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Oz

Mevcut ¢calismamizda, hizli katilagtirma yontemlerinden biri olan, serit seklindeki amorf ve/veya yar1 kristalin yapidaki alagimlarin
tiretilmesinde oldukg¢a yaygin olan ergiyik egirme (melt spinning) yontemi kullanilarak, NdFeB esasli kalict miknatis serit alagimlari
tretilmigtir. Her bir NdFeB alagiminin iiretimi esnasinda, agirlikga %15 oraninda atik miknatis, alasimlarin kompozisyona dahil
edilmistir. Uretilen kalict miknatis alasimlari, 710 °C lik 1s1l islem sicakligi ve 285 K/s lik cok yiiksek 1sitma ve sogutma hizlari
kullanilmak iizere 5 ve 10 dakikalik siirelerde 1sil isleme tabi tutulmustur. Ayni sicaklikta uygulanan 1sil islem siiresinin, gerit alagimlarin
manyetik 6zelliklerine etkisi incelenmistir. Artan 1s1l iglem siiresi ile manyetik koerzivite ve maksimum enerji iriinii 6zelliklerinin
dikkate deger bir sekilde degigsimiyle sonuclanirken, doyum manyetizasyonu ve manyetik remenans gibi dzelliklerde ¢ok fazla bir
degisim meydana gelmemistir. Agikca goriildiigii gibi, artan 1s1l iglem siiresi, manyetik koerzivitede 5030.5 Oe’den 2279.4 Oe’ye dogru
siirekli bir diisiise yol agmisken maksimum enerji iiriiniinde dnce 62.02 kJ/m? ten 103.73 kJ/m? e dogru carpic1 bir sekilde artis, daha
sonra ise 38.63 kJ/m? e dogru ¢arpic1 bir azalma goriilmiistiir, bu da alasimin kalict miknatishigindaki diisiise isaret etmektedir.

Anahtar Kelimeler: NdFeB, kalict miknats, ergiyik egirme, kalict miknatislik, 1sil islem, siire.

Effect of heat treatment time on magnetic properties of NdFeB-based
permanent magnetic alloys

Abstract

In our current study, NdFeB-based permanent magnet ribbon alloys were produced by using melt spinning method, which is one of the
rapid solidification methods and very common in the production of ribbon-shaped, amorphous and/or semi-crystalline alloys. During
the production of each NdFeB alloy, 15 wt.% of waste magnet was included in the composition of the alloys. The produced permanent
magnet alloys were heat treated for 5 and 10 minutes by using a heat treatment temperature of 710 °C and very high heating and cooling
rates of 285 K/s. The effect of the heat treatment time applied at the same temperature on the magnetic properties of the strip alloys was
investigated. While the increase in heat treatment time resulted in a remarkable change in magnetic coercivity and maximum energy
product properties, there was not much change in the properties such as saturation magnetization and magnetic remenance. As clearly
seen, increasing heat treatment time resulted in a continuous decrease in magnetic coercivity from 5030.5 Oe to 2279.4 Oe, maximum
energy product first showed a dramatic increase from 62.02 kJ/m3 to 103.73 kJ/m3, and then a dramatic decrease to 38.63 kJ/m?,
indicating a decrease in the permanent magnetism of the alloy.

Keywords: NdFeB, permanent magnet, melt spinning, permanent magnetism, heat treatment, time.
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1. Giris

