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ÖZET 

Bu tez çalışmasında Fe2xNixSi7Cr1Mo2B(6-19) (%at.) kompozisyonuna sahip beş farklı alaşım 

tozları yüksek enerjili bilyeli öğütücü kullanılarak bir sıvı hidrokarbon ortamında(aşırı 

ısınma ve oksitlenmeyi engellemek amacıyla) mekanik alaşımlama yoluyla üretilmiştir. 

Öğütme süresi ve bilye-toz oranının belirlenmesi için farklı öğütme sürelerinde (5, 10, 15, 

20, 40, 60, 100) ön çalışma yapılmış ve optimum 20 saat öğütme süresi ile 10:1 bilye-toz 

oranı seçilmiştir. Toz-bilye oranı ve mekanik alaşımlama süresi, X-ışını kırınım desenleri 

yardımıyla alaşım oluşturma eğilimleri, kristalin amorf faz geçişleri ve yeniden kristalleşme 

davranışları incelenerek tespit edilmiştir. Üretilen tozların elementel dağılımı, tane boyutları 

ve morfolojik özellikleri taramalı elektron mikroskopuyla bütünleşmiş enerji dağılımlı 

spektroskopi yöntemi kullanılarak yapılmıştır. Camsı geçiş sıcaklığı, amorf-kristalin faz 

geçişi, faz dönüşümleri, ergime-katılaşma noktası gibi termodinamik davranışlar 

diferansiyel taramalı kalorimetre ve ısıl gravimetrik yöntem yardımıyla koruyucu atmosfer 

altında incelenmiştir. Alaşım tozların yüzey oksidasyonu ve karbonizasyonu X-ışını foto 

elektron spektroskopisiyle değerlendirilmiştir. İndüktif eşleşmiş plazma-optik 

spektrometresi ile alaşım kompozisyonu ve O, N, C gibi safsızlıkların varlıkları XPS’e 

ilaveten ortaya konmuştur. Son olarak değişen bor oranları ile sentezlenen tozların manyetik 

karakterizasyonu titreşimli örnek manyometresi (VSM) yardımıyla oda sıcaklığında 

gerçekleştirilmiştir. Bu çalışmalar sonucunda üretilen yumuşak manyetik alaşım 

kompozisyonlarının amorf/nanokristalin oranının 3/2, camsı geçiş sıcaklığının yaklaşık 

olarak 250oC, doyum manyetizasyon (Ms) değerlerinin 75-120, zorlayıcılık (Hc) 

değerlerinin ise 1-95 Oe arasında olduğu tespit edilmiştir. Yapılan XPS, DSC ve ICP-OES 

analizlerinden elde edilen sonuçlar ışığında numunelerin dışının yalıtkan oksit tabakasıyla 

kaplı olduğu, içinin ise iletken olduğu tespit edilmiştir. Sonuç olarak, yüksek oranda 

yumuşak manyetik özellik gösteren dışı yalıtkan içi iletken, %60 amorf, %40 nanokristalin 

faz içeren alaşım tozları değişen bor oranlarında hazırlanmıştır.  
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ABSTRACT 

In this work, five different alloy powders with Fe2xNixSi7Cr1Mo2B(6-19) (%at.) composition 

were produced by mechanical alloying in a liquid hydrocarbon environment (to prevent 

overheating and oxidation) using a high energy ball mill. In order to determine the milling 

time and ball to powder ratio, preliminary studies were carried out at different milling times 

(5, 10, 15, 20, 40, 60, and 100 hr). Consequently, 20 hr milling time and 10:1 ball-powder 

ratio were selected as optimum ball milling process parameters. Ball to powder ratio and 

mechanical alloying time was determined according to the alloying tendencies, crystalline 

and amorphous phase transitions, and recrystallization behaviors of powders using XRD 

patterns. Elemental distribution, grain sizes, and morphological properties of the synthesized 

powders were examined utilizing the scanning electron microscope equipped with the 

energy dispersive spectroscopy method. Thermodynamic behaviors such as glass transition 

temperature, amorphous/crystalline phase transition, phase transformations, melting-

solidification points were investigated with the help of DSC and TG analysis using 

protective gas environment. Surface oxidation and carbonization of alloy powders were 

evaluated using the XPS method. In addition to XPS analysis, the inductively coupled 

plasma-optical emission spectrometry method was used to specify the alloy compositions 

and some impurities such as O, N, and C. Finally, magnetic characterization of powders 

synthesized using varying boron ratios were performed with vibrating sample magnetometer 

analysis at room temperature. As a result of these studies, it has been determined that the 

amorphous/nanocrystalline ratio of the soft magnetic alloy compositions is 3/2, the glass 

transition temperature is approximately 250℃. Besides, the saturation magnetization values 

for these alloy compositions are between 75-120, and the coercivity values are between 1-

95 Oe. In the light of the results obtained from XPS, DSC, and ICP-OES analyses, it has 

been observed that the outer layer of the samples is covered with an insulating oxide layer, 

and the inside is conductive. Consequently, alloy powders exhibiting a high rate of soft 

magnetic properties, non-conductive, containing 60% amorphous, and 40% nanocrystalline 

phases were prepared in varying boron ratios. 
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SİMGELER VE KISALTMALAR 

 

Bu çalışmada kullanılmış simgeler ve kısaltmalar, açıklamaları ile birlikte aşağıda 

sunulmuştur.  

 

Simgeler     Açıklamalar  

 

Φ     Akı 

µ     Geçirgenlik 

µB     Bohr magnetonu    

θ     Teta 

χ     Manyetik alınganlık   

χm     Molar alınganlık 

 

Kısaltmalar    Açıklamalar 

 

A/m     Amper/metre 

Br     Kalıntı manyetizasyon 

CGS     Santimetre, gram, saniye 

DSC     Diferansiyel taramalı kalorimetre 

H     Manyetizasyon 

Hc     Zorlayıcılık 

HMK     Hacim merkezli kübik 

HRTEM  Yüksek çözünürlük transmisyon elektron mikroskobu 

kV     Kilovolt 

m     Manyetik moment      

mA     Miliamper 

MA     Mekanik Alaşımlama 

MFM     Manyetik kuvvet mikroskobu 

Ms     Doyum manyetizasyonu 

Nm     Nanometre 

SEM     Taramalı elektron mikroskobu 

SI     Uluslararası sistem 

Tc     Küri sıcaklığı  



xvi 
 

Kısaltmalar    Açıklamalar 

 

TEM     Transmisyon elektron mikroskobu 

VSM     Titreşimli numune manyetometresi 

YMK     Yüzey merkezli kübik 

Wb     Weber     

XRD     X-Işını kırınımı 
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1. GİRİŞ  

 

Son birkaç on yılda, elektromanyetik cihazların, sensörlerin, aktüatörlerin, bellek veya veri 

depolama cihazlarının gelişmiş performanslarına yönelik talebin artması nedeniyle yumuşak 

manyetik malzemelere olan ilgi önemli ölçüde artmıştır [1]. Bu, doygunluk manyetizasyonu 

(Ms), zorlayıcılık (Hc), geçirgenlik, çekirdek kaybı ve kalıcılık gibi malzemelerin manyetik 

davranışlarını iyileştirmede yeni bir zorluğa ve arayışa neden olmuştur [2]. Bu bağlamda, Fe 

esaslı alaşımlar, Ni esaslı alaşımlar, oksit bazlı yumuşak manyetik ferritler ve bunların 

alaşımları bu uygulama alanındaki en önemli malzemelerdir. Bu nedenle, manyetik olarak 

düzensiz ferritlerin, Fe ve Ni esaslı alaşımların manyetik özellikleri son 40 yıldır büyük bir 

ilgi konusu olmaya devam etmektedir. [3] Öte yandan, nanokristalin ferritlerin önemi ve 

olası faydalarının anlaşılmasıda neredeyse yirmi yıl önce gerçekleşmiştir [4, 5]. 

Nanokristalin ferritlerin yanı sıra, kolayca manyetize olabilen, dolayısıyla yüksek 

geçirgenlik sergileyen ve aynı kolaylıkla demanyetize olabilen yumuşak manyetik alaşımlar, 

arzu edilen manyetik davranışları nedeniyle çeşitli uygulamalarda değerlendirilmektedir [6-

10]. Bu alaşımlar genel olarak yüksek geçirgenliğe sahip olan, daha küçük ve daha verimli 

bileşenlerin tasarımına izin verirler. Bu kapsamda istenilen yumuşak manyetik alaşımların 

seçiminde ise çeşitli faktörlerin etkisi vardır. Örneğin, elektrik akımının bir alaşımdan ne 

kadar kolay geçebileceğinin bir ölçüsü olan elektrik direncidir. Direnç ne kadar yüksek 

olursa, alternatif manyetik alan uygulamalarında girdap akımı kayıpları o kadar düşük olur. 

Bu sebepten girdap akımı kayıpları ne kadar düşükse, boşa harcanan enerji o kadar düşük 

olur. Aşırı girdap akımı kayıplarından kaçınılmalıdır. Bu durumu bir örnek ile açıklayacak 

olursak eğer girdap akımı kayıplarından kaçınılmaz ise bu durum bir motoru aşırı ısıtabilir. 

Bununla birlikte, dikkate alınması gereken en önemli manyetik kriterler, alaşımların 

maliyeti, duyarlılık (geçirgenlik) ve mukavemet (akı yoğunluğu) olarak bilinen göreceli 

performans özellikleri olarak karşımıza çıkmaktadır. 

 

Demir bazlı nanokristalin alaşımlar incelendiğinde ise, manyetik özelliklerin mükemmel 

bir kombinasyonuna sahip oldukları ve bilgi depolama, elektrik/manyetik ölçümler ve 

manyetik soğutma gibi uygulamalarda avantajlara sahip oldukları için 1980'lerin 

sonlarından beri büyük ilgi görmüştür. Ayrıca nanokristalin alaşımların karakterizasyonu 

ve işlenmesine yönelik kapsamlı birçok çalışma yapılmıştır [11-13].  
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Örneğin, Fe-Si-Ni nanokristalin manyetik tozlar, elektromanyetik gürültü bastırma için 

önemli bir potansiyele sahiptir ve manyetik çekirdek malzemeleri olarak yaygın bir şekilde 

kullanılabilir. Si'nin Fe'ye eklenmesi elektrik direncini artırabilir ve bu nedenle girdap 

akımı kaybını azaltabilir. Ayrıca, Si içeriğinin arttırılması, manyetik anizotropi ve 

zorlayıcılığın (Hc) azalmasına neden olur [14,15]. Nano boyutlu kristalin yumuşak 

manyetik malzemelerin incelenmesine ve sentezine olan ilgi, yalnızca nanokristalin rejimde 

fiziksel, mekanik ve kimyasal davranışlarıyla ilgili beklenmeyen davranışların gözlemini 

değil, aynı zamanda benzer diğer manyetik malzemelerden farklı davranışları da ortaya 

çıkarmıştır. [16-20]. Bu da kullanılan sentez işlemine ve değişken parametrelerine güçlü bir 

şekilde bağlıdır. Aslında, nanoyapılı yumuşak manyetik malzemelerin özellikleri, 

numunelerin tane boyutu ve gözeneklilik gibi mikro yapı özelliklerini etkileyen hazırlama 

yolu, kimyasal bileşim ve sinterleme işlemine çok duyarlıdır [21–23, 16–20,24]. Gerçekten 

de numune, numunenin mikro yapısına bağlı olarak ferro-, ferri-, para-, dia- ve 

süperparamanyetizma gibi farklı manyetizma türlerini temsil edebilir [25,26]. Bu nedenle, 

uygun bir proses seçimi, yüksek kaliteli ürünler elde etmek için kilit faktördür. Bu 

malzemeleri sentezlemek için sol-jel [27], kimyasal birlikte çökeltme [28] ve mikro 

emülsiyon [29] gibi çeşitli ıslak kimyasal yollar tanıtılmıştır. Bu teknikleri kullanarak, 

nispeten düşük ısıtma sıcaklıklarında çok ince ferrit nanokristallerini sentezlemek 

mümkündür, ancak bunların düşük üretim hızı, pH'a duyarlılıkları, nispeten karmaşık 

prosedürler gibi bazı dezavantajları vardır. Ek olarak ise çoğunlukla çevre dostu değildirler. 

Bu nedenle, inorganik bileşiklerin, özellikle yumuşak ferritlerin sentezinin kimya ve kimya 

mühendisliğinde büyük bir sorun olduğu sonucuna varılabilir. Sentez sırasında reaktanların 

çözünme adımlarını, füzyonunu veya sinterlenmesini önlemek için katı hal reaksiyonlarını 

kullanma fikri her zaman ilgi çekici olmuştur. Ancak reaksiyon bileşenlerinin yetersiz 

karışması, düşük temas yüzeyi ve güçlü difüzyon direnci katı hal reaksiyonunun 

uygulanmasını zorlaştırır. Basit oksitler arasındaki geleneksel katı hal reaksiyonunu 

kullanan ferritlerin spinel yapısı ile kompleks oksit oluşumu özellikle yavaş ilerler ve 

belirgin şekilde yüksek sıcaklıklarda uzun süreli maruz kalma gerektirir [30-33]. Ayrıca 

partiküller büyüktür ve homojen olmayan boyuttadır [34,35]. Geleneksel katı hal reaksiyon 

yöntemine bakılırsa, bu yöntemin temel eksikliklerini geliştirmek ve iyileştirmek için 

göreceli olarak basitliği ve kullanılabilirliği nedeniyle çeşitli nanokristalin malzeme türlerini 

sentezlemek amacıyla birçok avantaja sahip yeni bir teknik olan mekanik alaşımlama 

üzerinde durulmuştur.  
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Bu yöntem hammaddelerin amaca ve elde edilen nihai ürünlere bağlı olarak farklı koşullar 

altında öğütme işlemine tabi tutulduğu bir toz metalürjisi tekniğidir. Öğütme sırasında bir 

kimyasal reaksiyonu kapsayan bu yol, genellikle bir mekanosentez veya mekanokimyasal 

sentez olarak da kabul edilir [36-38]. Bu teknikte toz parçacıklarının tekrarlı kırılması ve 

yeniden kaynaklanması plastik deformasyona neden olur ve sonuç olarak kafes kusurları 

oluşur. Kusur oluşumunun neden olduğu ve bu bağlamda difüzyon hızının arttığı teknikte 

öğütme işlemi sırasında meydana gelen dönüşümlerle beraber, amorf/nanokristalin yumuşak 

manyetik malzemelerin ve bunlarla birlikte ticari bileşiklerinde oda sıcaklığında üretilmesini 

sağlar [39]. Nano malzemelere bakıldığında ise, kristalitleri/parçacık boyutları 100 nm'den 

küçük olan malzemeler yaygın olarak nanokristalin/nano-yapılı/nano boyutlu malzemeler 

olarak adlandırılır. Nanokristal malzemelerin benzersiz özellikleri, kaba taneli polikristal 

benzerlerine kıyasla kusurlu ortamlarda (tane sınırları, ara yüzler, ara fazlar, üçlü bağlantılar) 

bulunan çok sayıda atomlardan türetilir [40,41,42]. Bu nedenle, tane sınırları veya ara yüzey 

sınırları ile ilişkili atomların hacim oranı, tane boyutu 5 nm civarında olduğunda hacimce 

%50'den fazladır ve 100 nm tane boyutu için hacimce %3 oranında azalır [40]. Sonuç olarak, 

ara yüz yapısı nanokristalin malzemelerin fiziksel ve mekanik özelliklerinin belirlenmesinde 

önemli bir rol oynamaktadır. Tüm bunlar sonucunda nanokristalin manyetik malzemelerin 

araştırılması son yıllarda büyük bir gelişme göstermiştir. Bu hem amorf hem de kristal 

malzemelerde ortak olan özelliklerden ve bu alaşımların kristalli muadilleriyle rekabet etme 

yeteneğinden kaynaklanmaktadır. Nanokristalin alaşımlarda bulunan faydalar, optimal 

manyetik özelliklerin geliştirilmesi için önemli olan nano ölçekte kimyasal ve yapısal 

varyasyonlarından kaynaklanmaktadır [40,41,43]. Mikro yapının, özellikle bahsedildiği gibi 

kristal boyutunun, esasen yumuşak ferromanyetik malzemelerin histerezis döngüsünü 

belirlediği iyi bilinmektedir. Kristalit boyutunun alan duvar genişliğinin boyutlarına 

indirgenmesi, anizotropi tarafından kontrol edilen aşırı bir değere doğru zorlayıcılığı arttırır 

[44]. Ancak, amorf ve nanokristalin alaşımlarda olduğu gibi korelasyon uzunluklarından 

daha küçük olan kristalit için en düşük zorlayıcılık değeri bulunmuştur. Böyle bir davranış 

rastgele anizotropi modeli [45] ile açıklanmıştır. Rastgele anizotropi modeline göre, kristalit 

arıtma, manyetizasyonun rastgele yönlendirilmiş nanokristalitler üzerindeki ortalama 

etkisinden dolayı manyetokristal anizotropiyi azaltır. Nanokristalin malzemelerde 

zorlayıcılığın azalması, zorlayıcılığın kaybolmasına düşük bir geçirgenliğin eşlik ettiği 

süperparamanyetik davranıştan iyi ayırt edilmelidir.  

 

 



4 

 

Yumuşak manyetik nanoyapılarda küçük ferromanyetik kristalitlerin değişim etkileşimleri 

ile paralel bağlanması nedeniyle, bu malzemeler aynı anda düşük zorlayıcılığa ve yüksek 

geçirgenliğe sahiptir [44]. 

 

Özetle, yarı kararlı nanoyapılar ve ultra ince taneli malzemeler çok çeşitli yöntemlerle 

üretilir. Amorf katıların yeni başlayan kristalizasyonunun yanında [40-42,46], mekanik 

alaşımlama günümüzde nanokristalin yapılar elde etmek için yaygın olarak kullanılan 

hazırlama tekniklerinden olmuştur. Mekanik alaşımlama teknikleri, alaşımlar veya kompozit 

malzemeler elde etmek için elementel karışımların (veya ön alaşımlı tozlar, oksitler, nitrürler 

vb.) öğütüldüğü yüksek enerjili bilyalı öğütme ile malzemelerin sentezini içerir [47-49]. 

