek oldugu demir yolarinda yaygin olarak
kullanilmaktadir [6].

NdFeB miknatislar, diigiik sicaklikta kararli olduklar: i¢in oda sikliginda
yiiksek performansa sahip olabilmektedirler [7]. Ne yazik ki, bu tiir kalict
manyetik malzemelerin nispeten yliksek sicakliklardaki performansi tatmin
edici degildir [8]. Dahasi, uygulama alanlarindaki artiga bagl olarak ytiksek
koerzivite ve yiiksek sicaklikta kararliliklarinin artirilmasi bu malzemelerin
gelistirilmesi gereken en ©6nemli Ozelliklerindendir [7,9]. Bu noktada,
kullanilacak iiretim yonteminin se¢imi ve daha sonraki agamalarda 1s1] iglem,
tane sinir1 difiizyonu prosesi (GBDP) gibi ikincil islemlerin uygulanmasi
olduk¢a Onemlidir. Kiigiik tane boyutu ile yiiksek performansli NdFeB
muknatislar elde edilebilmektedir. Tane boyutunu kiigiiltmek, Dy gibi pahal
agir nadir toprak elementleri olmadan koerziviteyi etkili bir sekilde artirabilir
[10]. Uretim yontemleri arasinda bir tiir hizl katilagtirma prosesi olan eriyik
egirme prosesi ile oldukga yiiksek soguma hizlarina eriserek amorf ve/veya
yar1 amorf mikroyapr ile birlikte tistiin manyetik Ozelliklerin elde edilmesi
miimkiindiir [11-13]. Ayrica, baz1 1s1l islemler ile NdFeB kalict miknatislarin
manyetik performanslarinin iyilestigi bilinmektedir [8].

NdFeB kalict miknatislar, agirlikga yaklagik %32 oraminda nadir toprak
elementi igermektedir [14]. Nadir toprak elementlerinin geri doniigiimii
hem ¢evresel agidan hem de kaynaklarin etkili kullanimi agisindan 6nemlidir.
Rita Schulze ve arkadaslar1 yaptiklar1 NdFeB miknatislarinin geri doniigiim
potansiyeli tahmini galiymasina gore %18 Nd malzemesinin 2020-2030
yillar1 arasinda geri doniigiim yolu ile elde edilecegini 6n gérmiislerdir [15].
Bu amag ile galigmamizda kullanilan NdFeB alagimina agirlikga %28 Nd
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yani nadir toprak elementi igeren agirlik¢a %30 oraninda hurda miknatis
cklenerek yeni bir alagim elde edilmigtir.

Tiim bunlar goz oniine alindigl zaman, eriyik egirme yontemi ile yari
amorf bir yap1 elde edilmeye ¢ahigilmistir. Ayrica alagim igerisinde % 30
oraninda atik miknatis kullanilarak atik miknatislarin etkin bir gekilde geri
kazanimi konusunda cesaret verici bir sonu¢ ortaya konulmustur. Atik
muiknatislarin geri kazanimi sayesinde piyasa degeri oldukga pahali olan fakat
NdFeB miknatislar i¢in nerdeyse vazgegilmez olan Dy ve Pr gibi agir nadir
toprak elementlerinin alagim igerisine dogrudan kazanilmas: saglanmistir.
Caligma kapsaminda uygulanana flag tavlama iglemi ile yar1 amorf yapidan
nanokristalin bir yapiya gegisin saglanmasi hedeflenmistir.