NdFeB esasli kalict miknatislar, sahip olduklart {stiin
manyetik 6zellikleri sayesinde oldukga dikkat ¢ekmektedir. S6z
konusu iistiin manyetik &zellikler; yiiksek manyetik remanans
(B:), koerzivite (Hc) ve maksimum enerji liriini ((BH)max) ile
kendini gdstermektedir [1]. Bu tiir kalici miknatislar, 1983 yilinda
kesfedilmis olup, o zamandan beri basta elektrikli ve hibrit
elektrikli araclar olmak iizere, endiistride artan enerji tasarruflu
teknoloji talebine bagli olarak hard-diskler, mobil telefonlar,
otomotiv kontrol sistemleri, riizgar tiirbinleri gibi pek ¢ok alanda
kendilerine kullanim yeri bulabilmesini, sahip olduklar1 {istiin
manyetik dzelliklerine bor¢ludur [2—4]. Kullanim alanlarinin her
gecen giin artistyla birlikte NdFeB kalict miknatislarmin
manyetik Ozelliklerinin optimizasyonu da kagmilmaz hale
gelmektedir. Bilhassa, oldukga yiiksek sicakliklarda kullanilacak
olan NdFeB kalici miknatislarin oldukga yiliksek bir manyetik
koerzivite (Hc) ye sahip olmast gerekmektedir. Bu bakimdan bu
tiir kalict miknatislarin koerzivitesini iyilestirmek, oldukega kritik
bir 6nem tagimaktadir [5]. Bu durum dikkate alindiginda, basta
manyetik koerzivite olmak iizere kalici manyetik &zellikleri
iyilestiren c¢esitli proseslerin kullanilmasi gerektigi sonucuna
ulastlmaktadir [6]. Uygun iiretim yonteminin se¢imi, 1s1l islem,
tane smirt difiizyonu prosesi (GBDP), alagimlama bu prosesler
arasinda yer almaktadir [6—10]. Hizli katilagtirma yontemlerinden
birisi olan ergiyik egirme prosesi ile oldukca yiiksek sogutma
hizlar kullanilarak amorf ve nispeten ince tane dagilimina sahip
bir mikroyapt ve sonug¢ olarak, iistiin manyetik ozelliklere
ulasmak miimkiindiir [11-14]. NdFeB miknatislarin manyetik
ozelliklerinin, 1s1l iglemle birlikte modifiye edildigi bilinmektedir
[15]. NdFeB miknatislar, yaklasik agirlik¢ca %32-35 arasinda Nd
elementi ihtiva eder. Artan Nd igerigine bagl olarak, Hc ve
(BH)max Ozelliklerinin modifiye edildigi de daha donce rapor
edilmistir [16]. Zira Nd elementi, Nd>Fe 4B sert manyetik fazinin
daha fazla olusumunu tesvik eder [17]. Bu bakimdan
¢alismamizin ana hedefini, 285 K/s lik ¢ok yiiksek 1sitma ve
sogutma hizinda ve 710 °C ta 5 ve 10 dakikalik siireler boyunca
uygulanan flag tavlama 1sil igleminin nispeten yiiksek Nd
icerigine sahip (agirlikca %36 Nd), NdFeB esasli kalict miknatis
alasimlarin  manyetik  Ozelliklerine  etkisini  incelemek
olusturmaktadir.