Yüksek enerjili bilyeli öğütme, yeni malzemelerin sentezlenmesi için olası yolların 

seçiminde gerçekten ek serbestlik dereceleri sunar ve ayrıca büyük ölçekli üretim potansiyeli 

göz önüne alındığında çekici bir sentez yöntemi olarak görünür. Bu teknikler, amorf 

alaşımlar, genişletilmiş katı çözeltiler, yarı kararlı kristal fazlar, nanokristalin malzemeler ve 

yarı kristaller dahil olmak üzere denge dışı yapıların/mikro yapıların da üretilmesini 

mümkün kılmaktadır [49-54]. 1996 yılında bu teknik ilk kez International Nickel şirketinin 

(INCO) Paul D. Merica araştırma laboratuvarında kullanılmıştır [55]. İlk girişim, yüksek 

sıcaklık uygulamaları için nikel bazlı bir süper alaşım üretmekti. Bunlardan biri gaz 

türbinidir [36, 55]. Bu amaçla, orta sıcaklık dayanımlı gama-prime çökeltileri, yüksek 

dayanımlı oksit tozu ile karıştırılmıştır. Alaşımlarda uygun katkı maddesi seçilerek 

oksidasyon ve korozyon direnci kontrol edilmiştir. Bu işlem, küçük bir yüksek hızlı öğütücü 

değirmende gerçekleştirilmiştir. Daha sonra, bir galonluk karıştırmalı bilyalı değirmende 

öğütülerek oksit dispersiyonla güçlendirilmiş alaşımları sentezlemek için endüstriyel 

düzeyde mekanik alaşımlamanın üretimi için ölçeklendirilmiştir. Daha sonra hem 

araştırmacılar hem de şirketler tarafından çeşitli materyallerin sentezlenmesinde 

kullanılmıştır. Son zamanlarda ise, büyük miktarlarda veya endüstriyel ölçeklerde Ni–Zn 

ferritler [56, 57, 38, 39, 58–61], Zn-ferrit [62–65], Mn–Zn ferrit [66–68] ve Ni-ferrit [69, 20, 

37, 70, 71] gibi nanokristalin yumuşak ferritleri sentezlemek için kullanılmıştır. Ayrıca, 

mekanik alaşımlamanın dengesiz doğası, yeni ve/veya geliştirilmiş manyetik, elektriksel ve 

fiziksel davranışlara sahip nihai ürünler üretme fırsatı verir. Bu çalışmada ise mekanik 

alaşımlama yöntemi kullanılarak bor katkılı yeni bir yumuşak manyetik alaşım tozu 

sentezlenip, karakterizasyonu yapılacaktır. 
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2. MANYETİZMA 

 

Manyetizma kelimesi günümüzde Türkiye topraklarında bulunan ve antik çağ yerleşkesi 

olan Magnesia (Manisa) kentinden gelmektedir. Bunun sebebi şu ana kadar bilinen ilk sert 

mıknatıs olan manyetitin (Fe2O4) bu bölgede yoğun olarak bulunmasıdır. Manyetitin demiri 

çektiği ve demirin bu malzemeyle yeterince temas ettiğinde mıknatıslandığı eski çağlardan 

beri bilinmektedir. Manyetizma hakkında yapılan ilk çalışmalar 1500’lü yıllarda William 

Gilbert tarafından gerçekleştirilmiştir. Ardından 1825 yılında ilk elektromıknatıs üretilene 

kadar bilinen tek yöntem olan, demir veya çeliğin mıknatıs taşına temas ettirilerek 

mıknatıslanmasını sağlamaktan başka yöntem yoktu. Manyetitten veya magmatikten 

üretilen mıknatıslardan daha kullanışlı ve çok daha kuvvetli elektromıknatısların 

bulunmasıyla manyetik malzemeler alanındaki araştırmalar günümüz seviyesine hızla 

ulaşmıştır [72,73]. 

 

2.1. Atomların Manyetik Momentleri   

 

Katı-hal manyetizmasının temel öğesi “m” ile gösterilen manyetik momenttir. Atomlar, her 

biri kendi etrafında dönen ve buna ek olarak kendi yörüngelerinde dolaşan çok sayıda 

elektron içerirler. Şekil 2.1’de gösterildiği gibi çekirdek etrafındaki orbital hareketleri ve 

elektronların kendi etrafında yapmış olduğu spin hareketleri manyetik momenti oluşturur. 

Bir atomun manyetik momentinin toplamı ise, spin ve orbital hareketleriyle ortaya çıkan 

manyetik momentlerin vektörel toplamına eşittir [74]. 

 

 
 

Şekil 2.1. Atomik manyetik momentin oluşumunda elektronların orbital ve spin hareketleri 
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2.2. Manyetizmanın Temek Kavramları 

 

Manyetik alanda belirli bir yüzeyden geçen kuvvet çizgilerinin sayısı, manyetik akı olarak 

isimlendirilmektedir. Φ sembolü ile gösterilen akı, uluslararası birim sisteminde “Wb” 

simgesi ile gösterilen weber ile ölçülür. Belirlenen yüzeyden geçen kuvvet çizgilerinin 

miktarı ise manyetik akı yoğunluğu veya manyetik indüksiyon diye isimlendirilmektedir. 

Manyetik indüksiyon vektörü, tüm noktalarda kuvvet çizgilerinin teğetleri ile aynı 

doğrultudadır. Manyetik akı yoğunluğu “B” simgesi ile gösterilir ve ek olarak uluslararası 

birim sisteminde “T” simgesi ile gösterilen weber/m2 ile ölçülmektedir. Akım taşıyan bir 

iletkenin bulunduğu ortam içerisinde meydana gelen manyetik alan ile akım arasında oluşan 

fiziksel ilişki ise, manyetik alan olarak isimlendirilen “H” ile belirlenmektedir. Uluslararası 

birim sisteminde, A/m simgesi ile gösterilen amper/metre ölçülür. Bir ortamda akımın 

varlığı, manyetik indüksiyon oluşumuna yol açar. Oluşan bu manyetik akı yoğunluğu H 

manyetik alan şiddetinin yanı sıra ortama da bağlıdır. Bahsedilen ortam, manyetik 

geçirgenlik olarak isimlendirilen fiziki bir büyüklük yardımıyla belirlenmektedir. Manyetik 

geçirgenliğin tanımı yapılacak olursa, malzemenin akıyı taşıma kabiliyetidir. 

Manyetizma konusunda birden fazla birim sistemi kullanılmaktadır. Bunlar SI (uluslararası 

sistem) ve CGS (elektromanyetik/ emu) sistemler olarak karşımıza çıkar. SI sistemi, evrensel 

olarak bilimsel araştırmalarda kullanılan bir sistemdir. Uluslararası sistem (SI), malzemede 

manyetik etkiyle oluşan akımların (girdap akımı) elektrik ve manyetik davranışlarının bir 

bütünde incelenmesi gerektiği durumlarda çok avantajlıdır. Manyetizmada kullanılan bazı 

kavramların SI sisteminde birimleri Çizelge 2.1 ‘de verilmiştir. 

 

Çizelge 2.1. Manyetizmada kullanılan tanımların SI sistemindeki birimleri 

 

Sembol Tanım SI 

H Manyetik Alan  A/m (Amper/metre) 

B 
Akı Yoğunluğu 

(Manyetik İndüksiyon) 
Tesla (Weber/m2) 

M Manyetizasyon A/m (Amper/metre) 

Φ Akı Weber 
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Tüm bunların yanında uygulama yerlerine göre manyetik malzemelerin bazı özellikleri 

mutlaka bilinmelidir. Bunlar: 

 

Doyma Mukavemeti: Bmaks olarak gösterilen bu değer manyetik bir malzemenin 

manyetikliğinin ulaşabileceği maksimum üst sınır olarak kabul edilmektedir. 

 

Geçirgenlik: µ ile gösterilen bu değer manyetik indüksiyonun manyetik alana bölümü 

şeklinde ifade edilir (µ=B/H). 

 

Zorlayıcı Kuvvet: Uygulanan manyetik alanın sıfıra eşit olduğu durumda malzeme içerisinde 

kalan kalıntı manyetikliği (Br) gidermek için ters yöndeki uygulanması gereken manyetize 

edici kuvvetin büyüklüğünü temsil etmektedir. Bu değer manyetik malzemelerin 

sınıflandırılmasına da yardımcı olmaktadır. 

 

2.3. Manyetik Domenler ve Domen Duvarları 

 

Malzemeler belirli bir sıcaklık değerinin üzerinde manyetiklik özelliklerini yititrirler. Bu 

sıcaklık değerine küri sıcaklığı denir ve her malzeme için bu sıcalık farklıdır. Örnek verecek 

olursak, ferromanyetik ve ferrimanyetik malzemelerde küri sıcaklığı altında manyetik 

momentlerin paralel yönlendiği mikro bölgeler bulunmaktadır. Belirtilen mikro bölgeler 

“domen” olarak adlandırılırken domenlerin her birinin kendine ait doygunluk mıknatıslanma 

değeri mevcuttur. Bu bölgelerin birbirinden ayıran ise domen sınırları veya başka bir deyişle 

domen duvarlarıdır. Mıknatıslanmanın yönü bu sınırlardan geçerken değişmektedir. Örnek 

olarak çok kristalli bir malzeme düşünüldüğünde, malzemede bulunan her bir tanede birden 

fazla domen bulunabilir. Bu kapsamda makro büyüklükteki bir parçada çok fazla sayıda 

domen vardır. Tüm bu bölgeler manyetik alan altında iken farklı şekilde yönlenebilirken bu 

parçanın tümü için manyetizasyon alanının büyüklüğü malzeme içerisindeki tüm domenlerin 

mıknatıslanmalarının vektörel toplamına eşittir. Buna karşın mıknatıslanmamış bir parçada 

domenlerin mıknatıslanmalarının toplamı ise sıfıra eşittir. Şekil 2.3’te domenler ve domen 

duvarları görülmektedir. 
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Şekil 2.3. Sıfır ve H manyetik alanında domenler ve dönüş yönelimleri 

 

2.4. Histerisiz Eğrileri 

 

Ferromanyetik malzemlerin karakteerizasyonu histerisiz eğrileri yardımıyla yapılmaktadır. 

Histerisiz eğrileri, bir malzemenin tam bir mıknatıslanma periyodundaki manyetik alan 

değeri (H) ile manyetik akı yoğunluğu (B) arasındaki ilişkiyi sunmaktadır. Teknik olarak 

manyetizmanın temellerini histerisiz döngüleri oluşturmaktadır. Bu döngüler ferromanyetik 

malzemelerin içerisinde bulunan domenlerde oluşan manyetizasyon değerleri gibi içsek 

manyetik özellikleri ile malzemelerin mikro yapısal kusuraları, morfolojik farklılıkarı ve ısıl 

işlem gibi etmenlerden etkilenen kalıcı manyetizsyon ve zorlayıcılık gibi dışşal manyetik 

özelliklerini karşılaştırır. 

 

 
 

Şekil 2.4. Histerisiz Eğrileri 

 

Başlangıçta mıknatıslanmamış olan (B=0) malzemenin ilk mıknatıslanma eğrisi Şekil 2.4’te 

–Oa- ile gösterilmektedir. Başlangıçta uygulanan akıma paralel olarak manyetik alan değeri 

artırıldıkça manyetik akı yoğunluğu da doyum mıknatıslanma değeri olarak tanımlanan –a 

noktasına kadar artmaktadır. 
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A noktasındaki manyetik alan değeri ise şekilde görüldüğü gibi Ha olarak gösterilmiştir. 

Başlangıçta mıknatıslanmamış olan (B=0) malzemenin ilk mıknatıslanma eğrisi Şekil 2.4’te 

–Oa- ile gösterilmektedir. Başlangıçta uygulanan akıma paralel olarak manyetik alan değeri 

artırıldıkça manyetik akı yoğunluğu da doyum mıknatıslanma değeri olarak tanımlanan -a- 

noktasına kadar artmaktadır. A noktasındaki manyetik alan değeri ise şekilde görüldüğü gibi 

Ha olarak gösterilmiştir. 

 

Manyetik doygunluğa ulaşılmasının ardından uygulanan manyetik alan şiddeti sıfıra 

eşitlendiğinde ise malzeme içerisinde yine belirli bir miktar manyetik akı kalacaktır. 

Manyetik alan şiddetinin sıfır olduğu durumda malzeme içerisinde kalan manyetik akı 

yoğunluğu –Ob- il gösterilmektedir. Malzeme içerisinde kalan manyetik akı yoğunluğunu 

temsil eden b noktası aynı zamanda malzemenin kalıntı manyetizasyon değerini temsil 

etmektedir. Bu durumda manyetik alan şiddetinin belirli değerleri için manyetik akının farklı 

değerler alması durumunda gerçekleşen bu olaya histerisiz denir. Daha sonrasında malzeme 

içerisindeki kalıntı manyetizasyon gidermek için yani malzemeyi demanyetize etmek için 

negatif yönde bir manyetik alan uygulanması gerekmektedir. Ters yönde uygulanan 

manyetik alanın ardından malzeme içerisindeki manyetik akı yoğunluğu –bc- ‘yi takip 

ederek sıfıra eşitlenecektir. Ulaşılan bu nokta (c) bir manyetik malzemenin zorlayıcılık 

değerini temsil etmektedir. Yani malzeme içerisinde kalan kalıntı manyetik akıyı gidermek 

için uygulanması gereken ters yöndeki manyetik alan şiddetini göstermektedir. Buna ek 

olarak, manyetik malzemeler sınıflandırılırken bu değere göre sınıflandırılmaktadır. Bu 

noktaya gelindikten sonra ters yönde manyetik alan uygulamaya devam edilmesi halinde –

cd- ile gösterilen değer olan negatif yöndeki doyum manyetizasyon noktasına ulaşacaktır. 

Bu süreçten sonra manyetik alanın ikinci kez yön değiştirmesiyle uygulanacacak olan 

manyetik alan şiddeti malzemeyi tekrar ilk doygunluk manyetizasyon değerine ulaştıracak 

ve bu şekilde histerisiz çevrimi tamamlanacaktır. Bu çevrimin tamamlanmasıyla histerisiz 

üzerinden elde edilen değerlere bakıldığında malzemenin pozitif ve negatif bölgedeki 

zorlayıcılık değerleri, kalıcı manyetizasyon değerleri ve doyum manyetizasyon değerleri 

tespit edilir. H=0 olduğunda ±Br değerine kalıntı manyetik akı yoğunluğu adı verilmektedir. 

B=0 değerine karşılık gelen ±Hc değerine ise zorlayıcı kuvvet adı verilir. Bu özellikler 

mıknatıslar için oldukça önemlidir. Hatta manyetik malzemeler Hc değerine göre yumuşak 

veya sert manyetik malzemeler olarak sınıflandırılmaktadırlar. Hc’ye göre, 

Hc < 10 A/cm: Yumuşak manyetik malzeme  

Hc > 10 A/cm: Sert manyetik malzeme şeklinde tanımlanır. 
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2.5. Manyetizma Türleri 

 

Manyetizmanın temeli daha önce bahsedildiği gibi elektronların yörüngesel hareketleri, spin 

hareketleri ve elektronların birbirleri ile nasıl etkileştiklerine dayanır. Farklı manyetizma 

tiplerini göstermenin en iyi yolu ise malzemelerin manyetik alana karşı nasıl tepki 

gösterdiğini tanımlamaktır. Çünkü tüm maddeler atomladan oluştuğu için manyetik özellik 

gösterirler. Fakat bazı malzemeler diğer malzemelerden daha fazla manyetik özellik 

gösterirler. Bu malzemeler arasındaki temel farklılığa bakıldığında ise, bazı malzemelerde 

toplam atomik manyetik moment etkileşimi yoktur, oysa diğer malzemelerin, atomik 

manyetik momentleri arasında çok güçlü bir etkileşim vardır. Malzemelerin manyetik 

davranışı üç ana grupta sınıflandırılabilir. Bu malzemeler paramanyetik, diamanyetik ve 

ferromanyetik malzemelerdir. Fakat literatürde bu malzemelerin dışında antiferromanyetik 

ve ferrimanyetik malzeme gruplarına da yer verilmesi sebebiyle beş grupta toplanabilir. 

 

2.5.1. Diyamanyetizma 

 

Diamanyetizma, tüm maddeler tarafından sergilenen en yaygın manyetizma türüdür. Bu 

durum, çekirdeğin etrafında dönen elektronların, uygulanan manyetik alana karşı bir 

manyetik alanla sonuçlanan dairesel akımlar oluşturmasından kaynaklanır. Manyetik dipol, 

eşleştirilmiş atomik elektronların bir sonucu olarak diyamanyetik malzemelerde mevcut 

değildir. Lenz'in düşük değerine göre, yörüngedeki elektronlar ve uygulanan bir manyetik 

alan arasındaki etkileşimden dolayı birçok malzemede genellikle çok zayıftır (Şekil 2.5). Bu 

nedenle, diamanyetik malzemelerin manyetizasyonu ve duyarlılığı negatiftir. 

Diamanyetizma, uygulanan manyetik alan nedeniyle üretilen manyetik dipol olarak kabul 

edilir. Bir elektronun yörünge hareketi atomların hareketinden etkilenemediğinden, 

diamanyetik malzemenin davranışı da sıcaklıktan etkilenmez [75]. 
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Şekil 2.5. Diyamanyetik malzemelerde manyetik momentin düzenlenmesi [75] 

 

2.5.2. Paramanyetizma 

 

Paramanyetik malzemeler, uygulanan manyetik alan, H, üzerinde M manyetizasyonunun 

doğrusal bir bağımlılığını gösterir ve H çıkarıldığında M kaybolur. Harici bir manyetik alan 

uygulandığında, spinlerin ortalama yönelimleri hafifçe değişir, bu da uygulanan manyetik 

alana paralel olarak zayıf indüklenmiş bir manyetizasyonla sonuçlanır (Şekil 2.6). Dış 

manyetik alan kaldırıldığında, manyetik dipoller başlangıçtaki rastgele konumlarına geri 

dönerler [75]. 

 

 
 

Şekil 2.6. Paramanyetik malzemelerde manyetik omentin düzenlenmesi [75] 

 

2.5.3. Ferromanyetizma 

 

Küri sıcaklığının altında, harici bir manyetik alanın olmadığı durumda bile kalıcı manyetik 

momentlere sahip malzemelere ferromanyetik malzemeler denir. Elektron spinlerinin ve 

manyetik momentlerin belirli bir düzene sahip olmalarının sonucunda kalıcı manyetik 

momentler meydana gelmektedir (Şekil 2.7) [75]. 
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Şekil 2.7. Ferromanyetik malzemeerde manyetik momentin düenlenmesi [75] 

 

2.5.4. Antiferromanyetizma 

 

Antiferromanyetik malzemelerde, spinlerin sıralaması anti paralel düzendedir (Şekil 2.10). 

Bu nedenle, Néel sıcaklığı olarak bilinen manyetik sıralama sıcaklığında net moment sıfırdır. 

Bununla birlikte, antiferromanyetik kristal, Néel sıcaklığının üzerinde paramanyetik 

olacaktır. Şekil 2.8'de gösterildiği gibi, bir antiferromanyetik malzeme için duyarlılık, Néel 

sıcaklığına kadar artan sıcaklıkla artar ve bu sıcaklığın üzerindeki artan sıcaklıkla azalır. 

Diğer taraftan tüm sıcaklıklar için paramanyetik duyarlılık artan sıcaklıkla azalır [75]. 