2. MATERYAL VE YONTEM

NdFeB esashi gerit alagimlarinin iretilmesinde birinci adim  olarak
yaklagitk 10* mbar’lik yiiksek bir vakumun yami sira 590 mbar kismi
basingtaki argon atmosferi altinda silindirik, ingot seklindeki alagimlar
vakum indiiksiyon ergitme (VIM) firminda {iretilmigtir. Alagimlarin
nominal kimyasal kompozisyonu agirlikga %30 Nd, %67 Fe ve %3
B seklinde ayarlanmigtir. Ayrica her bir ingot alagimina agirlik¢a %30
oraninda ve kimyasal kompozisyonu agirlikca %28 Nd, %64 Fe, %1 B,
%3 Dy, %3.5 Co ve %0.5 Pr seklinde olan atik miknatis dahil edilmigtir.
Elementel homojenligin istenilen seviyede saglanabilmesi agisindan ingot
alagimlarindaki ergitme iglemi 3 kez tekrarlanmistir. Her bir ingot alagimu,
yaklagik 250 g’lik bir agirliga sahip olacak sekilde tiretilmistir. Daha sonra bu
ingotlardan yaklagik 25 g’lik numuneler kesilerek, Eriyik egirme isleminde
kullanilmak tizere hazirlanmugtir. Eriyik egirme prosesi ile NdFeB esash serit
alagimlar tiretmek igin vakum altinda, ergitme islemine tabi tutulan ingot
alagimlari, 1x10 mm®lik bir kesit alanina sahip noziil vasitasiyla eriyik halde
yaklagik 30 m/s hizla donen bakir bir disk itizerine 260 mbar piiskiirtme
basinci ile puskiirtiilmistiir. Bakir disk ile noziil arasindaki mesafe 0.6 mm
olacak gekilde ayarlanmugtir. Sonugta, tiniform bir kalinlik (yaklagik 30 pm)
ve yaklagik 10 mm genislige sahip NdFeB esash gerit alagimlar: tiretilmigtir.
Uretilen serit alagimlarin bir kismina 290 K/s lik ok yiiksek 1sitma ve
sogutma hiz1 kullanmak suretiyle, 680 ve 710 °C lik sicakliklarda 10 dakika
stireyle flag tavlama 1s1l islemleri uygulanmustir. Bilindigi gibi, bu sicakliklar
NdFeB esasli miknatis alagimlarinin yeniden kristallesme sicakligina yakindir
[16].

Alagimlardaki amorf ve kristalin bolgeleri ortaya ¢ikarmak igin X-151n
difraksiyon (XRD) analizi (Cu-Kao radyasyonu ile) 2°/dakika tarama hizinda
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gergeklestirilmigtir. Manyetik davraniglarin belirlenmesi amaciyla titregimli
numune manyetometri (VSM) analizi yapilmugtir. NdFeB esash alagimlarin
kristalizasyon sicakliklarinin belirlenmesi amaciyla, her bir alagima diferansiyel
taramal1 kalorimetri (DSC) analizi gergeklestirilmistir.

Tablo 1. Isd islem wygulanmamas ve 680 ve 710 °C swcaklikta 10 dakika boyunca flas
taviama 1sil islemine tabi tutulmus eviyik egivme yontems ile tivetilen NdFeB esasl
alasumlarm tanumlanmast.

Eriyik Egirme Yontemi ile Uretilen
Tanimlama
Alasimlarmn Kodu
Eriyik egirme yontemi ile tiretilmis,
NDO -
1s1l iglem uygulanmamug
Eriyik egirme yontemi ile tiretilmis,
-1 .
ND680-10 680 °C ta 10 dakika flag tavlanmig
Eriyik egirme yontemi ile tiretilmis,
D710-1 .
ND710-10 710 °C ta 10 dakika flag tavlanmig

3. BULGULAR

Sekil 1, de eriyik egirme yontemiyle tiretilen, 1s1l iglem uygulanmamus ve
680 ve 710 °C ta 10 dakika boyunca flag tavlama 1s1] islemine tabi tutulmug
NdFeB esash serit alagimlarinin XRD paternleri gosterilmigtir. Buna gore,
her bir alagimin XRD paterninden biiyiik 6lglide amort bir yapinin yani sira
eser miktarda kristalin bir yap1 olusumu goze garpmaktadir. Amorf yapinin
olusabilmesi, eriyik egirme yonteminde kullanilan hizli sogumanin (yaklagik
107 °C/s) etkisi ile agiklanabilmektedir [17]. Isil igleme tabi tutulmamug
alagimmn XRD paterni incelendiginde, NdFeB alagimina dahil edilen atik
muknatis igerisindeki Dy ve Pr agir nadir toprak elementleri (HREE) nin
etkisiyle, yaklagik 26=30° ve 20=45° civarinda sirasiyla kristalin yapida sert
manyetik (Nd, Dy, Pr),Fe ,B ve yamugak manyetik o-Fe fazlarina ait piklerin
goriilmektedir. 680 ve 710 °C sicakliklarda 10 dakika boyunca uygulanan flag
tavlama 1s1] iglemi sonucunda yar1 amort yapidan kristalin yaprya dogru bir
doniisiim meydana gelmis olup, bu durum sert ve yumugak manyetik fazlara
ait daha fazla kristalin pikin ortaya ¢tkmasiyla kendini gostermektedir [18].
Daha yiiksek sicaklhikta gergeklestirilen flag tavlama 1s1l iglemi ile birlikte de
sert ve yamugak manyetik fazlara ait piklerde artiy goriilmistiir. Bu durum,
artan sicaklikla birlikte alagimdaki atomlarin amorf bir yapidan kristalin bir
yapiya gegigini kolaylagtirmasr ile agiklanabilir [19].
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Sekil 1. Eviyik egivme yontemiyle sivetilen NdFeB esasl sevit alasunlarm s islem
wygulanmamas ve 680 ve 710 °C swcaklikta 10 dakika boyunca wygulanan flas taviama
w5l islemi sonvasmdnki XRD paternleri.