2. Materyal ve Metot

NdFeB esashi serit alasimlart iiretmek i¢in ilk olarak yaklasik
10 mbar lik yiiksek bir vakum ve 500 mbar lik bir kismi basinca
sahip argon atmosferi altinda ingot seklindeki alagimlar, vakum
indiiksiyon ergitme (VIM) firininda iretilmistir. Alagimlarin
nominal kimyasal kompozisyonu agirlik¢a %36 Nd, %61 Fe
ve %3 B olacak sekilde ayarlanmistir. Ayrica her bir ingot
alasimma agirhikca %15 oraninda ve kimyasal kompozisyonu
agirlikca %28 Nd, %64 Fe, %1 B, %3 Dy, %3.5 Co ve %0.5 Pr
seklinde olan atitk miknatis dahil edilmistir. Her bir ingot
alasiminda,  kimyasal = homojenligin  yiiksek  seviyede
saglanabilmesi agisindan ergitme islemi 2 ila 3 defa
tekrarlanmugtir. Her bir ingot alagimi, yaklasik 230 g’lik bir
agirhiga sahip olacak sekilde iretilmistir. Her bir alasim
ingotundan yaklasik 30 g’lik numuneler kesilerek, ergiyik egirme
isleminde kullanilmak iizere hazirlanmistir. Ergiyik egirme
prosesi ile serit seklinde NdFeB alasimlarini iiretmek igin,
tekrardan vakum altinda ergitme islemine tabi tutulan ingot
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alagim numuneleri, 1x10 mm?lik bir kesit alanina sahip bir noziil
vasitasiyla ergiyik metal olarak yaklasik 30 m/s hizla donen bakir
bir ¢ark tizerine piiskiirtiilmiistiir. Bu arada, ergiyik metali bakir
carka piskiirtmek i¢in kullanilan argon basinc1 260 mbar iken,
bakir cark ile noziil arasindaki mesafe 0.6 mm olarak
ayarlanmistir. Sonug olarak, yaklasik 35 pm lik homojen bir
kalinlik ve yaklagik 10 mm genislige sahip NdFeB esasl serit
alasimlar {iretilmistir. Uretilen alasimlardaki kristalin ve amorf
bolgeleri ortaya ¢ikarmak amacryla X-151n difraksiyon (XRD)
analizi, (Cu-Ka radyasyonu kullanilarak) 2°/dakika tarama
hizinda yapilmistir. Her bir gerit alasimmm manyetik
ozelliklerinin belirlenmesinde, titresimli numune manyetometri
(VSM) analizi yapilmistir. 285 K/s lik ¢ok yiiksek 1sitma ve
sogutma hizinin kullanildigi, 710 °C sicaklikta ve sirasiyla 5 ve
10 dakikalik iki farkli siirede, flag tavlama 1sil iglemi, serit
alasimlarin kristalizasyon ve manyetik Ozelliklere etkisini
incelemek i¢in gerceklestirilmistir. NdFeB esasli alagimlarin
kristalizasyon sicakliklarinin belirlenmesi amaciyla, her bir
alasima diferansiyel taramali kalorimetri (DSC) analizi
gerceklestirilmigtir. Calismamiz kapsaminda firetilen her bir
alasimla ilgili tanimlama Tablo 1 de 6zetlenmistir.

Tablo 1. Isil islem uygulanmamis ve 710 °C sicakiikta ve 5 ve
10 dakikalik siirelerde flas taviama isil islemine tabi tutulmug

ergivik egirme  yontemiyle NdFeB esasli alagimlarin
tamimlanmasi.
Ergiyik Egirme
Yontemi ile Uretilen Tanimlama

Alasimlarin Kodu

Ergiyik egirme yontemi ile
tiretilmis, 1s1l islem
uygulanmamig

Ergiyik egirme yontemi ile
retilmis, 710 °C ta 5 dk flag
tavlanmis

Ergiyik egirme yontemi ile
retilmis, 710 °C ta 5 dk flas
tavlanmis

NEO

NE710-5

NE710-10

3. Arastirma Sonuclar1 ve Tartisma

Sekil 1 de, ergiyik egirme yontemiyle {iretilen, 1sil islem
uygulanmamig ve 710 °C ta 5 ve 10 dakika 1s1l islem uygulanmis
NdFeB esasli alasimlarin XRD paternleri gosterilmistir. Buna
gore, her bir alasimin XRD paternleri incelendiginde eser
miktarda kristalin yapinin yani sira, bilyiik 6lgiide amorf bir yap1
olusumu goriilmektedir. Amorf yapinin olusumu, ergiyik egirme
yonteminde kullanilan hizli sogutmaya atfedilebilir [18]. Tsil
islem uygulanmamis alagimin XRD paterninde, NdFeB alagimina
dahil edilen atik miknatis icerisindeki Dy ve Pr agir nadir toprak
elementleri (HREE) nin etkisiyle, 26=30° civarinda kristalin sert
(Nd, Dy, Pr).Fe1sB manyetik fazin ve 20=45° civarinda kristalin
yumusak a-Fe manyetik fazinin pikleri goriilmektedir. 710 °C ta,
5 ve 10 dakika boyunca uygulanan flas tavlama 1sil islemiyle
birlikte, amorf yapida daha fazla kristalizasyon meydana gelmistir
[18]. Ayrica, artan 1s1l iglem siiresiyle birlikte sert ve yumusak,
kristalin manyetik fazlara ait piklerin daha fazla ortaya ¢iktig:
gdzlenmistir. Zira, atomlarm amorf bir yapidan kristalin bir
yapiya doniisiimii i¢in belirli bir sicaklik ve/veya zaman gereklidir
[19]. Yiiksek 1sil islem sicakliklar1 ve siirelerinde, atomlarin
hareketliligi (mobilitesi) daha fazla olup daha fazla kristalizasyon
meydana gelir [20].
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Sekil 1. Ergiyik egirme yontemiyle iiretilen NdFeB esasl serit
alagimlarin 1s1l islem uygulanmamag ve 710 °C sicaklikta 5 ve 10
dakika boyunca uygulanan flas tavlama 1sil islemi sonrasindaki
XRD paternleri.