 

 
 

Şekil 2.8. Antiferromanyetik malzemelerde manyetik momentin düzenlenmesi (Sağ)   

ile duyarlılık ve sıcaklık (Sol) [75] 

 

2.5.5. Ferrimanyetizma 

 

Ferrimanyetizma, ferromanyetizma ve antiferromanyetizmanın bir kombinasyonu olarak 

kabul edilir.  
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Ferrimanyetizma, Şekil 2.9'da gösterildiği gibi, bazı atomlar kendilerini ferromanyetik 

malzemelerde olduğu gibi alanla aynı yönde ve diğerleri antiferromanyetik malzemelerde 

olduğu gibi alanla zıt yönlerde düzenlediğinde katılarda gerçekleşir. Ferrimanyetizma 

benzersizdir çünkü bir spinin değeri diğerinden daha büyüktür. Bunun sonucunda net 

manyetizasyon sıfıra eşit değildir. Bu tür malzemelerin sıcaklığa bağlı olarak yüksek ve 

pozitif duyarlılığı vardır. Ferrimanyetik malzemelerin davranışı, ferromanyetik malzemelere 

benzer ancak Neel sıcaklığının üzerinde paramanyetik hale gelirler. Ferromanyetik kristalin 

manyetizasyonu sıcaklık arttıkça azalır [75]. 

 

 
 

Şekil 2.9. Ferrimanyetik malzemelerde manyetik momentin düzenlemesi [75] 
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3. MANYETİK MALZEMELER 

 

3.1. Manyetik Malzeme Türleri 

 

Uygulama açısından manyetik malzemeler, sert manyetik malzemeler ve yumuşak manyetik 

malzemeler olarak sınıflandırılabilir. Bu sınıflandırma zorlayıcılık değeri bazında yapılır. 

Şekil 3.1, iki tür malzeme arasında ayrım yapmanın olağan yolunu göstermektedir. 

 

 
 

Şekil 3.1. Yumuşak ve sert manyetik malzemelerin histerisiz döngüsü 

 

3.1.1. Sert manyetik malzemeler 

 

Zorlayıcılığı yüksek (Hc >10 kA/m) malzemeler, sert manyetik malzemeler olarak kabul 

edilir [76]. Yüksek zorlayıcılık nedeniyle, malzemeyi manyetize etmek için güçlü bir 

manyetik alan gereklidir. Böyle bir malzeme manyetize edildikten sonra, harici alan 

olmaksızın güçlü bir net manyetizasyon sergiler ve manyetik özelliklerini korurlar. Bu 

durum malzemelerin sadece yüksek bir zorlayıcılığa değil, aynı zamanda yüksek bir 

doygunluğa (Bs) ve kalıntı indüksiyonlarına (Br) sahip olduğu anlamına gelir [77]. 

 

Bu malzemeler, güçlü statik alanlar (yaklaşık 1T'ye kadar) oluşturmak için kullanılır. 

Enerjiyi bir biçimden diğerine dönüştürmek, yani mekanik enerjiyi elektrik enerjisine 

dönüştürmek gibi farklı uygulamalarda kullanım alanları bulmuşlardır. Mühendisler 

uygulama alanlarında manyetik malzeme seçimi yaparken, belirli bir cihaz için kalıcı bir 

mıknatısın uygunluğunu ve performansını belirlemek amacıyla, yaygın olarak 

"Demanyetizasyon eğrisi" olarak adlandırılan ikinci çeyrekte yer alan histerezis döngüsünün 

bir kısmıyla daha fazla ilgilenirler.  
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Düşük maliyetli kalıcı mıknatıslar yapmak için Fe-karbon çeliği ve çeşitli miktarlarda 

alüminyum, nikel, kobalt ve bakır içeren Alcomax, Alnico ve Ticonal gibi özel alaşımlar 

kullanılmıştır. Günümüzde geliştirilen güçlü kalıcı mıknatıslar, sinterleme teknolojisi ile 

üretilen Sm-Co veya Nd-Fe-B'ye dayalı nadir toprak intermetalikleridir [78, 79]. Ba- veya 

Sr-ferritler gibi seramikler ise dinamik uygulamalar için ilgi çekmektedir [80]. Islak bir 

kimyasal yol (sol jel) kullanılarak üretilirler ve daha sonra tozlardan yüksek basınç ve 

yüksek sıcaklıklarda sinterlenirler [81, 82]. 

 

3.1.2. Yumuşak manyetik malzemeler 

 

Zorlayıcılığı 1 kA/m'den daha düşük değere sahip olan manyetik malzemeler, manyetik 

açıdan yumuşak olarak kabul edilir. Bu malzemelerin manyetize ve demanyetize olması 

kolaydır. Yumuşak manyetik malzemelerin temel özellikleri düşük çekirdek kayıpları, 

yüksek geçirgenlik ve yüksek indüksiyondur. Uygulamaya ve gereksinimlerine bağlı olarak, 

yumuşak manyetik malzemeler bu özelliklere göre seçilir. Bu malzemelerin en fazla 

kullanım bulduğu alan transformatörler ve jeneratörlerdir [83]. Yumuşak manyetik 

malzemelerin yüksek frekanslı uygulamalarında yumuşak manyetik ferritler kullanılır çünkü 

her zaman düşük çekirdek kayıpları gerektirmektedir. Bu nedenle, yumuşak manyetik 

malzemeler için yüksek geçirgenlik, düşük manyetokristal anizotropi ve düşük zorlayıcılık 

gereklidir [84]. En önemli geleneksel ve yeni yumuşak manyetik malzemeler ile beraber bazı 

manyetik malzeme türleri aşağıda verilmiştir. 

 

Fe-Ni alaşımları  

 

“Permalloy”, “Mumetal” gibi ticari isimlere sahip olan bu malzemeler, televizyonlar, 

telefonlar, mikromakineler ve özel kullanımlı küçük transformatörler, dönüştürücüler, 

manyetik kayıt cihazları, bilgisayar çevre birimleri, mikrodalga cihazları vb. yerlerde 

kullanım alanı bulmaktadır. Fe-Ni alaşımları ise bu kategoriyi en iyi temsil eden 

malzemelerdir [83]. Bu alaşımlar, ekranlama uygulamaları için önemli olan çok yüksek bir 

geçirgenlik sergiler. 
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Fe-Si alaşımları 

 

Bu malzemeler tipik olarak 50/60 Hz çalışma frekansına sahip olan cihazlarda ve 

elektrik/elektronik endüstrisinde yaygın olarak kullanılan yumuşak manyetik 

malzemelerden biridir. Bu yumuşak manyetik malzemelerin ana uygulamaları jeneratörler, 

motorlar, transformatörler, elektromıknatıslar ve rölelerdir. Bu uygulamalar yüksek 

indüksiyonlu, düşük kayıplı ve yüksek geçirgenlikli manyetik malzemelere ihtiyaç duyar. 

Bu uygulamalar için kullanılan en yaygın malzeme yönlendirilmemiş ve yönlendirilmiş %3 

silikonlu demirdir ancak birçok küçük motorda ekonomik nedenlerle silikonsuz düşük 

karbonlu çelik kullanılır. Tane yönelimli demir-silikon alaşımları, düşük çekirdek kayıpları 

nedeniyle çoğunlukla yüksek enerjili transformatörler için kullanılır. Yüksek frekanslı 

transformatörler, toplam transformatör pazarının yalnızca küçük bir hacmini temsil etmesine 

rağmen, yumuşak ferrit kullanırlar [76]. Demire manyetik olmayan silisyum ilavesi, 

özelliklerini birçok açıdan geliştirirken bunların en önemlisi, Si'nin Fe'ye eklenmesi 

nedeniyle malzemenin elektriksel direncinin artmasıdır. Örneğin, %3 silisyum içeren FeSi 

alaşımı, saf demirden dört kat daha yüksek özdirence sahiptir [76]. Sonuç olarak girdap 

akımlarından kaynaklanan dinamik kayıplar azalır. Bu nedenle transformatörler için 

uygundur. Ek olarak manyetostriksiyon artan Si içeriği ile azalır [85-87]. Ayrıca bu, 

zorlayıcı alanın azalmasına ve histerezis kayıplarına neden olur. Sonuç olarak, 

transformatörlerin mekanik gürültüsü azalır. Bu manyetik bakışa göre en iyi bileşim, 

manyetokristalin anizotropiyi ve manyetostriksiyonu azaltan ağırlıkça yaklaşık %6 Si'dir. 

Bu malzeme en yüksek geçirgenliğe ve en düşük zorlayıcılığa sahiptir, ancak standart 

uygulamalar için çok kırılgandır. Bununla birlikte, demire silisyum ilavesinin de iki zararlı 

etkisi vardır: Bunlar, doygunluk manyetizasyonunu ve mekanik işlenebilirliği azaltıcı 

yöndeki etkisidir. 

 

Fe-Al alaşımları 

 

“Sendust” ticari ismine sahip olan bu alaşımlar neredeyse sıfır manyetostriksiyon ile birlikte 

en düşük manyetokristal anizotropiyi sergiler. Bu alaşımlar, silikon demir çeliği gibi nikel-

demir ve diğer birçok yumuşak manyetik alaşımdan daha iyi olan yüksek dirence, daha 

düşük yoğunluğa, daha yüksek sertliğe ve korozyona karşı iyi bir dirence sahiptir. Bu 

nedenle bu alaşımlar nükleer radyasyon, şok, ivme vb. gibi özel ortamlar için daha uygundur.  
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Ayrıca havacılık ve uzay sanayi, navigasyon ve diğer sivil ve askeri endüstrilerde önemli 

uygulama alanlarına sahiptir. Bununla birlikte FeSi alaşımlarından daha yüksek maliyetleri 

nedeniyle, bu alaşımların genel elektrik uygulamaları için FeSi alaşımarının yerini alması 

pek olası değildir. Ayrıca bu malzeme çok kırılgandır ve özel üretim yöntemleri gerektirir. 

Tüm bunlar ise ek maliyetlere neden olur. 

 

Fe-Co alaşımları 

 

Fe-Co alaşımları yüksek doygunluk manyetizasyonuna (2,4 T'ye kadar) [88] sahip tek 

alaşımdır ve demirli diğer tüm ikili alaşımlar arasında en yüksek küri sıcaklığına sahiptir. 

Yüksek doygunluk manyetizasyonu ağırlıkça %35 Co ile yaklaşık 2.45 T'dir. Bu nedenle bu 

alaşım yüksek indüksiyon uygulaması ve yüksek sıcaklıklar için uygundur. Malzemenin 

korozyon dayanımı yüksektir. Bu alaşımların dezavantajına bakıldığında ise, mekanik olarak 

çok sert olmaları ve ayrıca kobaltın da pahalı olmasıdır. 

 

Yumuşak manyetik kristal malzemeler 

 

Tane boyutu 100 nm'den küçük olan malzemeler [89,90] çok özel manyetik özelliklere sahip 

(değişim kuplajından kaynaklanan manyetik yumuşama gibi) “nanokristal” malzemeler 

olarak kabul edilir. Nanokristal teknolojinin kullanımı, yumuşak manyetik özellikleri 

uyarlamak için yeni bir çözüm yolu sağlamıştır. Örnek verilecek olursa ferromanyetik 

malzemenin histerezis döngüsünün mikro yapıya bağlı olduğu iyi bilinmektedir. Özellikle 

tane boyutu değişim uzunluğu ile karşılaştırılabilir hale geldiğinde, zorlayıcılıkta dramatik 

bir azalmaya neden olduğu bilinir [91]. 

 

Yumuşak manyetik amorf malzemeler 

 

Amorf malzemeler, genellikle Fe, Co veya Ni'nin erimiş alaşımlarının B, C, Si, P veya Al 

gibi bir metaloid ile hızlı bir şekilde soğutulması (söndürülmesi) ile üretildiğinden, atomları 

periyodik düzene sahip değildirler. Amorf fazı stabilize etmek için metaloid eklenir. Böyle 

bir amorf alaşımın bir örneği Fe80B20 (Metglass 2605)'dir.  

Amorf alaşımlar, yüksek gerilimli bir durum sergileyen döküm durumunda bile genellikle 

mükemmel yumuşak manyetik özelliklere sahiptir.  
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Amorf malzemelerin manyetik özellikleri, kristal benzerlerinde bulunanlardan farklıdır. 

Bunun temel nedeni, bazı manyetik özelliklerin özellikle yapıya duyarlı olmasıdır. Bu 

bağlamda amorf malzemelerin özellikleri, üretim sürecine güçlü bir şekilde bağlıdır. Genel 

olarak amorf malzemeler, manyetokristalin anizotropi ve mikroyapısal kusurların (tane 

sınırları, ayrılmalar veya çökeltiler) ortalamasının alınmasından dolayı mükemmel yumuşak 

manyetik özellikler gösterir. 
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4. MEKANİK ALAŞIMLAMA 

 

Mekanik alaşımlama, toz parçacıklarının tekrarlı soğuk kaynak, kırma ve tekrarlı olarak bu 

işlemlere tabi tutulduğu yüksek enerjili bir öğütme işlemi olarak tanımlanmaktadır. Genel 

olarak her çarpışmada 1000 civarında parçacık kümelenmektedir. Şekilde mekanik 

alaşımlama sırasında soğuk kaynaklanan parçacıklar görülmektedir (Şekil 4.1). Darbe 

kuvveti plastik deformasyona, toz parçacıklarının sertleşmesine ve kırılmasına yol 

açmaktadır. Mekanik enerjinin toz parçacıklarına aktarılması partikül ve tane 

büyüklüklerinde incelmeye sebep olur, difüzyon mesafeleri azalır ve öğütme sırasında 

sıcaklığın da hafif artışıyla harmanlanmış tozların alaşımlanmasına yol açar. 

 

 
 

Şekil 4.1. Bilye-toz çarpışmasının şematik gösterimi 

 

4.1. Yumuşak Manyetik Alaşımlar İçin Mekanik Alaşımlama İşlemi 

 

Diğer geleneksel işlemlere göre kayda değer avantaja sahip bir alaşım üretim tekniği olan 

mekanik alaşımlama (MA) işlemini başlatmak için, seçilen malzemelerin tozları sağlanır ve 

daha sonra molar orana veya atomik yüzdeye göre doğru oranda karıştırılır. Daha sonra 

hazırlanan toz, istenilen ürün elde edilinceye kadar belirlenen öğütme ortamında farklı 

sürelerde bilyeli öğütülür. Bilyalı öğütme işleminden sonra, istenen bir mikro yapı ve uygun 

özellikleri elde etmek için toz, istenen bir yığın formuna preslenir ve farklı sıcaklıklarda ısıl 

işleme tabi tutulur [36]. Kısaca mekanik alaşımlama tekniğinin temel özellikleri ise şu 

şekilde özetlenebilir: 

 

1. İkinci faz parçacıklarının matris içinde düzgün dağılımı (genellikle oksitler) 

2. Kristalit boyutunun nanometre ölçeğine kadar inceltilmesi 
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3. Yarı kristal ve/veya yeni kristal fazın üretimi 

4. Düşük sıcaklıklarda kimyasal (yer değiştirme) reaksiyonların başlatılması 

5. Amorf fazların sentezi ve gelişimi 

6. Geleneksel ergitme teknikleri ile üretilmesi zor olan alaşım sistemlerinin üretilmesi 

7. İstenen bileşim ve kontrollü mikro yapı ile ileri malzeme sentezi 

8. İşlemin, küçükten birkaç tonaj ölçeğine kadar uygulanabilirliğidir. 

 

Başlangıçta yüksek performanslı alüminyum alaşımları için geliştirilmiş olan bu teknik, 

birçok avantaj sağlaması sebebiyle sert ve yumuşak manyetik malzeme alaşımlarını elde 

etme süreçlerinde kolaylıkla özümsenmiştir [92]. Daha sonra, bu teknik Fe–Ni, Fe–Si, Fe–

Co, Fe–Si–Ni, Fe–Si–B ve benzeri gibi diğer nanokristalin manyetik alaşımları üretmek için 

kullanılmıştır. Bu alaşımların hazırlanmasında, öğütme işlemi sırasında kimyasal bileşimin 

ve atmosferin titiz bir şekilde kontrol edilmesi esastır. Belirtildiği gibi, yumuşak mıknatıs 

üretim prosesi şu aşamalara sahiptir: karıştırma, öğütme, sıkıştırma ve sinterleme. Takip 

edilen metodoloji, toz metalurjisinde kullanılan ana prensiplere ve onu ayırt eden ana 

karakteristiklere uymaktadır [93]. Bu özellikler, bu alaşımları yüksek frekanslarda ve düşük 

uyartımda çalışan ve çok küçük tepki süresi gerektiren daha karmaşık uygulamalarda çekici 

kılmaktadır. Bu tür malzemeler solenoidler, röleler, motorlar, jeneratörler, transformatörler, 

dönüştürücüler vb. için uygulanabilir. Tüm bunlar göz önüne alındığında bu çalışmada 

olduğu gibi Fe bazlı alaşımların mekanik alaşımlanması incelendiğinde, aşırı doymuş katı 

çözelti, çok fazlı bir yapıya veya muhtemelen amorf yapı oluşumuna yol açar [93-96]. Artan 

öğütme süresine, mekanik alaşımlama ile hazırlanan tüm metalik sistemler için ortak bir 

davranış olan, öğütme sırasında hem tane boyutunun azalması hem de iç gerilmenin 

artmasının neden olduğu yoğunlukta dik bir azalma ve hat genişlemesi eşlik eder [97-100]. 

Genel olarak tane boyutu nano ölçeğe düşürüldüğünde bazı manyetik özellikler 

geliştirilebilir [10,13,101,102]. Tane inceltmesi, manyetizasyonun rastgele yönlendirilmiş 

nano boyutlu taneler üzerindeki ortalama etkisinden dolayı manyetokristal anizotropiyi 

azaltır. Bu tür manyetik davranışlar, mekanik mukavemetin tane boyutuna bağımlılığına 

benzer. Bu, tane boyutunun manyetik ve stres alanları altında sırasıyla alan duvarlarının ve 

dislokasyonların hareketi üzerindeki benzer etkileri açısından da açıklanabilir [103]. 

 

Bahsedilen bu fenomen, nano ölçekli rejimin tüm aralığında geçerli olmayabilir. Yani belirli 

bir tane boyutundan sonra (kritik tane boyutu) Ms değeri düşebilir.  
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Örneğin Ni3Fe alaşımında, kritik tane boyutunun elde edildiği 20 saatten uzun öğütme 

sürelerinde, öğütme ile indüklenen yapıda Ms değerinin düştüğü bulunmuştur [104]. Öte 

yandan, mekanik alaşımlamanın neden olduğu gerilimlerin ve kusurların varlığı manyetik 

özelliği bozar. Mekanik olarak alaşımlı Fe-Ni tozunda indüklenen yüksek düzeyde yapısal 

kusurlar ve kalıntı gerilme, ortalama tane boyutunun manyetik değişim uzunluğundan daha 

küçük olmasına neden olmuştur. Bu durum ise, zorlayıcılığın rastgele anizotropi modelini 

takip etmemesine neden olmuştur [105-107]. Gerilme, öğütülmüş tozun ısıl işlemiyle serbest 

bırakılabilse de ısıl işlem sırasında taneler büyür. Buradan hareketle istenilen manyetik 

özelliklerin bozulmaması için tane boyutlarını artırmadan bu malzemeleri en az kusurla 

üretebilmek önemlidir.  