Sekil 2 ve 3’te, Eriyik egirme yontemiyle iiretilen, 1s1l iglem uygulanmamug
ve 680 ve 710 °C’lik sicakliklarda 10 dakika boyunca flag tavlama 1s1l iglemine
tabi tutulmus NdFeB esashi alagimlarin titregimli numune manyetometri
(VSM) analizi sonucunda elde edilen demanyetizasyon egrileri ve
demanyetizasyon egrilerinin ikinci ¢eyrek (second quadrant) kisimlar
gosterilmigtir. Gortldiigii gibi, 1s1l iglem uygulanmamig alagimda, sirastyla
manyetik koerzivite (H ) 16546 Oe, maksimum enerji tirtinii ((BH)__ ) 136
kJ/m?*, manyetik remenans (B ) 56 emu/g ve doyum manyetizasyonu (B ) 93
emu/g dir. 680 °C’ta 10 dakika boyunca flag tavlama 1s1l iglemine tabi tutulan
alagimin sirastyla manyetik koerzivite (H.) 13360 Oe, maksimum enerji
triini ((BH),_ ) 97 kJ/m? manyetik remenans (B) 55 emu/g ve doyum
manyetizasyonu (B ) 91.5 emu/g dir. 710 °C’ta 10 dakika boyunca flag tavlama
1s1l iglemine tabi tutulan alagimin ise sirasiyla manyetik koerzivite (H ) 2349
Oe, maksimum enerji tiriinii ((BH)_ ) 10 kJ/m? manyetik remenans (B,)
22 emu/g ve doyum manyetizasyonu (B ) 90 emu/g dir. Burada, uygulanan
flag tavlama 1s1] iglemin sonucunda yumusak o-Fe fazi ile sert (Nd, Dy,
Pr),Fe ,B manyetik fazlarinin daha fazla ortaya ¢tkmasi ile kalict manyetik

ozellikleri belirleyen H_ve (BH)_ ’m artmasi beklenir [20]. Ancak, H_ ve

.
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(BH),_ ’ta diisiis meydana gelmesi, uygulanan flag tavlama 1s1l iglemindeki
sicaklik ve siirenin etkisiyle daha ¢ok o-Fe yumugak manyetik faz ve Nd,Fe . B
sert manyetik fazin ortaya ¢ikmasina sebep olmustur. Bununla birlikte bu
manyetik fazlarin kristal boyutundaki kabalagmaya bagli olarak, aralarindaki
kalict manyetik 6zelligi ortaya koyan degisim eglesmesi (exchange coupling)
mekanizmasinin istenen derecede ger¢eklesmemis olmasina atfedilebilir
[21]. Ciinkii kalici manyetik karakteri ortaya koyan manyetik 6zellik olan
H, sert ve yumugak manyetik fazlar arasindaki degisim eslesmesi (exchange
coupling) mekanizmas ile kendini gosterir [22]. Uygulanan flag tavlama
isleminde tane boyutunun beklenmedik bir sekilde artarak sert manyetiklik

ozelligine zarar verdigi anlagilmaktadir.
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Sekil 2. Eviyik efirme yontemiyle tivetilen NdFeB esasl sevit alasunlarmn isil islem
wygulanmamas ve 680 ve 710 °C swcaklikta 10 dakika boyunca wygulanan flas taviama
asil islemi sonvasindaki VSM egrileri.