Sekil 2 ve 3’te sirasiyla, ergiyik egirme yontemiyle tiretilen, 1s1l
islem uygulanmamig ve 710 °C ta 5 ve 10 dakika boyunca flas
tavlama 1s1l islemi uygulanmis NdFeB esasli alagimlarin titregimli
numune manyetometri (VSM) analizi sonucunda elde edilen
demanyetizasyon egrileri ve demanyetizasyon egrilerinin ikinci
¢eyrek (second quadrant) kisimlari gosterilmistir. Goriildigii gibi,
1s1l islem uygulanmamis alasimda, sirastyla manyetik koerzivite
(Hc) 5030.5 Oe, maksimum enerji iiriinii (BH)max) 62.02 kd/m?,
manyetik remenans (B;) 55.76 emu/g ve doyum manyetizasyonu
(Bs) 104.65 emu/g dir. 710 °C ta 5 dakika boyunca flas tavlama
is1l islemi uygulandiginda, sirasiyla manyetik koerzivite (Hc)
4130.7 Oe, maksimum enerji iiriinii ((BH)max) 103.73 kJ/m?,
manyetik remenans (B;) 59.81 emu/g ve doyum manyetizasyonu
(Bs) 101.44 emu/g dir. Ayni sicaklikta 10 dakika boyunca 1sil
islem uygulandiginda ise sirasiyla manyetik koerzivite (Hc)
2279.2 Oe, maksimum enerji iiriinii (BH)max) 38.63 kJ/m?,
manyetik remenans (B;) 52.51 emu/g ve doyum manyetizasyonu
(Bs) 105.46 emu/g dir. Burada, uygulanan flag tavlama 1sil
isleminin etkisiyle yumusak o-Fe fazi ile sert (Nd, Dy, Pr).Fe14B
manyetik fazlarinin daha fazla ortaya ¢ikmasi ile kalict manyetik
Ozellikleri belirleyen He ve (BH)max’in artmasi beklenir [21].
Diger yandan, sert ve yumusak manyetik fazlarda meydana gelen
tane kabalagsmasi ve dolayisiyla bu manyetik fazlar arasindaki
optimum degisim eslesmesi (exchange coupling) mekanizmasini
istenen seviyede saglanamadigi i¢in He ve (BH)max’de azalma
meydana gelmis olabilir [22]. Zira, kalici manyetik davranigi
belirleyen manyetik 6zellik olan Hc, sert ve yumusak manyetik
fazlar arasindaki degisim eslesmesi (exchange coupling)
mekanizmasina baglidir [23]. Ayrica, NdFeB alagimina dahil
edilen atik miknatistan kaynaklanan Dy ve Pr agir nadir toprak
elementleri (HREE) nin, olusturduklar1 (Nd, Dy, Pr).FewsB sert
manyetik fazi icerisinde, o-Fe fazi ile antiferromanyetik degisim
eslesmesi (exchange coupling) mekanizmasinin da Hc ve
(BH)max1 artirmasi beklenir [5]. Ancak burada, boyle bir durum
s6z konusu olmamistir. 710 °C sicaklikta 5 dakika boyunca
uygulanan flas tavlama 1si1l isleminde azalan H¢’ye ragmen B;’de
meydana gelen artig, (BH)max’da belirgin bir artisa yol agmustir.
710 °C sicaklikta 10 dakika boyunca uygulanan flas tavlama 1sil
islemi ile birlikte, Bs’de meydana gelen artis, XRD paterninde de
goriildigi gibi, o-Fe yumusak manyetik fazin miktarinda
meydana gelen artis ile agiklanabilir [24].
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Sekil 2. Ergiyik egirme yontemiyle iiretilen NdFeB esasli serit
alagimlarin 11l islem uygulanmamg ve 710 °C sicaklikta 5 ve 10
dakika boyunca uygulanan flas tavlama 1sil islemi sonrasindaki
VSM egrileri.
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Sekil 3. Ergiyik egirme yontemiyle iiretilen NdFeB esasli serit
alagimlarin 11l islem uygulanmamig ve 710 °C sicaklikta 5 ve 10
dakika boyunca uygulanan flas tavlama 1sil islemi sonrasindaki
VSM egrilerinin ikinci ¢eyrek (second quadrant) kisimlari.