 

4.2. Proses Değişkenleri 

 

Mekanik alaşımlama işleminin, değişkenlik gösteren proses parametreleri kontrol edilerek 

istenilen mikro yapı, faz ve istenilen özelliklerin elde edilmesini sağlayabilen basit ve çok 

yönlü bir teknik olduğu savunulabilir. İstenilen mikro yapıya ve özelliklere ulaşmak için 

değişkenlik gösteren proses parametrelerini optimize etmek gerekir [36]. Bu değişkenler: 

öğütücü tipi, öğütme süresi, dönüş hızı (kelepçe hızı veya salınım hızı), proses kontrol ajanı, 

öğütme ortamı (bilyeler, malzeme, kullanılan öğütme kabının hacmi), öğütme sıcaklığı, 

bilye-toz ağırlık oranı ve uygulanan atmosferdir. Bütün bu değişkenler bir şekilde birbirine 

bağlıdır [108]. Bu durum örnekle açıklanacak olursa, optimum öğütme süresi öğütücü tipine, 

bilyelerin dağılımına ve bilya-toz oranına bağlıdır [36-38]. Bu durumda proses 

parametrelerinin hedeflenen çıktılar üzerindeki etkisi oldukça önemlidir. 

 

4.2.1. Öğütücü tipi 

 

Mekanik alaşımlama yapmak için tasarımlarına, kapasitelerine, dönme hızı ve atmosfer gibi 

parametrelerinin kontrolüne dayalı olarak çeşitli tipte öğütme araçları kullanılmaktadır. 

Gerekli nihai yapıya, hammadde tipine ve miktarına bağlı olarak, öğütme işlemi için iyi 

tasarlanmış bir öğütücü tipi seçilebilir. Bu tez çalışmasında olduğu gibi laboratuvar ölçekli 

bir araştırmada genel olarak araştırmacılar, mekanik alaşımlama için bir çalkalayıcı 

değirmen [42] veya yüksek enerjili öğütücüler kullanmaktadır [36]. 
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4.2.2. Öğütme süresi 

 

Öğütme süresi, adından da anlaşılacağı gibi toz karışımın öğütülmesi ve kütle/faz 

dönüşümüne uğraması için bir süre verilmesi anlamına gelir. Normalde bu süre değirmen 

tipine, toz-bilya oranına, öğütücünün hızına vb. bağlı olarak değişebilmektedir [36]. Öğütme 

süresi genellikle toz parçacıklarının kırılması ve soğuk kaynaklanması arasında sabit bir 

durum elde etmek için kullanılır. Öğütme haznesi içerisinde bilye ve tozun çarpışması, 

öğütme süresinin uzamasıyla toz parçacık boyutunun azalmasına neden olur. Bu parçacıklar 

daha yüksek bir yüzey alanı/hacim oranına sahiptirler, dolayısıyla dislokasyonlar ve tane 

sınırları gibi çok sayıda kafes kusurları oluşturarak kısa devre difüzyon yolu sağlarlar. 

Ayrıca, öğütme işlemi sırasında öğütücü haznesinin içindeki sıcaklıktaki bir artış faz/kütle 

dönüşümünü destekleyebilir. Öte yandan, öğütme süresinin kritik bir değerin üzerine 

çıkması bazı dezavantajlara neden olabilir. Örneğin, uzun öğütme sürecinde reaktanlardan 

salınan ısı, numunenin manyetik özelliklerini bozan toz parçacıklarının yığılmasına neden 

olur. Bir diğer dezavantaj ise, daha uzun öğütme süresi boyunca bilyelerin öğütücü haznenin 

iç duvarı ile çarpışması, öğütme ortamının aşınmasına neden olur. Bu durum ise, öğütme 

haznesinin kimyasal kompozisyonuna bağlı olarak tozun kirlenmesine de neden olur. Tüm 

bunların yanında ekonomik açıdan değerlendirme yapılacak olursa, uzun süre öğütme 

maliyetleri muazzam derecede artırır. Bu nedenle, öğütme süresinin optimize edilmesi 

öğütme sürecinde çok önemli bir konudur. 

 

Öğütme süresinin malzemelerin manyetik özelliklerine yönelik etkilerine bakıldığında ise 

birçok ticari alaşım üzerinden örnek vermek mümkündür. Ticari olarak FINEMET adı 

verilen amorf manyetik alaşım söz konusu olduğunda öğütme süresinin uzatılması, amorf 

matrisin düzenlenmesine ve kristalleşmesine neden olabilir. Bu da yumuşak manyetik 

davranışlara yani Ms, Hc ve Tc değişimlerine neden olur. Kristal fazların oluşumu ve amorf 

matris içinde homojen dağılımı üzerinde hiçbir kontrol gerçekleştirilemediğinden, bu tür bir 

kristalizasyon tatmin edici değildir. Ayrıca, öğütme işlemi sırasında indüklenen artık bir 

gerinim de dikkate alınmalıdır [109]. Bu nedenle, istenen özelliklere sahip malzemeleri elde 

etmek için öğütme süresinin numunenin yapısı ve manyetik özellikleri üzerindeki etkisinin 

dikkate alınması gerekmektedir. Bu duruma bir örnek vermek gerekirse mekanik alaşımlama 

yöntemiyle üretilen nikel ferrit alaşımında [110], 4 saatlik öğütmeden sonra ortalama 

kristalit boyutu 9 nm olan nikel ferritin oluştuğunu gözlemlemiştir.  
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Öğütme süresinin 16 saate kadar artırılması ile boyutları 40 nm'ye çıkmıştır. Bununla 

beraber çok sayıda kusurun oluşması ve uzun bir öğütme süresinin neden olduğu kafes 

gerilmesinin artması nedeniyle çarpık bir spinel yapıya sahip homojen olmayan bir faz 

oluştuğunu gözlemlemiştir. 

 

4.2.3. Öğütücü dönme hızı 

 

Öğütme enerjisi veya yoğunluğu terimleri, bilyeli öğütme işleminin dönüş hızını açıklamak 

için yaygın olarak kullanılır. Öğütücü hazne ve diskin daha hızlı dönüş hızıyla öğütme 

ortamından sağlanan daha yüksek kinetik enerji nedeniyle toz partiküllerine çok daha yüksek 

bir enerji transferi sağlanır. Aslında, bilyeli öğütme işlemi sırasında dönüş hızının 

arttırılması, bilye ve öğütücü haznenin toz ile çarpışmasının artmasına neden olur ve bu da 

daha ince boyutlu parçacık üretilmesine neden olmaktadır. Parçacıkların boyutunu 

küçültmek, dislokasyonlar ve tane sınırları gibi çok sayıda kusur oluşturmak kısa devre 

difüzyon yolu sağlar. Dönüş hızının arttırılması, öğütücü hazne içindeki sıcaklığın artması 

gibi bazı faydalar sağlar, bu da bileşiklerin hatta özellikle ferritin sentezi durumunda tozların 

difüzyonunun ve homojenleştirilmesinin desteklenmesine yol açar. Buna ek olarak öğütme 

süresini kısaltır. Öte yandan, kritik bir hız değerinin üzerine artan dönüş bazı dezavantajlara 

neden olur [36]. Örneğin, yüksek dönüş hızlarında şiddetli plastik deformasyonun meydana 

gelmesi, tozun öğütme haznesinin iç duvarında istiflenmesine neden olur. Öğütme haznesi 

içerisindeki artan sıcaklık, öğütme işlemi sırasında üretilen yarı kararlı fazların veya aşırı 

doymuş katı çözelti fazının ayrışmasına yol açar. Bunun nedeni, yüksek sıcaklıkta dönüşüm 

sürecinin hızlanmasıdır. Ayrıca tozların kirlenmesine neden olur. Bu nedenle öğütücünün 

tasarımına göre maksimum çarpışma enerjisi sağlamak için optimum bir dönüş hızı 

gereklidir [36]. 

 

4.2.4. Öğütme ortamı 

 

Kullanılan hammaddenin türüne ve gerekli toz miktarına bağlı olarak uygun öğütme ortamı 

seçilmelidir. Aslında, öğütme haznesinin cinsi, hacmi ve şekli kadar bilyelerin boyutu, 

malzemesi ve dağılımı da nihai ürünler üzerinde etkilidir. Bu konu farklı açılardan 

tartışılabilir. Örneğin, yüksek yoğunluklu öğütme haznesinde farklı boyutlarda bilyaların 

kullanılması, bilyalardan toza yüksek bir enerji aktarımına neden olur [36].  
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Öte yandan, yüksek hacimli öğütme haznesinde az miktarda toz için öğütme işlemi, öğütme 

haznesinin iç duvarlarında bilyelerin çarpışmasına ve öğütme haznesinin aşınmasına neden 

olur. Sonuç olarak bu parametre, tozların kirlenmesine veya ürünlerin bileşiminde bir 

değişikliğe neden olur [36]. Zirkonyum karbür, tungsten karbür, silisyum nitrür, paslanmaz 

çelik, temperlenmiş çelik ve sertleştirilmiş krom çelik öğütme ortamı için en yaygın 

kullanılan malzemelerdir. Bu nedenle bilyeli öğütme için seçilen bilyelerin ve öğütme 

haznesinin malzemesi kullanılan tozdan farklıysa öğütme ortamı tarafından kirlenebilir veya 

istenmeyen faz(lar)ın oluşmasına neden olabilir. Öğütme haznesinin şekli, bilye ve tozların 

hareket hızıyla beraber çarpışmasına da katkıda bulunabilir. Örneğin literatürde yer alan bir 

çalışmada iki tip yuvarlak uçlu ve düz uçlu öğütme haznesi kullanarak, düz uçlu olandaki 

alaşımlamanın yuvarlak uçlu öğütücü haznedekine göre daha hızlı tamamlandığını 

belirlemiştir [36]. Literatürde bulunan bir başka çalışmada ise, Ni ferrit/Mg ferritin yapısal 

oluşumu ve faz oluşumu üzerinde çeşitli bilya çaplarının (2,5 ila 20 mm), bilye ve öğütücü 

hazne malzemeleri üzerindeki etkisi araştırılmıştır [111]. Sonuçlar, Ni ferrit oluşumu için 

gereken minimum sürenin, santrifüjlü değirmen, paslanmaz çelik kap ve 10 mm çapında 

bilyelerin aynı deneysel koşulları kullanılarak Mg ferrit oluşumu için gereken süreden 1/25 

daha düşük olduğunu göstermiştir. Ayrıca Ni ferrit sisteminde öğütme süresi, değirmen ve 

konteyner tipinden bağımsız olarak 10 mm çapındaki bilyelerle 20 mm bilyelere göre daha 

etkili olduğu bulunmuştur. 

 

4.2.5. Bilye/toz oranı 

 

Yük oranı olarak da adlandırılan toz-bilya oranı, MA sürecinde bir başka önemli değişken 

parametredir. Bu parametrenin etkisi öğütücü hazne kapasitesi, dönüş hızı ve öğütme süresi 

açısından değerlendirilebilir. Bu durum irdelendiğinde toz-bilye oranının arttırılmasının 

öğütme için kullanılan toz miktarının azalması anlamına geldiğidir. Sonuç olarak, bilyelerin 

ve tozların daha hızlı hareketi, enerji dönüşümünü ve alaşımlamayı teşvik eder. Ayrıca, 

öğütme süresi de azalır. Öte yandan, yüksek hacimli bir öğütme haznesinde düşük toz-bilye 

oranı kullanıldığında, kullanılan toz miktarının az olması nedeniyle bilyeler doğrudan 

şişenin iç duvarına yapışır ve bu da öğütme ortamının aşınmasına ve tozların 

kontaminasyonuna neden olur. Bu nedenle, öğütücü tipine ve değişken parametrelerine bağlı 

olarak uygun toz-bilye oranı seçimi gereklidir. 
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Literatüre bakıldığında toz-bilye oranı farklı araştırmacılar tarafından 1:1 [112] kadar düşük 

bir değerden 220:1 [113] kadar yüksek bir değere değiştirilmiştir. Elde edilen bulgular 

neticesinde genel olarak laboratuvar tipi çalışmalarda 10:1 oranının kullanımının yaygın 

olduğu sonucuna varılmıştır. Bu durum tüm öğütücüler için değişmektedir. SPEX öğütücü 

cihazı için 10:1 gibi düşük toz-bilye oranı arzu edilirken, 100:1'e kadar daha yüksek toz-

bilye oranı tercihen bir atritör gibi büyük kapasiteli bir öğütücü için kullanıldığı 

bulunmuştur. Bu nedenle, toz-bilye oranı seçimi aynı zamanda değirmenlerin kapasitesine 

de bağlıdır [36, 108,114]. 

 

4.2.6. Öğütme atmosferi 

 

Malzemeler oksidasyona duyarlı olduğunda ortam atmosferi önemli bir faktör haline gelir. 

Helyum ve argon gibi vakum atmosfer ortamı veya inert gaz atmosferi, çoğunlukla toz 

kontaminasyonunu ve oksidasyonu önlemek için kullanılır. Bununla birlikte, oksidasyonu 

önlemek veya en aza indirmek için nitrojen de kullanılır; öğütme işlemi sırasında titanyum 

gibi reaktif metallerle reaksiyona girebilir. Bu nedenle daha çok nitrür üretimi amacıyla 

kullanılmaktadır. Huot ve diğerleri yaptığı bir çalışmada [115] Mg/Ni toz karışımını hidrojen 

ve argon atmosferinde bilyalı öğüterek, farklı fazlar gözlemlemişlerdir ve termal analiz 

sonucunda iki durum için farklı ayrışma sıcaklıkları bulmuşlardır. Bu sonuçta öğütme 

atmosferinin etkilerini açıkça ortaya koymuştur. 
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5. LİTERATÜR ÇALIŞMASI 

 

Yumuşak manyetik malzemeler nispeten yüksek elektrik direnci ve yüksek frekanslarda 

düşük girdap akımı kaybı nedeniyle elektrik ve elektronik endüstrilerinde yaygın olarak 

kullanılmaktadır. Endüstriyel açıdan bakacak olursak, tanelerin boyutu mikron ölçeklere 

indirgendiğinde, daha yüksek iletkenlikleri ve alan duvarı rezonansları nedeniyle 

performansları yalnızca birkaç megahertz frekansına daralmaktadır. Bu nedenle, bu sorunu 

çözmenin ve bu malzemeleri yüksek frekanslı uygulamalarda kullanmanın bir yolu, 

sinterleme için sıkıştırılmadan önce tanelerin boyutunu mikrondan alt veya nano ölçeğe 

düşürmektir. Bu açıdan, bu nanopartikülleri sentezlemek için çeşitli yöntemler 

kullanılmaktadır. Son 20 yıldır yapılan çalışmalarda yumuşak manyetik malzemelerin 

zorlayıcılık değerleri, geçirgenlikleri, üretim maliyetleri, farklı üretim yöntemleri ve 

optimum özelliklere sahip yeni manyetik malzemeler geliştirmek üzerine araştırmalar 

yapılmaktadır.  

 

Hosseini ve arkadaşları tarafından yapılan çalışmada mekanik alaşımlama ile üretilen 

nanokristalin Fe-Si-Ni tozlarının yapısal ve manyetik özellikleri incelenmiştir. Farklı 

kimyasal bileşimlere ve öğütme sürelerine sahip numuneler, X-ışını kırınımı ve taramalı 

elektron mikroskobu ile karakterize edilmiştir. Ortalama tane boyutu 8–19 nm olan alaşım 

tozlarını 35 – 100 saat aralığında öğütülerek üretmişlerdir. Zorlayıcılık ve kristalit boyutu, 

mekanik alaşımlama süresinin artışıyla beraber bir azalma sergilemiştir. Fe87Si10Ni5 

bileşiminde ise 70 saatlik öğütmeden sonra maksimum doygunluk manyetizasyonu ve 

minimum zorlayıcılık elde edildiği raporlanmıştır [103]. 

 

Gheisari ve arkadaşları tarafından yapılan çalışmada, argon atmosferi altında bir yüksek 

enerjili bilyeli değirmen kullanılarak mekanik alaşımlama işlemiyle nanokristal Fe-%45Ni 

alaşımlı tozlar hazırlanmıştır. Sentezlenen tozlar, bir vakum fırını kullanılarak farklı 

sıcaklıklarda ısıl işleme tabi tutuldu. Öğütülmüş ve ısıl işlem görmüş tozların yapısal 

özellikleri, X-ışını kırınımı tekniği ve transmisyon elektron mikroskobu ile incelenmiştir. 

Tozlar üzerindeki manyetik ölçümler, titreşimli bir numune manyetometresi kullanılarak 

gerçekleştirilmiştir. Sonuçlar, tavlama sıcaklığı ile kafes gerilmesinin azaldığını ve kristalit 

boyutunun arttığını göstermiştir. 
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Zorlayıcılık değişiminin kalıntı gerilmelerin giderilmesi ile değiştiği ve bununla beraber 

zorlayıcılık değerinin tavlama sıcaklığıyla doğru orantılı olan tane boyut değişimine bağlı 

olduğu raporlanmıştır [106]. 

 

Bahrami ve arkadaşları tarafından yapılan bir diğer araştırmada, nanokristal yapılı 

Fe85Si10Ni5 tozları yüksek enerjili bilyeli öğütme ile hazırlanmıştır. Öğütme süresinin 

Fe85Si10Ni5 tozlarının mikro yapı ve manyetik özellikleri üzerindeki etkileri, X-ışını kırınımı, 

taramalı elektron mikroskobu ve titreşimli numune manyetometresi ile incelenmiştir. 70 

saatlik öğütmeden sonra ortalama tane boyutu 8 nm olan alaşım tozlarında optimum 

yumuşak manyetik özellikler (maksimum doygunluk manyetizması ve minimum 

zorlayıcılık) elde edildiği raporlanmıştır [6]. 

 

Zhang ve arkadaşları tarafından yapılan çalışmada amorf bir Fe78Si9B13 alaşımının mekanik 

kristalizasyonu üzerinde öğütme atmosferlerinin etkisi araştırılmıştır. Bir hava atmosferi 

altında amorf alaşım, 30 saatlik öğütmeden sonra tamamen tek bir α-Fe (Si) fazına 

dönüşmüştür. Kristalizasyon prosesi ve ürünleri, bir argon atmosferi altında termal 

kristalizasyon ve öğütme kaynaklı kristalizasyondan farklıdır. Ayrıca, öğütme atmosferinin, 

öğütülmüş alaşımdaki amorf fazın termal kristalizasyonu üzerinde önemli bir etkiye sahip 

olduğu raporlanmıştır [94]. 