Ayrica, NdFeB alagimina dahil edilen atik miknatisin igerdigi Dy ve Pr
agir nadir toprak elementleri (HREE)nin, olugturduklar1 (Nd, Dy, Pr),Fe ,B
sert manyetik fazi igerisinde, a-Fe fazi ile antiferromanyetik degisim
eslesmesi (exchange coupling) mekanizmasinin da H_ ve (BH),_ 1 artirmasi
beklenir [9]. Ancak burada, boyle bir durum gergeklesmemistir. Doyum
manyetizasyonunda meydana gelen hafif bir artig, uygulanan flag tavlama
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1s1l iglemi sonucunda a-Fe yumugak manyetik fazin miktarinda meydana
gelen artiga atfedilir [23] ki bu da alagimlarin XRD paternlerinden agik¢a
goriilmektedir. Bilindigi gibi o-Fe yumugak manyetik fazi yumugak manyetik
bir fazdir ve NdFeB sert manyetik alagimlarinda miknatis 6zelliklerinin zarar
gormesi sebep olmaktadir.
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1——ND710-10
50
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40 4
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20

10 +
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T — 1 — 1 L L
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Magnetic Field, H (Oe)

Sekil 3. Eviyik egivme yontemiyle vivetilen NdFeB esasl sevit alasunlarm s islem
wygulanmamas ve 680 ve 710 °C swcaklikta 10 dakika boyunca wygnlanan flas taviama
sl islemi sonvasmdaki VSM egrilevinin ikinci ceyrek (second quadvant) kisumlar.

Sekil 4’te, eriyik egirme yontemiyle iiretilen, 1s1l iglem uygulanmamug ve
680 ve 710 °C ta 10 dakika boyunca flag tavlanmig NdFeB esasli alagimlarin
diferansiyel taramali kalorimetri (DSC) analizinden elde edilen egriler
gosterilmektedir. Buradan her bir alagima ait kristalizasyon sicaklik degerleri
sirastyla 364.3, 366 ve 372 °C olarak olgiilmiistiir. Uygulanan 1s1l iglemle
birlikte kristalizasyon sicakligi hafif bir sekilde artma egiliminde olmustur.
Isil iglem uygulanan numunelerde 1s1l islemin etkisi ile yar1 amorf yapida bir
miktar kristalisyon olustugu igin kristalizasyon sicakliklar hafif bir sekilde
artmigtir.
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Sekil 4. Eviyik egirme yontemiyle ivetilen NdFeB esasly sevit alasumlarm isi islem
wygulanmamas ve 680 ve 710 °C swcaklikta 10 dakika boyunca wygulanan flas taviama
w5l islemi sonvasmdaki DSC egrileri.

4. SONUCLAR

Sonug olarak, Eriyik egirme yontemiyle iiretilen NdFeB esash gerit
alagimlarin manyetik 6zellikleri, 1s1l iglem uygulanmamig ve 680 ve 710
°C’lik sicakliklarda 10 dakika boyunca 1si1l igleme tabi tutulmus durumda
kargilagtirilmigtir.  Alagimlarin XRD paterni, yart kristalin bir yapiy1
gostermigtir. Uygulanan flag tavlama 1s1l islemine baglh olarak, a-Fe
yumugak manyetik ve (Nd, Dy, Pr) Fe B sert manyetik kristalin fazlarda
artiy gozlenmigtir. Alagimlarin kalict miknatishik 6zelliklerini belirleyen
manyetik koerzivite (H ), manyetik remenans (B ) ve maksimum enerji
urtinit ((BH)
birlikte diisiiy meydana gelmigtir. Flag tavlama 1si1l iglemi ile birlikte
ozellikle (Nd, Dy, Pr),Fe B sert manyetik kristal fazinin daha fazla ortaya
¢tkmaktadir. Fakat a-Fe yumugak manyetik faz ve (Nd, Dy, Pr),Fe B

) Ozelliklerinde, uygulanan flag tavlama 1sil iglemi ile

max

sert manyetik fazlarin kristal boyutlarindaki kabalagma dolayisiyla kalict
manyetik davranigi belirleyen degisim eglesmesi (exchange coupling)
mekanizmasinin istenen seviyede gergeklesemedigi diigtiniilmektedir.
ve B_gibi
manyetik Ozelliklerin azalmasma yol agtigr diigtintilmektedir. Flag

Boylece kalici manyetik davranist ortaya koyan H_, (BH)

max
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tavlama 1s1l igleminde artan sicakliga bagl olarak B de meydana gelen
hafif bir artigin da a-Fe yumugak manyetik fazin miktarindaki artigtan
kaynaklandig1 sonucuna varilmugtir.
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