Sekil 4’te, ergiyik egirme yoOntemiyle iretilen, 1sil islem
uygulanmamis ve 680 ve 710 °C ta 10 dakika boyunca 1s1l islem
uygulanmig NdFeB esasli alagimlarin diferansiyel taramali
kalorimetri (DSC) analizi sonucunda elde edilen egrileri
gosterilmektedir. Buradan her bir alasima ait kristalizasyon
sicakliklart degerleri sirastyla 377, 338.3 ve 343.8 °C olarak
Olglilmiistiir. Uygulanan 1s1l iglemle birlikte kristalizasyon
sicaklig1 dnce bariz bir diisiis gdstermekle birlikte artan 1s1l iglem
stiresiyle Dbirlikte tekrar ¢ok az bir miktar artma egilimi
gostermistir.
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Sekil 4. Ergiyik egirme yontemiyle iiretilen NdFeB esasli serit
alagimlarin 151l islem uygulanmamig ve 710 °C sicaklikta 5 ve 10
dakika boyunca uygulanan flas tavlama 1sil islemi sonrasindaki
DSC egrileri.

4. Sonug¢

Calismamizin kapsaminda 710 °C sicaklik ve 5 ve 10 dakikalik
stireler boyunca uygulanan ¢ok hizli 1sitma ve sogutma hizlarinin
kullanildig: flag tavlama 1s1l isleminin, ergiyik egirme yontemi ile
iiretilen NdFeB esasli kalict miknatis alagimlarinin manyetik
ozelliklerine etkisi tartistlmistir. Her bir alasimm XRD paterni,
yari-kristalin bir yapinin varligini ortaya koymus olup uygulanan
flas tavlama 1s1l islemine bagli olarak a-Fe yumusak manyetik faz
ve (Nd, Dy, Pr);FewsB sert manyetik fazlar1 daha fazla ortaya
¢ikmigtir. Kalict miknatislik 6zelligini belirleyen He ve (BH)max
gibi ozelliklerde, uygulanan flas tavlama 1s1l islemiyle birlikte
meydana gelen azalma, flas tavlama 1s1l islemindeki sicaklik ve
stirenin etkisiyle sert ve yumusak manyetik fazlar olan a-Fe ve
(Nd, Dy, Pr):Fe1sB’de meydana gelen tane kabalagsmasina ve
sonug olarak bu manyetik fazlar arasindaki degisim eslesmesi
(exchange coupling) mekanizmasmin istenen performansta
sergilemedigi sonucuna varilmigtir. Flag tavlama 1sil isleminde
artan siireye bagli olarak Bs de meydana gelen artigin ise a-Fe
yumusak manyetik fazin miktarindaki artistan kaynaklandigi
diistintilmektedir.
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