 

Hajalilou ve arkadaşları tarafından yapılan çalışmada nanokristal Ni0.36Zn0.64Fe2O4, Zn, 

NiO ve Fe2O3 toz karışımının yüksek enerjili bir bilyalı değirmende 30 saat boyunca farklı 

atmosferlerde (hava, argon ve oksijen atmosferi) öğütülmesiyle sentezlenmiştir. 30 saatlik 

öğütülmüş numunelerin 500°C'de sinterlenmesinden sonra, XRD desenleri tek fazlı Ni-Zn 

ferrit oluşumunu göstermiştir. Bununla beraber XRD sonuçları, 500°C'de sinterlenmiş hava, 

argon ve oksijen atmosferlerinde 30 saatlik öğütülmüş numuneler için ortalama kristalit 

boyutlarının sırasıyla 15, 14 ve 16 nm olduğunu göstermiştir. FeSEM mikrograflarından, 

bahsedilen örneklerin ortalama tane boyutları sırasıyla 83, 75 ve 105 nm olup, 900°C'ye 

sinterlemeden sonra 284, 243 ve 302 nm'ye büyümüştür. Sinterleme sıcaklığının artmasıyla 

tüm numunelerin yoğunluğu artarken gözeneklilik azalmıştır. Bu çalışmada, 100°C'lik 

artışlarla 500-900°C aralığında öğütme atmosferindeki ve sinterleme sıcaklığındaki 

değişikliklerle mikro yapısal değişikliklerden kaynaklanan manyetik özelliklerdeki 

değişikliklerin paralel gelişimi de incelenmiştir [58]. 
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Chen ve arkadaşları tarafından mekanik alaşımlama ile hazırlanan Fe100 − xNix (x = 10, 20, 

35, 50) alaşımlarının yapısal gelişimi ve kararlılığı X-ışını kırınım analizi ve transmisyon 

elektron mikroskobu ile incelenmiştir. Nanokristalinde faz kararlılığını belirleyen hazırlama 

koşulları bulunmuştur. 120 saat öğütüldükten sonra, Fe90Ni10 ve Fe80Ni20 tozları tek bir α 

(HMK) fazından oluşurken, Fe30Ni30 tozları tek bir γ (YMK) ve Fe65Ni35 tozları için α ve γ 

fazlarının birlikte bulunduğu görülmüştür. 680°C'de tavlanmış öğütülmüş Fe80Ni20 tozları, 

teorik tahminle tutarlı olan oda sıcaklığında yüksek sıcaklık γ fazının stabilitesini ortaya 

koymuştur [116]. 

 

Abouchenari ve arkadaşları tarafından yapılan çalışmada, nanoyapılı (Fe85Ni15)100-xCux (x = 

0, 0.5, 1.5, 3 ve 5) tozlar mekanik alaşımlama işlemi ile sentezlenmiştir. Bu alaşımların 

fazları, mikroyapısı ve manyetik özellikleri X-ışını kırınım analizi, taramalı elektron 

mikroskobu ve VSM ile incelenmiştir. XRD sonuçları, uygun öğütme süresinden sonra Ni 

ve Cu'nun Fe matrisinde homojen olarak dağıldığını ve (HMK) α- (Fe (Ni-Cu)) elde 

edildiğini göstermiştir. Alaşımdaki Cu içeriğinin artırılmasıyla iç mikro gerinim artarken 

tane boyutunun azaldığı bulunmuştur. Ayrıca morfolojik gözlemler, Cu ilavesinin daha ince 

parçacıkların oluşumuna yol açtığını tespit edilmiştir. Bunun yanında VSM analizi, Fe-Ni 

alaşımlarına Cu eklenmesinin manyetik doygunluğu düşürdüğünü göstermiştir. Son olarak 

ise bakır içeriği ile zorlayıcılığın artış gösterdiği de raporlanmıştır [117]. 

 

Xu ve arkadaşları mekanik alaşımlama ile üretilen Ti50Fe50 alaşımının mikroyapı gelişimi 

ve yumuşak manyetik özellikleri üzerine öğütme süresinin etkisini araştırmıştır. 

Araştırmalar sonucunda öğütme süresinin artmasıyla Ti50Fe50 alaşımlarının morfolojilerinin 

katmanlı bir yapıdan küresel bir yapıya geçiş yaptığı bulunmuştur. Artan süreyle beraber Fe 

ve Ti tane boyutları nano ölçeğe indirgenmiş ve iç mikro gerilimi artırmıştır. Öğütme 

süresinin 20 saate çıkarıldığında ise, nanokristal TiFe intermetalik faz ortaya çıkar ve kristal 

Ti fazının tamamen kaybolmasıyla beraber Ti bakımından zengin amorf bir faz oluşur. Bu 

sonuçlara ek olarak, öğütülmüş Ti50Fe50 alaşımlarının doyum manyetizasyonu kademeli 

olarak azalırken, zorlayıcılık artan bir eğilim sergilemiştir. Bu artış ise mikro gerilmeler, 

tane sınırları, paramanyetik Ti bakımından zengin olan amorf faz, paramanyetik nanokristal 

TiFe ve ferromanyetik a-Fe (Ti) fazlarının kombinasyon reaksiyonlarına atfedilmiştir [118]. 
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Taghvaei ve arkadaşları tarafından yapılan çalışmada mekanik alaşımlama yoluyla 

hazırlanan yeni bir Co50Fe21Ti19Ta5B5 alaşımının mikroyapısı, termal kararlılığı ve manyetik 

özellikleri incelenmiştir. X-ışını kırınımı analiz sonuçlarına göre 20 saatlik bir öğütme 

sonrasında ağırlıkça yaklaşık %98’lik bir cam fraksiyonu ile bu alaşımın yüksek bir cam 

oluşturma kabiliyetine sahip olduğunu bulunmuştur. Yüksek çözünürlüklü transmisyon 

elektron mikroskobu ölçümleri sonunda ise, amorf matris içerisinde yaklaşık 5 nm 

boyutunda ve az miktarda çözünmemiş bor nanoparçacıkların varlığı görülmüştür. Ek olarak 

yapılan manyetik ölçümler neticesinde optimize edilmiş bir öğütme süresi ve tavlama 

koşulundan sonra tozların umut verici bir yumuşak manyetik özellik gösterdiğini ortaya 

çıkarmıştır. Yeni oluşturulan bu alaşım tozları, mekanik alaşımlama ile hazırlanan Co esaslı 

amorf tozların birçoğuna göre daha büyük bir doygunluk manyetizasyonu ve önemli ölçüde 

daha düşük bir zorlayıcılık sergilediği raporlanmıştır [119]. 

 

Gharsallah ve arkadaşlarının yapmış olduğu çalışmada, mekanik alaşımlama yoluyla 

(Fe75Al25)100-xBx (x = 0, 5, 9, 12) bileşimine sahip yeni manyetik nanokristalin tozlar farklı 

zamanlarda üretilerek, morfolojik, mikro yapısal, yapısal, termal ve manyetik olarak 

incelenmiştir. Bor içeriği ve öğütme süresinin bu alaşımların manyetik ve yapısal özellikleri 

üzerinde etkileri olduğu bulunmuştur. Artan bor içeriği ile iki farklı kristal fazın oluşumu 

gözlenmiştir. Bu fazlardan biri FeAl HMK fazına karşılık gelirken daha düşük içerikli ikinci 

faz ek öğütme süresi gerektiren FeB fazına karşılık gelmiştir, Öğütme süresinin artmasıyla 

kristalit boyutu nano ölçekli seviyelere değişirken düzensiz katı çözeltinin mikro gerinim ve 

kafes parametresi artmıştır. Bunun yanında artan bor içeriği ile zorlayıcılıkta bir azalma da 

görülmüştür. Bu varyasyonların, öğütme sırasında numunelerdeki kristalin boyutuna ve 

gerinim değişimine bağlı olduğu raporlanmıştır [120]. 
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6. DENEYSEL ÇALIŞMALAR 

 

6.1. Malzeme ve Metot 

 

Mekanik alaşımlama yöntemiyle bor katkılı amorf/nanokristalin yumuşak manyetik 

malzeme üretimi yapılan bu çalışmada elemental Fe (%99,99-325 mesh), Ni(%99,99-325 

mesh), Cr(%99,99-325 mesh), Mo(%99,99-325 mesh), Si(%99,99-325 mesh) ve B(%99,99-

325 mesh) tozları kullanılmıştır. Bu malzemeler kullanılarak Fe2xNixCr2Mo1Si7By (x=24, 25, 

26, 27, 28 / y=6, 9, 12, 15, 18) (at.%) kompozisyonunda alaşımlar oluşturulmuştur. 

Alaşımlar oluşturulurken optimum öğütme süresinin belirlenmesi adına belirlenen alaşım 

kompozisyonlarına uygun olarak farklı sürelerde (5, 10, 15, 20, 40, 60, 100 saat) mekanik 

alaşımlama işlemi gerçekleştirilmiştir. Ön çalışmalar sonucunda optimum 20 saat mekanik 

alaşımlama süresi belirlenmiş ve sonrasında yapılan tüm deneyler buna uygun olarak 

gerçekleştirilmiştir. Manyetik malzemelerin safsızlığa karşı hassas olmasından dolayı 

öğütme seti (öğütme haznesi ve bilyeler) için aşınmaya dayanıklı sertleştirilmiş paslanmaz 

çelikten imal edilen hazne ve bilyeler temin edilmiştir. Hazırlanan numuneler Spex 8000D 

marka yüksek enerjili bilyeli öğütme cihazında mekanik alaşımlama işlemine tabi 

tutulmuştur. Öğütme haznesi kapatılmadan önce öğütme ile kaynaklanma arasındaki 

dengeyi sağlaması, efektif homojenizasyonun elde edilmesi ve daha küçük tane tane boyutu 

sağlanması amacıyla organik akışkan olarak tolüen (C7H8) katılmıştır. 

 

Mekanik alaşımlama/öğütme cihazı olarak TENMAK/Bor Araştırma Enstitüsü bünyesinde 

bulunan ve Resim 6.1’de verilen spex 800D Mixer/Mill değirmen kullanılmıştır. Yüksek 

enerjili bilyeli değirmen/öğütücü olarak da adlandırılan bu cihazın motor dönüş hızı 1425 

RPM olup 1/3 HP güce sahiptir. Diğer mekanik alaşımlama cihazlarına göre daha yüksek 

dönme hızı ile öğütme kabı içinde oluşturulan yüksek enerji sayesinde daha küçük tane 

boyutları ve aynı zamanda sallantılı öğütücü olmasından dolayı etkili bir homojenite 

sağladığından bu tipte bir değirmen kullanılarak üretilmiştir. Farklı oranlarda ilave edilen 

bor katkısının malzemenin manyetik, termal, kimyasal ve mikro yapısal özelliklere etkisinin 

incelenebilmesi için XRD, SEM, DSC, ICP-OES, XPS ve VSM analizleri yapılmıştır. 
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Resim 6.1. Spex 8000D öğütme cihazı 

 

6.2. Numunelerin Üretimi 

 

Manyetik toz numuneler, Çizelge 6.1’de verilen elemental Fe, Ni, Cr, Mo, Si ve B tozları 

kullanılarak, Fe2xNixCr2Mo1Si7By (x=25,26,27,28/ y=6,9,12,15,18) kompozisyonuna göre 

atomik olarak 0,0001 gr hassasiyetli hassas terazi yardımıyla aşağıdaki çizelgeye uygun 

olarak tartılmıştır (Çizelge 6.2.). Çizelge 6.2’de belirtilen kompozisyonlara göre tartımı 

yapılan numuneler 20 saat süre ile öğütülmüştür. Bilye-toz kütle oranı 10:1 ve mekanik 

alaşımlama deneylerinde oksidasyondan kaçınmak, öğütme ile kaynaklanma arasındaki 

dengeyi sağlayabilmek, daha küçük tane boyutlarına ulaşabilmek ve etkili homojenizasyon 

elde etmek amacıyla öğütme haznelerine 10 ml tolüen ilave edilerek 20 saat süreyle öğütme 

işlemi gerçekleştirilmiştir.  

 

Çizelge 6.1. Malzemelerin başlangıç özellikleri 

 

Element Boyut 
Başlangıç 

malzemesi saflığı 

Fe 325 mesh %99,99 

Ni 325 mesh %99,99 

Cr 325 mesh %99,99 

Mo 325 mesh %99,99 

Si 325 mesh %99,99 

B 325 mesh %99,99 
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Çizelge 6.2. Üretilen numunelerin kimyasal kompozisyonları 

 

Numune 

adı 
Kimyasal kompozisyon (% at.) 

SM-1 Fe56Ni28Cr2Mo1Si7B6 

SM-2 Fe54Ni27Cr2Mo1Si7B9 

SM-3 Fe52Ni26Cr2Mo1Si7B12 

SM-4 Fe50Ni25Cr2Mo1Si7B15 

SM-5 Fe48Ni24Cr2Mo1Si7B18 

 

 

6.3. XRD Analizi 

 

Sentezlenen alaşım tozlarının faz yapıları TENMAK/Bor Araştırma Enstitüsü Ar-Ge 

laboratuvarında bulunan XRD (Panalytical Empyrean) cihazı ile belirlenmiştir (Resim 6.2). 

CuKα ışıması (λ=1.54Å), 45 kV voltaj ve 40 mA akım ile 2θ aralığı 20°’den 70°’ye kadar 

0.026º adım aralığında ölçümler alınmıştır. Tozların faz tanımlamaları ve kristalin boyutları 

X'Pert High Score Plus yazılımı ile belirlenmiştir. 

 

 
 

Resim 6.2. XRD cihazı 
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6.4. SEM Analizi 

 

Alaşım tozlarının morfolojileri, parçacık boyutu ölçümleri ve EDX haritalama incelemeleri 

Ankara Yıldırım Beyazıt Üniversitesi Merkez Araştırma Laboratuvarı Uygulama ve 

Araştırma Merkezinde bulunan HITACHI SU5000 marka SEM cihazı ile ve bu cihaza bağlı 

Oxford X-Max N 80 marka EDS dedektörü ile yapılmıştır (Resim 6.3). 

 

 
 

Resim 6.3. SEM cihazı 

 

6.5. DSC Analizi 

 

Sentezlenen alaşım tozlarının termal analizi Ulusal Bor Araştırma Enstitüsü Ar-Ge 

laboratuvarında bulunan Netzsch marka STA 449 Jupiter model DSC cihazı ile 

incelenmiştir. 20oC/dk ile 1450oC sıcaklık aralığında ölçümler alınmıştır (Resim 6.4). 
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Resim 6.4. DSC cihazı 

 

6.6. VSM Analizi 

 

Tez çalışması kapsamında üretilen bor katkılı alaşım tozlarının manyetik alan duyarlılığı (µ), 

doyum mıknatıslanma, zorlayıcı alan, artık mıknatıslanma gibi temel manyetik 

parametrelerini belirlemek için VSM ölçümleri gerçekleştirilmiştir. Ölçümler, Ortadoğu 

Teknik Üniversitesi Merkez Laboratuvarında bulunan 1.8T kapasiteli Cryogenic Limited 

PPMS marka VSM cihazında gerçekleştirilmiştir (Resim 6.5). 

 

 
 

Resim 6.5. VSM cihazı 
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6.7. XPS Analizi 

 

Tez kapsamında elde edilen bor katkılı yumuşak manyetik toz numunelerin X-ışını 

fotoelektoron spektroskopisi kullanılarak yüzeylerinin kimyasal analizleri (yüzey 

oksidasyonu ve karbonizasyonu) yapılmıştır. Ölçümler, TENMAK Bor Araştırma Enstitüsü 

bünyesinde bulunan Termofisher marka XPS cihazında gerçekleştirilmiştir (Resim 6.6). 

 

 
 

Resim 6.6. XPS cihazı 

 

6.8. ICP-OES Analizi 

 

Tez çalışması kapsamında elde edilen yumuşak manyetik toz numunelerin, Endüktif 

eşleşmiş plazma-optik emisyon spektrometresi kullanılarak alaşım kompozisyonu ve O, N, 

C gibi safsızlıkların var olup olmadığının tespiti yapılmıştır. Ölçümler, TENMAK Bor 

Araştırma Enstitüsü bünyesinde bulunan Thermoscientific-ICAP7000 marka ICP-OES 

cihazı ile gerçekleştirilmiştir (Resim 6.7). 
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Resim 6.7. ICP-OES cihazı 
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7. SONUÇLAR VE TARTIŞMA 

 

7.1. XRD Analiz Sonuçları 

 

X-ışını kırınımı verileri 20°-70° ' lik kırınım açısı aralığında ölçülmüştür X-ışını kırınımı 

verileri 20°-70° ' lik kırınım açısı aralığında ölçülmüştür. 

 

 
 

Şekil 7.1. SM4 numunesine ait XRD desenlerinin mekanik alaşımlama süresine  

bağlı değişimi 

 

Mekanik alaşımlama çalışmaları temelinde, bor içeriğine bağlı değişimleri incelenmeye 

başlamadan önce en uygun mekanik alaşımlama süresi için bir ön çalışma yapılmıştır. Bu 

kapsamda SM4 numunesi (at. %15 B) 5, 10, 15, 20, 40, 60 ve 100 saat süreler ile mekanik 

alaşımlama yolu ile üretilmiştir. Süre dışında diğer tüm değişkenler (bilye/toz oranı, 

alaşımlama ortamı vb.) sabit tutulmuş ve amorf/nanokristalin alaşım oluşumu XRD analizi 

yardımı ile değerlendirilmiştir. 
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Şekil 7.2. Alaşım oluşumunda kullanılan SM4 kompozisyonunun mekanik alaşımlama 

öncesi XRD deseni 

 

Alaşımlama süresi bakımından Şekil 7.1 ve Şekil 7.2 karşılaştırıldığında, ilk olarak yapılan 

5 saatlik MA işlemi sonunda yapının Fe-Cr YMK yapısında çözünmeye ve HMK yapılı 

Ni’nin YMK kafes içerisine girmeye başladığı anlaşılmaktadır. Bu bakımdan, 43-45 derece 

arasında geniş bir şekilde oluşan iki majör pikin Fe-Ni ağırlıklı olduğu ve bu yapıda Cr 

elementinin çözündüğü düşünülebilir.  Ayrıca 51 derecedeki ikincil en şiddetli Ni pikinin 

daha düşük derecelere kayması YMK yapısında Ni’nin çözündüğüne bir gösterge olarak 

sunulabilir [142].  Görece daha küçük çaplı Si elementinin ise bu yapı içeresinde 5 saatlik 

bir mekanik alaşımlama sonunda tamamen çözündüğünün bir göstergesi olarak, Si pikinin 

tamamen kaybolması ile ilişkilendirilebilir [121]. 

 

Mo piki ise yapıda yine bbc olan Ni içerisinde veya YMK Fe-Cr içerisinde çözdüğünde, Mo 

pikinin daha yüksek açılara kayması beklenmektedir [138,139]. Buna karşın, karışımın XRD 

grafiği (Şekil 7.2) ve alaşım oluşum süreci (Şekil 7.1-5h) incelendiğinde Mo pikinin 

alaşımlama başlangıcında genişlediği fakat kaybolmadığı ve ciddi oranlarda yüksek açılara 

kaymadığı görülmektedir. Bu genel manada Mo elementinin, içerisinde B ve Si gibi daha 

küçük çaplı elementleri çözmesi ile ilişkilendirilebilir [140,141].  
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Karışıma eklenen bor (%15 at.) ise amorf olmasından ve bileşimin sadece kütlece %3.37’lik 

kısmına denk gelmesinden ötürü karışım XRD deseninde görülememektedir. İlerleyen 

sürelerdeki mekanik alaşımlama sonuçları incelendiğinde ise, ana pikin ilk önce düşük 

derecelere (5-15h), ardından görece tekrar merkeze (20h) ve daha sonra ise sağa kaydığı (40-

100h) anlaşılmaktadır. Bu genel manada mekanik alaşımlama işlemi sırasında kafes 

parametrelerinin başlangıçtaki stresi ile ilişkilidir [121]. 20 saatlik mekanik alaşımlama 

işleminin ardından elde edilen XRD deseni incelendiğinde ise, yapının görece en geniş 

merkez pik yapısına ulaştığı ve tek pik ile (maksimum genlik, amorf) yapıyı azami 

çözünürlükle temsil ettiği anlaşılmaktadır.  İlerleyen süreçte, yapıda mekanik alaşımlama 

nedenli kristalleşme [143,146] başladığı anlaşılmış olup, 41-48 derece arasındaki tekil pik 

ayrışmaya başlayıp, en şiddetli pikin 44.5-45 derece arasına kaydığı anlaşılmışıdır. Düşük 

açılarda ise 39-43 derecedeki ikincil piklerin şiddetleri artmıştır. 

 

 
 

Şekil 7.3. Mekanik alaşımlama süresince en şiddetli pikin konumundaki değişimler 

 

Şekil 7.3 mekanik alaşımlama süresince en şiddetli iki pikin konumunu göstermektedir. 

Buradan da anlaşılacağı üzere en şiddetli ilk iki XRD piki 20 saat mekanik alaşımlama süresi 

sonunda merkezde (yaklaşık 44,3- 44,7 derece arasında) birleşmişlerdir. Bu süre zarfından 

sonra ise, mekanik alaşımlamanın bir etkisi olan kristalleşme ile [143] iki merkez pikinin 

düşük ve yüksek açılara kayması net bir şekilde görülmektedir. 
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Piklerin Şekil 7.1’de de gösterilen kesikli merkez çizginin önce soluna, daha sonra da sağına 

doğru yaptığı hareket, Şekil 7.3’te birincil ve ikincil en şiddetli piklerin 20 saatlik süre 

zarfındaki hareketinden de anlaşılmaktadır. 

 

 
 

Şekil 7.4. Mekanik alaşımlama süresince en şiddetli ilk pike ait mikro gerilim değişimi 

 

 
 

Şekil 7.5. SM4 numunesine ait 10 saatlik MA sonrası bireysel piklerin ayrıştırılmasını 

gösteren XRD deseni 
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Kristal boyutları ve mikro gerinimler Williamson-Hall yöntemi kullanılarak ölçülmüştür 

[122]. Buna göre; 

 

𝐵𝑠 cos 𝜃 = 2(𝜀) sin 𝜃 + 𝑘𝜆/𝐷 

 

𝐵𝑠: Bragg kırımındaki pikin yarı yükseklikteki tam genişliği (FWHM) 

𝜃: Bragg açısı 

𝜀 : İç mikro gerilmeler 

𝜆 : X ışını dalga boyu 

D: Kristal boyutu 

K: Şekil faktörü 

Bs ölçümlerinde cihazdan kaynaklanan ölçüm haralarını gidermek için, dış standart yöntemi 

kullanılmıştır. Buradan hareketle; 

 

𝐵𝑠
2 = 𝐵𝑚

2 − 𝐵𝑐
2 

𝐵𝑠: Standart Si örnek için bragg kırımındaki pikin yarı yükseklikteki tam genişliği 

𝐵𝑚: Ölçülen örnek için bragg kırımındaki pikin yarı yükseklikteki tam genişliği  

𝐵𝑐: Ölçüm yapan cihazın bragg kırımındaki pikin yarı yükseklikteki tam genişliğine 

katkısıdır [122]. 

 

Pik konumlarının yanı sıra en yoğun iki pik üzerinden mikro gerilimlerin değişimi mekanik 

alaşımlama süresince incelenmiştir. Bu incelemeye ait sonuçlar Şekil 7.4’te sunulmuştur. En 

yoğun piklerin mikro-gerilimleri mekanik alaşımlamanın 20. saatinde azami değere 

ulaşmıştır. İkinci en yoğun pik için bu değer 10 saattir. Bu değerlerin farklılık göstermesi 

yine Şekil 7.1 ve 7.3’te sunulan pik pozisyonlarındaki değişimlerdir.  Şekil 7.5 ve 7.6 

incelendiğinde bahsedilen bu en şiddetli piklerin konum ve mikro gerinim değişimleri 

rahatlıkla görülebilir. Şekilde 7.5’te görülen 4.pikin düşük açılara kaymasıyla beraber buna 

bağlı mikro gerinim artarken FWHM değerinin artışı ile doğru orantılı olarak, 3.pikin genliği 

ve konumu da buna bağlı değişim göstermektedir. 
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Şekil 7.6. SM4 numunesine ait 20 saatlik MA sonrası bireysel piklerin ayrıştırılmasını 

gösteren XRD deseni 

 

SM4 numunesinin süreye bağlı XRD kırınım desenlerinde tekil piklerin belirlenmesi için 

Pan-Analytical Highscore plus programında yer alan pik profil fonksiyonu uygulanmıştır. 

Elde edilen piklerden, daha sonra FWHM değerleri incelenerek Şekil 7.3 ve 7.4’te verilen 

verilere ulaşılmıştır.  

 

Yukarıda belirtildiği gibi 20 saatlik mekanik alaşımlama süresinde en yoğun amorf miktarı 

ve en yüksek mikro gerilimlerin elde edilmesi, yapının alaşım sürecinin tamamladığının bir 

göstergesi olarak kabul edilmiştir. Buna karşın ilerleyen mekanik alaşımlama sürelerinde 

yeniden kristallenme nedeni ile bor oranına bağlı değişkenlik gösteren tüm numunelerin 

hazırlanmasında 20 saatlik öğütme süresi temel alınmıştır. Bu kapsamda atomik olarak % 6, 

9, 12, 15, 18 bor içerecek şekilde 5 adet (SM1-5) numune hazırlanmıştır. Numune hazırlama 

adımları daha önceki aşamalar ile birebir aynı tutulup, sadece bileşimlerde bor elementinin 

miktarında farklılığa gidilmiştir.  Bor elementindeki değişim ise bahsedildiği gibi Fe/Ni 

oranı 2 olarak sabit kalacak şekilde her iki elementten birden karşılanmıştır. Tüm alaşım 

sisteminde Cr, Mo ve Si sabit tutulmuştur. Bu şekilde elde edilen 5 farklı toza ait XRD 

kırınım deseni Şekil 7.7’de görüleceği gibi değişen bor oranları ile ilişkili olarak 

sunulmuştur. 
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Şekil 7.7. Tüm alaşım kompozisyonlarının 20 saatlik MA sonrası XRD  

deseni karşılaştırılması 

 

Şekil 7.7’de verilen XRD kırınım desenleri elde edilirken (tez içerisindeki tüm XRD karınım 

desenleri için de geçerli olacak şekilde) 2 saatlik veri toplaması yapılmış ve Fe-Cr kaynaklı 

X-ışını floresans etkiyi sönümlemek için Ni filtre kullanılmıştır. Aksi durumlarda, örneğin 

5 dakikalık kısa XRD veri toplanmasında, sinyal-gürültü oranı çok düşük kaldığından yapıda 

ufak kristallenmelerin (nano-kristaller) ayrımı yapılamamakta ve tamamen bir amorf 

görünüm elde edilmektedir. Fakat bu aldatıcı olabilir. Bu hataya düşmemek adına sinyal 

gürültü oranını yükseltmek ve yine bu orana zarar veren X-ışını floresans etkiden kurtulmak 

için 2 saatlik veri toplaması Ni filtre yardımı ile yapılmıştır. 

  

Şekil 7.7’de verilen sonuçlar incelendiğinde ise yapının genel olarak bor oranından bağımsız 

olarak 35-55 derece arasında geniş bir pik verdiği anlaşılmış olup, bunun genel olarak amorf 

oluşuma katkı sağladığı düşünülmektedir. Daha detaylı incelemede ise yapıda 37, 40 ve 48 

derecelerde kristal piklerin yer aldığı anlaşılmaktadır. Bor oranı değişimi göz önünde 

tutularak yapılan incelemede ise bu kristal piklerin görece bor oranındaki azalma ile azaldığı 

söylenebilir. Bu durum, yapıda muhtemel oluşabilecek borür varlığı ile açıklanabilir. 

Piklerin herhangi bir karşılaştırması ise genel olarak mümkün değildir. Bu genel olarak 

mekanik alaşımlamanın aşırı çözünürlüğe neden olması ve buna bağlı birim hücre kafes 

yapısındaki değişimlerdir.  
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Bu da pik pozisyonlarının yüksek ve düşük açılara kaymasına neden olmaktadır. Bor oranına 

bağlı değişimi daha detaylı araştırmak için her bir numune için XRD kırınım deseni 

üzerinden tekil pik profilleri oluşturulmuş ve gözlemlenen pik sayısı, % amorf miktarı, 

ortalama kristal boyutu ve % mikro gerinim hesaplanmıştır. Örnek olarak SM5 numunesine 

ait XRD kırınım deseni aşağıda tekil pikler halinde çözümlenmiş olarak verilmiştir. 

 

 
 

Şekil 7.8. SM5 numunesine ait 20 saatlik MA sonrası bireysel piklerin  

ayrıştırılmasını gösteren XRD deseni 

 

Şekil 7.8’de görüleceği üzere, genel bir amorf oluşumun yanı sıra pik profilinde çeşitli 

kırılmalar mevcuttur. Bu kırılmalar genel manada amorf arka planda kalan tekil piklere ait 

olduğundan, bu verinin işlenmesinde profil fit yöntemi kullanarak bu noktalardaki piklerin 

varlığı ortaya konmuştur. 44-45 derecede Fm3m (Fe-Ni) YMK katı katı çözelti piki ile genel 

amorf pik özellikleri çakıştığından, piklerin ayrıştırılması gerçekleştirilmiştir. Benzer 

uygulamalar (toz metalürjisi – mekanik alaşımlama) FINEMET üretim çalışmaları için de 

uygulanmıştır [121]. 

 

Bahsedilen yöntem kullanılarak her bir numune için profil fit yardımı ile toplam pik sayısı, 

% amorf miktarı (kütlece), ortalama kristal boyutu ve % mikro gerilmeler hesaplanmıştır. 

Bor oranına bağlı değişim nazarında sonuçlar Çizelge 7.1’de sunulmuştur. Amorf oranı ana 

Bragg yansıması altında kalan pikin FWHM ile doğru orantılı olarak hesaplanmıştır [121]. 

Hesaplamada temel alınan nokta, amorf profilin Bragg yansıması altında kalan alanın, 

toplam yansıma alanına oranı ile ilişkilendirilerek bulunmuştur.  
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Tabloda verilen amorf miktarı, görece olarak en geniş pik alanının tüm pik alanına oranı 

yardımı ile bulunmuştur. Kristal boyutu ve mikro gerinimler Sherrer eşitliği yardımı ile 

hesaplanmıştır. Pik sayısı (amorf faz dahil), toplam kırınım profilindeki ilave kırınımların 

sayısı ve yeri ile ilişkili olarak bulunmasının ardından pik profil fonksiyonu yardımı ile 

kesinleştirilmiştir. Bu veriler ışığında %6-18 bor içeren 20h mekanik alaşımlama yapılan 

numunelerde amorf fazın oranının yaklaşık %59-62 arasında değiştiği anlaşılmıştır. Bor 

miktarını artması ile minimum amorf miktara (%59) ulaşılmıştır. Bu aynı zamanda Şekil 

7.7’de kristalin piklerin belirginliğinin artması bulgusu ile de doğrulanmaktadır. 

Nanokristalin faz için ortalama (tüm pikler üzerinden yapılan hesaplama ile) kristalite 

boyutu 6,41-7,34nm arasında bulunmuştur. Mikro gerinim (en geniş pik üzerinden 

hesaplana) ise %1.56 ile 1.85 arasında değişmektedir.  Toplam pik sayısı her bir numune 

için 9 olarak gözlemlenmiştir. 

 

Toplam pik sayısında bor oranına bağlı değişim olmaması, yapıda mekanik olarak 

oluşturulan fazların bor çözünürlüğüne bağlı olarak değişmediği sonucunu ortaya çıkarır. 

Buna karşın amorf oranın değişmesi, kristal boyutlarının ve mikro gerilimlerin değişmesi 

bor değişimi ile doğru veya ters bir orantı göstermemektedir. Bu ise yapıda birçok fazda 

borun çözünmesi ve fazların birbiri ile yarışması ile açıklanabilir. Daha açık bir ifade ile tek 

bir borür fazı artan bor oranına bağlı pik genişliği kristal boyutu gibi değerlerde anlamlı bir 

değişim göstermek zorundadır. Buna karşın, yapının birçok farklı nano kristalin fazdan 

oluşması ve her bir yapıda mekanik alaşımlama nedenli bor çözünürlüğü olması gerçeği, bor 

oranına bağlı mikro-gerinim, kristal boyutu incelemesini imkânsızlaştırmaktadır. 
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Çizelge 7.1. Bor oranına bağlı alaşım oluşumunda amorf faz miktarı, kristal boyutu,  

% mikro gerinim ve pik sayısı değişimi 

 

Alaşım 
Bor miktarı 

[% at.] 

Amorf 

miktarı 

[% wt.] 

En geniş 

pik kristal 

boyutu 

[nm] 

Ortalama 

kristal 

boyutu 

[nm] 

Mikro 

gerinim 

[%] 

Pik 

sayısı 

1 6 60 5,80 7,34 1,77 9 

2 9 62 5,70 6,61 1,81 9 

3 12 59 6,60 7,40 1,56 9 

4 15 59 5,90 6,41 1,73 9 

5 18 59 5,50 6,74 1,85 9 

 

Bu durumun manyetik özelliklerin fiziksel gelişimi bakımında ele alınması durumunda ise, 

kristalin boyutunun istenilen ölçülerde azaltıldığı buna karşın mikro gerinimin ise bu 

durumun doğal bir karşılığı olarak artması yönünden incelenebilir. Mikro gerinimlerin 

manyetik özellikler üzerine negatif etkisinin ortadan kaldırılması önem arz etmektedir. 

Görece düşük sıcaklıklarda, kristal büyümesine izin vermeden yapılacak gerinim gidermesi 

işlemi önemlidir.  

 

Numunelerin ısıl işlem durumunda davranışlarını incelemek için ayrıca SM4 numunesi 

çeşitli sıcaklıklarda tavlanmıştır. Tavlama sıcaklıkları seçimi DSC analiz verileri nazarında 

yapılmıştır. DSC analizi ise ayrı bir bölümde detaylı olarak tartışılmıştır. Bu veriler ışığında 

camsı geçiş sıcaklığının hemen üstünde ve kristalizasyon sıcaklığının altıda olacak şekilde, 

ilk olarak 250oC’de altı saatlik tavlama işlemi koruyucu atmosfer altında yapılmıştır. Şekil 

7.9’da da görüleceği üzere bu altı saatlik tavlama sonucunda örnekte herhangi bir katılaşma 

gözlemlenmemiştir. Burada genel olarak amaçlanan ise mekanik alaşımlama sonucunda 

numunede kalan iç gerilmelerin [144,145,10] ısıl işlem yardımı ile giderilmesidir. Bu 

numune Şekil 7.7’de verilen SM4 numunesi (ısıl işlem öncesi) ile karşılaştırıldığında yapının 

genel olarak amorf ve nanokristalinitesini koruduğu anlaşılmaktadır. İç gerilmeler için 

detaylı bir analiz yapılmamış olup, ısıl işlem sıcaklıkları artırılarak numune davranışları 

incelenmeye devam edilmiştir. 
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Şekil 7.9. 20 saatlik MA sonrası elde edilen SM1 numunesinin çeşitli sıcaklık ve  

sürelerde tavlanmasıyla elde edilen ürünlerin XRD desenleri 

 

 

Yine Şekil 7.9’da kristallenmenin başladığı sıcaklık olan 450oC’de iki saatlik ısıl işlem 

sonucu verilmiştir. Bu sıcaklıkta iki saat yapılan tavlama, yapıda amorf fazın kısmen kristal 

faza dönüştüğünü ortaya koymaktadır. Kristal yapının pikleri incelendiğinde ise, Şekil 

7.8’de verilen ayrıştırılmış piklerin 2θ değerinin korunduğunun buna karşın pik ayrışmasının 

daha net olduğu anlaşılmıştır. Ayrıca yaklaşık 41 derecede pikin ayrışarak iki pike döndüğü 

anlaşılmıştır. İlk ekzotermik olay ardından 540oC’de yapılan ısıl işlemde ise yapıdaki 

amorfluğun giderek azaldığı, yüksek açılardaki piklerin ayrıştığı ve 41 ve 43 derecedeki 

(450oC’e göre) piklerin daha düşük açılara kaydığı gözlemlenmiştir. Piklerdeki ayrışma, 

nanokristalinitenin bozunması (tane büyümesi) ve mekanik alaşımlama temelli aşırı 

doygunluğun tekrar ısıl işlem ile normale dönmesi ile izah edilebilir. Benzer şekilde düşük 

açılara kayma, yapıda aşırı doygun elementlerin ısıtma, ısı altında bekleme ve yavaş soğutma 

sırasındaki normal difüzyon hızları ile normal çözünürlük sınırlarına ulaşması ile 

açıklanabilir. 

 

Son olarak tam kristalleşmeyi sağlamak adına numune 670oC’de 2h koruyucu atmosfer 

altında tavlanmıştır. Bu numune üzerinden yapılan XRD incelemesi (yine Şekil 7.9’da 

verilmiştir), yapının normal şartlarda oluşturacağı alaşım ve fazlar hakkında bilgi 

vermektedir. Buna göre 37 derece civarında normalde tek (mekanik alaşımla ile) olan pik 

keskinleşip ikiye ayrılmıştır. XRD verisinde 40 ve 55 derece arasında amorf faz kaynaklı 

herhangi bir arka plan gözlemlenmemiştir.   
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Kompozisyon bakımından bu sıcaklıkta işlem görmüş toz üzerinden daha detaylı bir 

inceleme ayrıca yapılmış ve sonuçlar Şekil 7.10’da sunulmuştur. Şekil 7.10’da görülen MoC 

piki 98-018-5940, Fe23C6 piki 98-006-2671, FeNi piki 98-010-3555 ve FeSi piki 98-005-

3545 numaralı ICSD kartı ile eşleştirilmiştir. 

 

XRD verileri kompozisyonal olarak incelendiğinde, yapıda 4 farklı fazın olduğu 

anlaşılmıştır.  Bunlardan ilki yüzey merkezli kübik olarak (YMK) Fe-Ni çözeltisini işaret 

etmektedir. Bu yapı içerisinden ayrıca yine YMK yapılı olan Cr da çözünmesi mümkündür. 

Yapı genel toz karışımı ile karşılaştırıldığında (Şekil 7.2 (Fe-YMK (200)) yapısının ortadan 

kaybolması ve Ni piklerinin küçük açılara kayması (Fe-Ni) katı-katı çözeltisinin Fm3m uzay 

gurubunda (YMK) oluşması ile alakalıdır [105]. 

 

 
 

Şekil 7.10. 20 saatlik MA sonrası elde edilen SM1 numunesinin 670oC’de iki saat 

tavlanmasıyla elde edilen numunenin XRD deseni 

 

Yapıda yer alan ikincil en şiddetli piklere ait faz ise yine YMK yapısında olan Fe23B6 yapısı 

ile benzer bir yapıdır.  Bu noktada yapının B içeriği göz önüne alındığında, ayrıca yapıda C 

kontaminasyonu da dikkate alınarak yapının Fe23B(6-x)Cx olduğu düşünülmektedir. Son 

olarak bu yapıda Fe-Cr yer değişmesi (çözünürlüğü) söz konusudur. Bu kapsamda muhtemel 

bu YMK fazı Fe(23-y)Cr(y)B(6-x)C(x)’dir. Bu yapının en şiddetli pikleri sırasıyla Şekil 7.10’da 

verilen Fm3m uzay gurubunda (135), (333) ve (224) düzlemlerinde ortaya çıkmaktadır.  
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Karbon kontaminasyonu kısa mekanik alaşımlama süreleri uygulandığında dahi, C içeren 

bir proses ajanı kullanıldığında (örneğin C7H8) toz yüzeyinden içeri çözünme ile alakalı 

olarak gerçekleşmektedir [123]. Yapılan bu çalışmada ise C varlığı Me-C bağ oluşumu ve 

XPS yardımıyla yapılan inceleme ile kesin olarak ortaya konmuştur. Detaylı açıklama XPS 

verileriyle birlikte sunulmuştur. 

 

Yapıda yer alan diğer pikler incelendiğinde ise yapıların sırasıyla Fe-Si temelinde YMK ve 

Mo-C temelinden HSP yapılar olduğu düşünülmektedir. Fe-Si temelli yapının muhtemelen 

Fe3Si (Fe ve Si’nin ayrıca diğer elementleri kısmı çözmesi söz konusu olabilir), ve Mo-C 

temelli yapının Mo2C (yapının kısmen bor çözmesi mümkün) olması kuvvetle muhtemeldir. 

Benzer bulgular C mekanik alaşımlama nedeni ile yapıya girmesi ve NbC fazını oluşturması 

hakkında bildirilmişidir [121]. 

 

HSP (011) ve YMK (224) pikeleri ve bunların genel konumları incelendiğinden, mekanik 

alaşımlama süresi ile (5-100h) bu piklerin genel olarak düşük veya yüksek açılara kısmı 

kaymalar dışında korunduğu anlaşılmıştır. Bu yapıda genel olarak zor çözünen büyük çaplı 

Mo ve bor (bunların oluşturulduğu intermetalik-seramik fazlar) ile alakalıdır. Borun Fe 

içeresinde mekanik alaşımlama ile hızlı bir çözünürlük göstermediği ve diğer elementlerle 

tam reaksiyonun zor olduğu bilinmektedir [124]. Yapıların kesin ve kati bir dille 

tanımlanması, faz çözünürlükleri (örneğin Fe23C6, Fe23B6, Fe23BC6 ve FeCr23BC6) ile genel 

fazların XRD piklerinin genel olarak aynı olması nedeniyledir. Benzer şekilde Fe3Si ve 

Fe0.9Si0.1 yapısı genel olarak benzer XRD kırınımı vermektedir [125,126]. Genel olarak 

mekanik alaşımlama süreç kontrol ajanı kaynaklı C içeriğinin ne kadar olduğunun bulunması 

XRD verileri ve ritvelt yöntemi ile özellikle Fe(23-y)Cr(y)B(6-x)C(x) faz yapısı doğası gereği 

doğrudan tespit edilemez. Fakat XPS ve ICP-OES analizleri ile genel bir yorum yapmak 

mümkündür. Bu konu hakkında genel açıklama ilerleyen bölümlerde yapılacaktır.  

 

Sonuç olarak alaşımlama süreleri amorf ve nanokrsitalin faz oluşumu, yapının tekrar 

kristallenmesi temelinde belirlenmiştir. En uygun süre belirlendikten sonra, mekanik 

alaşımlama yardımı %60 amorf faz içeren değişik bor oranlarına sahip alaşım tozlar elde 

edilmiştir. Tozların amorf faz miktarı ve kristal çapları genel olarak alaşım bileşiminden 

bağımsız olarak sabit kaldığı gözlemlenmiştir. Anlamlı, ölçülebilir değerler bu yaklaşımla 

bulunamamıştır.  
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Yapıda yer alan B ve Mo’nun, özellikle ısıl işlem adımları ardından elde edilen bulgular 

neticesinde, mekanik alaşımlama ile tam olarak çözünürlüğünün sağlanamadığı 

anlaşılmıştır. Isıl işlem ile mekanik alaşımlama ile oluşan mikro gerilmelerin, kristal 

boyutunun ve amorf miktarının kontrol edilebileceği gösterilmiştir. Dolayısı ile manyetik 

özelliklerin kontrolü mekanik alaşımlama sonucu yapılacak ısıl işlemler ile kontrol 

edilebilir. 

 

7.2. DSC Analiz Sonuçları 

 

Üretilen tozların termal davranışları DSC yardımı ile ölçülmüştür. DSC analizi koruyucu 

atmosfer altında (Ar) 20 oC/dk ısıtma hızında yapılmıştır. Numunelerde gözlemlenen amorf 

fazın, DSC verilerinde ekzotermik bir davranışla kristalleşmesi ve öncesinde bir camsı geçiş 

göstermesi beklenmektedir. Tüm numuneler için termal davranışlar DSC analizi ile 

belirlenmiş olup, sonuçlar numune gurupları halinde 150-600 oC ve 600 -1150oC arasında 

ayrı ayrı olarak sırasıyla Şekil 7.11 ve Şekil 7.12’de sunulmuştur. 

 

 
 

Şekil 7.11. Sentezlenen numunlere ait 150-600oC ısıtma aralığında elde edilen  

DSC verileri 

 

Şekil 7.11’de sunulan grafik genel olarak incelendiğinde, ilk ekzotermik pik tüm numuneler 

için 400-500 oC arasında gözlemlenmiştir. SM5 hariç diğer numunelerde ikincil ekzotermik 

davranış 500-600oC arasında mevcuttur.  
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İlk ekzotermik olay, mekanik alaşımlama nedeniyle oluşan amorf fazın kristallenmesini ve 

yine mekanik alaşımlama nedeniyle oluşan kalıcı stresin giderilmesi ile alakalıdır. Birinci 

ve ikincil sıcaklık geçişlerinde ikincil kristallenmelerin gözlemlenmemiş olması (XRD 

tartışmasında açıklandığı şekilde yeni fazların oluşumu gözlemlenmemiştir), ya yapıda ufak 

kompozisyonal farklılıklara haiz ikinci amorf fazın kristalleşmesi (ilk faz içinde çözünerek), 

ya da iç stresin ısı etkisi ile kaldırılmasıyla ilişkilendirilebilir. 

 

Literatürde iki veya üçlü ekzotermik olay, sırasıyla mekanik alaşımlama kaynaklı stresin 

azaltılması, bir elementin yapı içerisinde toplanması ve son olarak toplanan elementin amorf 

fazın kristalleşmesinde çekirdekler oluşturarak amorf fazın kristalin faza geçişi şeklinde 

tanımlanmaktadır [147]. Amorf fazın kristalleşmesinin ardından yapıda ergimeye kadar faz 

dönüşümü gibi herhangi bir yüksek enerjilere sahip ekzotermik olay gözlemlenmemiştir. 

Diğer geniş pik tabanında gözlemlenen pikler küri sıcaklık geçişleri ile alakalıdır. 

 

 
 

Şekil 7.12. Sentezlenen numunlere ait 600-115oC ısıtma aralığında elde edilen  

DSC verileri 

 

Numunelerin ergime sıcaklıkları ile ilgili bulgular Şekil 7.12 üzerinden gözlemlenebilir. 

Genel olarak incelendiğinde SM5 numunesinin yaklaşık 1050 oC’de tek noktada ergidiği 

gözlemlenmiştir. Amorf fazın kristalleşmesi ardından tek noktada ergimenin gözlemlenmesi 

yapının tek fazlı olması veya ötektik bileşimde olduğunun bir göstergesi olabilir. Değişen 

bor oranları elde edilen numenlerin ergime davranışları incelendiğinde ergimenin genel 

olarak iki farklı yakın sıcaklıkta gerçekleştiği gözlemlenmiştir.  
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Genel olarak (SM4 hariç) 1050 oC civarında gerçekleşen ergimeler yapıların ötektik noktaya 

çok yakın bir bileşimde olduğu ile açıklanabilir. SM4 numunesi için ise mekanik alaşımlama 

süresince iki fazın farklı oranlarda farklı çözünürlükler göstermesi sonucu ergime noktası 

farklılığı oluştuğu ileri sürülebilir.  Ergime davranışları bakımından tüm nümeler genel 

olarak ele alındığında SM1-2-4 numuneleri açık bir şekilde iki ergime noktası gösterirken, 

SM3 için bu değer üç olarak ele alınabilir.  SM1 numunesi ise her ne kadar tek sıcaklıkta 

ergime göstermiş gibi gözlemlense de özellikle DSC verisinin birinci türevi incelendiğinde 

1030 oC civarındaki pikin aslında iki ayrı pikin birleşimi olduğu söylenebilir. Şekil 7.13 

içerisinde sunulan türev grafiğinde bu açık bir şekilde görülebilir. Buna karşın, en istikrarlı 

ergime davranışı sergileyen, en açık küri sıcaklık geçişi sergileyen, en açık kristal faz 

geçişini sergileyen bileşim SM5’e (%18 bor) ait bileşim olarak gerçekleşmiştir. 

 

 
 

Şekil 7.13. SM5 numunesine ait DSC verileri (yapısal düzelmeler, camsı geçiş sıcaklığı  

ve ilk ekzotermik olay) 
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Şekil 7.14. SM5 numunesine ait DSC verileri (yapısal düzelmeler, camsı geçiş sıcaklığı  

ve ilk ekzotermik olay) ve Türevi 

 

Şekil 7.13 ve 7.14 SM5 numunesine ait DSC verilerini detaylı bir şekilde sunmaktadır. Şekil 

7.13 sadece ilk ekzotermik olaya kadar olan verileri genişletilmiş bir şekilde vermektedir. 

Buradan da anlaşılacağı üzere, numunenin camsı geçişi ilk ekzotermik olay öncesi 

endotermik yöndeki ilk kırınımı [148] ile başlamaktadır. Öncesinde geniş endotermik olay 

zinciri, numunede kalan iç gerilmelerin giderilmesi ile alakalı olarak yapının tükettiği enerji 

kaynaklı olabilir. Buna karşın Şekil 7.15’te verilen TG grafiği incelendiğine, tüm 

numunelerin yaklaşık 350oC’ye kadar kütle kaybettiği görülmektedir. Bu yapıda içerisinde 

absorblanan nem ve hidrokarbonların salınımı ile de ilişkili olabilir. Ayrıca Şekil 7.15 

incelendiği takdirde görüleceği üzere tüm numunelerde 900-1000oC sonrasında ciddi 

oranlarda kütle kayıpları mevcuttur. Bu kütle kayıplarının işlemlerin yapıldığı koruyucu Ar 

atmosferi de göz önüne alındığına uçucu oksitlerin yapıdan uzaklaşması ile meydana geldiği 

anlaşılmaktadır. Yapı genel olarak bileşenleri ve muhtemel oksitleri bakımından 

düşünüldüğünde, yapıdan bu sıcaklıkta hızlı bir şekilde ayrılan oksidin B2O3 olması 

muhtemeldir. B2O3 buharlaşma sıcaklığı bakımından [149], olayın başlama sıcaklığı literatür 

bulguları ile de örtüşmektedir. Bu bulgulara ilaveten, yapıda B2O3 varlığı bunun bir kısmının 

da oda sıcaklığında H3BO3 varlığında bulunmasının önünü açmaktadır. Bu kapsamda 

350oC’ye kadar yaşanan kütle kayıplarının sebebi daha kapsamlı olarak H3BO3’ün 

bozulması (150-300oC sıcaklıkta [150]), nem türevi ve yaş öğütme sırasında absorbe edilen 

hidrokarbonların yapıdan uzaklaşması olarak sıralanabilir.  
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Bunların hepsinin 200oC’ye kadar gözlemlenen geniş endotermik olayla (Şekil 7.13) 

doğrudan katkısı mevcuttur. Bunların dışında bu olaya yapısal gerilim gidermenin de katkısı 

göz ardı edilemez. Mekanik alaşımlama sonucu geniş gerilim enerjisi ile yapıda kalan 

gerilimlerin giderilmesi bu karmaşık pik ile açıklanabilir [127,128]. 

 

 
 

Şekil 7.15. Sentezlenen numunelerin kütle kaybı verileri (oda sıcaklığı-1200oC) 

 

Manyetik dönüşüm sıcaklığı (ferromanyetik’den paramanyetik özelliklere), başka bir 

deyişle küri sıcaklığı 643oC’de yer alan ekzotermik pikin hemen önünde yer alan yaklaşık 

600oC’deki geniş endotermik olay ile ilişkilendirilebilir. Literatürde, Fe(B) çözeltiler için 

verilen küri sıcaklığının benzer sıcaklıklarda gerçekleştiği bildirilmiştir [121,129]. Bu 

endotermik olay ekzotermik küri sıcaklığı öncesi manyetik dipollerin gelişi güzel dağılımı 

için enerji alması ile ilişkilidir. Küri sıcaklığındaki ekzotermik olay, manyetik dipollerin 

gelişi güzel dağılımı için daha ileri seviyelerde enerji ihtiyacının kalmadığının bir belirtisi 

olarak sunulabilir [130]. 643oC’de yer alan ekzotermik pik öncesi yer alan endotermik pik 

Fe(Si) fazına ait manyetik faz dönüşüm nedeni ile olabilir. Benzer bulgular ayrıca literatürde 

[131] bildirilmiştir. Fe(Si) fazına ait ekzotermik küri sıcaklığı ise 630oC olarak bulunmuştur 

[132]. Gözlemlenen ufak farklılıklar Tc’nin kimyasal ve topolojik farklılıklara olan 

duyarlılığı [130] ile ilişkilendirilebilir. Ayrıca Fe(Si) ve Fe(B) farklı ayrışmalar 

(segregasyon) göstererek Tc değişimini benzer şekilde etkilemektedirler [130].  Örneğin, Fe 

esaslı amorf alaşım yapısına eklenen Si ve B küri sıcaklığını yaklaşık 14 J artırmıştır [133]. 

Benzer şekilde Ni3Fe fazı için kristalizasyon sıcaklığı 500oC civarında gözlemlenirken, bu 

fazın küri sıcaklığında 600oC olarak gözlemlenmiştir [134].  



59 

 

 

Benzer bir bulgu da yine FeNi esaslı amorf yapılar için 414oC krisitalizasyon (ekzotermik) 

ve 603oC ferromanyetik-paramanyetik (endotermik) geçişi için gözlemlenmiştir [135]. 

 

 
 

Şekil 7.16. SM5 numunesine ait ısıtma (ergime), soğutma ve tekrar ısıtma  

süresince toplanan DSC verileri 

 

SM5 numunesinin termal davranışını daha da detaylı incelmeye yönelik bir çalışmada ısıtma 

(ergitme), soğutma ve tekrar ısıtma (ergitme) süresince yapılan DSC analizi ile ele alınmıştır. 

Bilindiği üzere mekanik alaşımlama yapıda süper doyuma neden olabileceğinden, 

çözünürlükler termal çözünürlüklerin çok üzerinde olabilmektedir [151].  Özellikle SM5 

numunesinin sergilemiş olduğu tek ergime noktasının ve muhtemel ötektik bileşimin 

vurgulanması adına termal inceleme bir adım öteye taşınmıştır. Şekil 7.16’da görüleceği 

üzere numune ilk olarak yaklaşık 1030oC’de erimiş ardından soğurken yaklaşık 1130 oC ve 

1070oC sıcaklıklarında iki majör ekzotermik olay göstermiştir. Ardından 1000oC ve 900-

1000oC sıcaklıkları civarında birçok ekzotermik olay gözlemlenmiştir. Bunlar genel olarak 

katılaşma ve faz dönüşümleri olarak ele alınabilir. Tekrar ısıtma ile bu olayların doğası daha 

net anlaşılacağında numune tekrar ergiyene kadar ısıtılmış ve hiçbir faz değişimi olamadan 

(ekzotermik olay) 970 ve 1030oC civarında iki ergime göstermişidir. 

 

Bu bulgular ışığında şu yorumlar yapılabilir. Numune mekanik alaşımlama sürecinden aşırı 

doygun olarak çıkmış ve ergime ötektik bileşimde (veya çok yakın) gerçekleşmiştir. 

Numunenin ikincil ergimesi (mekanik alaşımlama hafızasının tamamen silinmesi ardından) 

iki farklı yakın sıcaklıkta gerçekleştiğinden başlangıç bileşiminin de ötektik noktaya yakın 

olduğu söylenebilir. Bu bileşimde mekanik alaşımlama aşırı doygunluklara ve ötektik faz 

oluşumuna neden olmuştur denebilir. Ötektik bileşimin faz sayısı ise XRD çakışmaları da 

göz önüne alınarak ikiden fazladır.  
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Ergiyikten soğuma sırasında katılaşma ve faz geçişlerine ait çok fazla ekzotermik olay 

gözlemlenmiştir. Bu soğuma sırasındaki, özellikle faz dönüşümüne ait egzotermik 

olaylarının, ısınma sırasında gözlemlenmemesi tek yönlü (geri dönüşümsüz) faz geçişleri ile 

ilişkilendirilebilir. Ergime ve katılaşma sıcaklıkları arasında gözlemlenen farklılık ise DSC 

veri toplaması sırasındaki soğuma–ısıtma hızı ile alakalı olağan bir durumdur [152].  

 

Sonuç olarak 5 farklı oranda bor içeren mekanik alaşımlama ürününün termal 

davranışlarının incelenmesi için DSC-TG analizi incelenmiştir. Bulgular tüm alaşımların 

400-500oC arasında amorf fazdan kristalleşme sergilediğini göstermiştir. Her bir numune 

için manyetik faz geçişi mevcuttur. Numunelerin ergime sıcaklıkları incelendiğinde tüm 

numunelerin görece çok düşük sıcaklıklarda ve ötektik noktaya yakın bir bileşimde ergidiği 

anlaşılmıştır. Detaylı termal incelemede, iç stres giderimi, camsı geçiş sıcaklığı, amorf fazın 

kristallenmesi, manyetik faz geçişi, düşük sıcaklıkta ötektik ergimesi, çift fazda katılaşma 

ve birçok kristal faz geçişi (geri dönüşümsüz), ötektik yapıdan uzaklaşıp tekrar iki farklı 

sıcaklıkta ergimesi olayları detaylı olarak ortaya konmuştur. 

 

7.3. SEM Analiz Sonuçları 

 

Aşağıda farklı kimyasal kompozisyonlara sahip tüm alaşımların SEM görüntüsü ve 

yüzeyinden elde edilen element dağılım haritası verilmiştir. 

 

 
 

Resim 7.1. MA ile elde edilen FeNiCrMoSiB (at. %15) kompozisyonunun SEM görüntüsü 

ve yüzeyinden elde edilen element dağılım haritası 
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Resim 7.2. MA ile elde edilen FeNiCrMoSiB (at. %12) kompozisyonunun SEM görüntüsü 

ve yüzeyinden elde edilen element dağılım haritası 

 

 
 

Resim 7.3. MA ile elde edilen FeNiCrMoSiB (at. % 9) kompozisyonunun SEM görüntüsü 

ve yüzeyinden elde edilen element dağılım haritası 

 

 
 

Resim 7.4. MA ile elde edilen FeNiCrMoSiB (at. % 6) kompozisyonunun SEM görüntüsü 

ve yüzeyinden elde edilen element dağılım haritası  
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Resim 7.5. MA ile elde edilen FeNiCrMoSiB (at. %18) kompozisyonun SEM görüntüsü  

ve yüzeyinden elde edilen element dağılım haritası 

 

Bilyeli öğütme, şiddetli plastik deformasyon nedeniyle tozların morfolojisinde büyük 

değişikliklere neden olur. Resim 7.1, 7.2, 7.3, 7.4 ve 7.5’te FeNiCrMoSiB kompozisyonuna 

sahip numunelerin SEM görüntüleri verilmiştir. Verilen şekil, farklı bor içeriğine sahip 

alaşım tozlarının morfolojilerini göstermektedir. Mekanik alaşımlama tozların morfolojisini 

büyük ölçüde etkilemektedir. Bunun sebebi, tekrarlanan kırılma, soğuk kaynak, 

aglomerasyon ve dağılma nedeniyle, toz partiküllerinin plastik olarak deforme ve soğuk 

kaynak olmasıdır [136]. Bilyeli öğütme sırasında mikro yapı oluşumu, tekrarlayan çarpma 

olayları altında toz parçacıklarının soğuk kaynaklanması ve kırılması arasında gerçekleşen 

bir süreç tarafından yönetilir [137]. Verilen resimlerde 20 saatlik öğütme işlemi uygulanan 

%6-18 bor içeren alaşım kompozisyonlarının SEM görüntüleri ve kompozisyon içeriğindeki 

elementlerin haritası gösterilmiştir. Buradan hareketle verilen resimlere bakıldığında 

dedektörün bazı noktalardan veri alamadığı görülür. Bunun sebepleri ise çalışılan 

numunenin toz olmasının numune hazırlama sürecini etkilemesi ve mekanik alaşımlama 

işleminde gerçekleşen topaklanmaların ve soğuk kaynaklanan kısımların boyutlarının 

homojen olmamasından kaynaklanan morfolojik yükselti farklarıdır. Ek olarak XRD 

analizinde de belirtildiği üzere mekanik alaşımlama süresinin tespitinde faz analizleri tercih 

edilmiş olup, amorf faz yapısı esas alınarak amorf fazın maksimum olduğu öğütme süresi 

tercih edilmiştir. Seçilen bu süre soğuk kaynak sebebiyle oluşan topakların yeniden plastik 

deformasyona uğramasına fırsat vermemiştir. Bu yüzden SEM görüntülerinin tamamında 

topaklanmalar görülür. Sonuç olarak, SEM görüntüleri ve haritalamalarda görüldüğü gibi 

%6-18 bor içeren alaşım kompozisyonlarının tamamında elementel dağılımının homojen ve 

parçacıkların mikron altı olduğu görülmektedir. 
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7.4. XPS Analiz Sonuçları 

 

Elde edilen mekanik alaşımlama numunelerinde oksidasyon seviyelerinin belirlenmesi ve 

oksit oluşumunun karakterize edilmesi için X-ışını foto elektron spektrum (XPS) analizi tüm 

numuneler üzerinden yapılmıştır. Spektrum verileri monokromatik Al Kα (1486,61 eV) 

enerjisinde toplanmıştır. Numune yüzeyi iletken olmayan oksitlerden kaynaklanabilecek 

şarjın engellenmesi adına tüm analiz boyunca numune yüzeyleri ilave elektron ile 

beslenmiştir. Oksidasyon seviyeleri ve oksit oluşumu karşılaştırılması adına her bir numune 

hazırlandığı gibi ve ardından iyon tabancası ile yüzey temizliği yapıldıktan sonra iki kez 

analiz edilmiştir. 

 

 
 

Şekil 7.17. SM4 numunesine B1s, C1s, Cr2p, Fe2p, Ni2p ve Mo3d enerji seviyelerine ait 

X-ışını fotoelektron spektrumunun yüzey temizleme işlemi öncesi ve sonrasının 

karşılaştırılması 
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Şekil 7.17’de SM4 numunesi bileşenlerinden olan B, Mo, Cr, Fe, Ni ve ortamdan 

kaynaklanan C elementlerine ait yüksek çözünürlüklü XPS verilerini yüzey temizliği 

olmadan ve yüzey temizliği ardından sunmaktadır. B1s için tarama 180 – 196 eV aralığında 

gerçekleştirilmiştir. Yüzey temizliği ardından 192 eV civarında görülen pikin görece 187 eV 

enerjide yer alan pike göre şiddetinin azaldığı ortaya konmaktadır. Genel olarak oksitli 

yapının yüzeyden uzaklaştırılması ile alaşım bünyesinde yer alan bor-metal bağlarının yer 

aldığı 186-189eV pikinin şiddeti artarken oksit pikinin (190-196eV) şiddetinin azaldığı 

görülmüştür. Bu oksit oluşumunun numune yüzeyinde yoğunlaştığının bir göstergesidir. C 

elementi için XPS ile numune karıştırma ortamından ve ortam kirliliğinden gelen verilerin 

tespitini yapmak mümkündür. Şekil 7.17’de verilen C1s spektrumu incelenirse, numune 

yüzey temizleme işlemi ardından özellikle 285-290 eV arasındaki pikin yok olduğu, buna 

karşın 280-285 eV arasında yeni bir pikin ortaya çıktığı görülmektedir. Kaybolan pik için 

yüzey kirliliği kaynaklı O-C-O, O-C=O, vb. gibi organik yapıların giderildiği söylenebilir. 

Buna karşın 280-285 eV arasında elde edilen pikin mekanik alaşımlama sırasında yapıya 

giren C’dan (M-C bağı ile) kaynaklandığı öne sürülebilir.  Aynı şekilde Ni ve Fe için 

yüzeyde ciddi oranda oksit oluşumdan bahsetmek, yüzey temizleme sonrası metalik bağ 

enerjilerinde yer alan pikin güçlenmesi ile ilişkilendirilebilir. Cr için ise alaşım bünyesine 

az olması nedeni ile ciddi bir oksit oluşumundan bahsedilemez. XPS verileri de bu yönde 

ciddi CrxOy oluşumu ait bir spektrum göstermemektedir.  Mo için ise yine yapıda az 

olmasına karşın Cr’a kıyasla yüzeyde ciddi bir oksit oluşumu söz konusudur. Bu bağlamda 

yapı yüzeyinde B, Fe, Ni ve Mo ağırlıklı oksit oluşumundan söz edilebilir. 

 

 
 

Şekil 7.18. Elde edilen tüm numunelere ait B1s, enerji seviyesine ait X-ışını foto elektron 

spektrumunun yüzey temizleme işlemi öncesi (a) ve sonrası (b) karşılaştırması 
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SM numuneleri değişen bor oranları ile hazırlandığından B1s enerji seviyelerinden elde 

edilen spektrumların karşılaştırılması ayrıca yapılıp Şekil 7.18’de sunulmuştur. Buradan da 

anlaşılacağı üzere elde edilen spektrum şiddetleri bor oranları ile ilişkili olarak artmakta ve 

en şiddetli pikler SM5 ve SM4 numunelerinden elde edilmektedir. Yine oksit oluşumlarının 

bu numuneler için en yüksek seviyelerde olduğu anlaşılmıştır. Bor oranı arttıkça, numune 

yüzeyinden bor oksit oluşumu da artmaktadır. Numune bileşiminden oksit oluşumlarının 

detaylı incelenmesi adına detaylı pik ayrışımları SM5 numunesi üzerinden yapılmıştır. Bu 

sayede her bir elementin oksidasyon eğilimi ve oluşturduğu bağlar detaylı olarak ortaya 

konmuştur. Yüzey temizleme işlemi oksit oluşumunun ortadan kaldırmasına karşın, toz 

doğasından kaynaklı oksit gözlemi temizlenmiş numunelerde dahi görülmektedir. 

 

 
 

Şekil 7.19. SM5 numunesine ait yüzey temizleme işlemi sonrası XPS taraması 

 

Detaylı XPS incelemesi SM5 numunesi üzerinden yüzey temizleme işlemi ardından 

yapılmıştır. Şekil 7.19’da genel XPS taramasına ait bulgular sunulmaktadır. Genel taramada 

sırasıyla Si2p, B1s, Mo3d, C1s, O1s, Cr2p, Fe2p, Co2p ve Ni2p sırasıyla 102,08; 193,03; 

228,08; 285,08; 531,08; 577,08; 707,08; 784,08eV bağlanma enerjilerinde gözlemlenmiştir. 

Her biri element için gözlemlenen piklerin yarı yükseklikteki tam genişlikleri ise sırasıyla 

2,94; 1,76; 5.11; 3.31; 3.54; 5.58; 8.14; 7.60; 2,49 eV olarak bulunmuştur. Yarı yükseklikteki 

tam genişliklerin görece fazla olması, elementlerin oksijen ile yaptıkları bağlarla ve aynı 

enerji seviyelerindeki spin yörünge bağlantısı ile alakalıdır. Spin yörünge bağlantısı atom 

çekirdeği etrafında elektron spini ile orbital hareketinin etkileşimi olarak tanımlanabilir.  
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Buna göre bir elektron çekirdeğin sonlu elektrik alanında dönerken spin orbital etkileşimi 

elektron spini ve elektrik alan etkileşimi ile elektronun atomik enerji seviyesinde değişime 

neden olur [153]. Bu genel olarak S(1/2) orbitali hariç tüm diğer p(1/2-3/2), d(3/2-5/2), ve 

f(5/2-7/2) orbitallerinde gözlemlenir ve spin orbit ayrışması olarak da adlandırılır. 

 

SM-5 numunesi XPS taramasında gözlemlenen her bir element için muhtemel bağların ve 

oksidasyon seviyelerinin tespiti için yüksek çözünürlüklü taramalar ayrıca yapılmıştır. Elde 

edilen spektrumların analizi CasaXPS programı ile Shirley arka plan fonksiyonu kullanılarak 

bağların profilleri oluşturulmuştur. Şekil 7.20’de C1s pikine ait yüksek çözünürlüklü XPS 

profili verilmiştir. Buna göre ilk profil 283,21 eV ve 1,34 eV pik ve FWHM değerleri ile 

elde edilmiştir. Bu C’nin ±1 eV enerji aralığında Si, Ni, Fe, Cr, Mo vb. bir metal veya 

metaloit ile yapmış olduğu bağdan kaynaklanmaktadır [154-157].  Sistem birden fazla metal 

ve metaloit içerdiğinden gözlemlenen bu pik Me-C olarak adlandırılmıştır. Bu da ortamdan 

gelen C’un sisteme girerek alaşım bünyesine katıldığı ve çeşitli bağlar oluşturduğunu ortaya 

koymaktadır. 

 

 
 

Şekil 7.20. SM5 numunesine ait C1s, enerji seviyesine ait X-ışını foto elektron 

spektrumunun yüzey temizleme sonrası bireysel piklere ayrıştırılması 

 

Şekil 7.20’de gözlemlenen ikinci profil 284,42 eV ve 1,08 eV pik ve FWHM değerleri ile 

elde edilmiştir. Bu C=C bağını temsil etmektedir [158,159]. C-C bağı için 285,21 eV ve 1,57 

eV pik ve FWHM değerleri elde edilmiştir.  
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Benzer bağ enerjileri literatürde rapor edilmiştir [160,161].  O-C-O bağı ise 286,98 eV ve 

1,98 eV pik ve FWHM değerleri ile gözlemlenmiştir. Benzer gözlem literatürde mevcuttur 

[162].  Son olarak O-C=O bağı ise 288,77 eV ve 2,02 eV pik ve FWHM değerleri ile 

gözlemlenmiştir. Benzer bulgular [161,163]’de mevcuttur.  

 

Şekil 7.21’de B1s pikine ait yüksek çözünürlüklü XPS profili verilmiştir. Buna göre ilk 

profil 187,87 eV ve 1,35 eV pik ve FWHM değerleri ile elde edilmiştir. Bu B’nin ±0,5 eV 

enerji aralığında B, Ni, Fe, Cr, Mo vb. bir metal veya metaloit ile yapmış olduğu bağdan 

kaynaklanmaktadır [164-168].  Sistem birden fazla metal ve metaloit içerdiğinden 

gözlemlenen bu pik Me-B olarak adlandırılmıştır. Bu da ortama eklenen borun mekanik 

alaşımlama sürecinde yapıya başarılı bir şekilde katıldığının bir göstergesidir. Alaşımın 

karbon içeriği de göz önüne alındığında bu profili Me-B ve Me-B-C olarak ayırmak veya 

direk Me-B-C olarak adlandırmakta mümkündür. Bu bağlamda profil Me-B ve Me-B-C 

olarak ikiye ayrılmıştır. Me-B-C 189,39 eV pik ve 1,27 eV FWHM ile gözlemlenmiştir. 

Benzer bulgular B-Nx-Oy bağı ile literatürde verilmiştir [169]. 191,17 eV pik ve 1,24 eV 

FWHM değerleri ile gözlemlenen profil Me-B-C-O bağı olarak adlandırılmıştır. Benzer 

sonuçlar bor doplanmış grafen numunelerde B-C-O bağı olarak sunulmaktadır [170]. Alaşım 

yapısı yüzeyden oksitlenme sırasında Me-B veya Me-B-C’den başlayarak oksitleneceğinden 

bu bağlanma enerjisinde gözlemlenen yapıya Me-B-O, alaşım C’da içerdiğinden Me-B-C-

O denmiştir. 191,87 eV pik ve 1,33 eV FWHM değerleri ile verilen profil ayrıştırılmış ve 

B2O3 olarak adlandırılmıştır. Literatürde benzer bağlanma enerjilerinde (191,8) [171] bir 

oksit oluşumu gözlemlenmiş fakat bu Me-B-O olarak adlandırılıp borun alt oksitleri 

olmadığı ileri sürülmüştür. Şekil 7.21’de de görüleceği üzere Me-B-O (veya Me-B-C-O) 

bağı ayrıca tanımlandığından bu bağın B2O3’e ait olması kuvvetle muhtemeldir. FeBO3 

yapısı için de B1s piki olarak 191,8 eV verilmiştir [172] fakat burada muhtemel B-B, Fe-B, 

B-O piklerinin ayrıştırılmasına yönelik bir çalışma yapılmamıştır.  Sırasıyla 192,4 ve 192,9 

eV bağlanma enerjilerinde B2O3 yapısı ayrıca bildirilmiştir [173,174]. 
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Şekil 7.21. SM5 numunesine ait B1s, enerji seviyesine ait X-ışını fotoelektron 

spektrumunun yüzey temizleme sonrası bireysel piklere ayrıştırılması 

 

B1s XPS verisi için son olarak 192,89 eV pik 1,20 eV FWHM değerleri ile verilen profil 

H3BO3 olarak adlandırılmıştır. Benzer bulgular [175] de yapılan çalışmada da mevcuttur. 

Şekil 7.22’de Fe2P pikine ait yüksek çözünürlüklü XPS profili verilmiştir. Buradan da 

görüleceği üzere yukarıda bahsi geçen spin orbit ayrışması ile Fe2p piki Fe2p 3/2 ve Fe2p 

1/2 olarak iki profilde gözlemlenmiştir. Her bir bağ oluşumu simetrik olarak Fe2p 3/2 ve 1/2 

üzerinde mevcut olduğundan burada sadece 2p 3/2’deki bağlardan bahsedilecektir. Şekil 

7.22 üzerinde ise her bir pikin 3/2 ve 1/2 oluşumu ayrı ayrı görülebilir.  706,68 eV pik 1,42 

eV FWHM değerlerinde gözlemlenen profil ele alındığında bu profilin literatür [176,177] 

ile de uyumlu olarak metalik Fe’ye ait olduğundan bahsetmek mümkündür. Şekil 7.17’de ki 

Fe profili de göz önüne alınacak olursa, Ar iyonları ile yüzey temizleme sonrası bu pikin 

şiddetinin artması bunun yüzey oksit tabakası altında yer alan metalik yapıya ait olduğu 

rahatlıkla söylenebilir. Daha sonra sırası ile tüm oksidasyon derecelerine bağlı olarak FeO, 

Fe3O4 ve Fe2O3 ayrı ayrı 707,80; 709,59 ve 711,14 eV bağlanma enerjilerinde pikler 

vermiştir. Her ne kadar benzer sonuçlar literatürde mevcut olsa da birebir aynı enerji 

seviyeleri ile pik tanımlarıyla karşılaşılmamıştır. Örneğin beton takviye elemanı olarak 

kullanılan çelik barlarının korozyonunu inceleyen bir çalışmada [178] FeO, Fe3O4,  ve Fe2O3 

için 709, 710 ve 712, eV bağlanma enerjileri bildirilmiştir. 
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Şekil 7.22. SM5 numunesine ait Fe2p, enerji seviyesine ait X-ışını fotoelektron 

spektrumunun yüzey temizleme sonrası bireysel piklere ayrıştırılması 

 

Özellikle FeO enerji bandındaki farklılık, mekanik alaşımlama kanyaklı Fe-C, Fe-B ve diğer 

Fe-Me bağlarının göz ardı edilmesi ile alakalı olarak farklılık göstermiş olabilir. Örneğin Fe-

B bağının (FeB 707,2 eV ve Fe2B 707,1 [179]) Şekil 7.21’de de görüleceği üzere ihmal 

edilmesi, FeO bağının daha düşük enerji seviyelerinden tanımlanmasına yol açmıştır. Bu 

bağlamda [178]’da verilen yaklaşık 709 eV FeO bağı, üretilen alaşım için daha düşük enerji 

seviyelerinden tanımlanmıştır. Daha detaylı bir çalışma istenirse Fe3s ve Fe3p orbitallerinin 

yüksek çözünürlüklü verilerinden de yapılabilir.  Aynı şekilde başka bir çalışmada [180] 

FeO 709,6 eV değerinde verildiğinden, Şekil 7.22’da verilen FeO, Fe3O4 ve Fe2O3 pikleri 

(ayrı ayrı 707,80; 70,59 ve 711,14 eV),  Fe-B bağı tanımlandıktan sonra yaklaşık 1-1,5eV 

kaydırılabilir.  Bu bağlamda Fe3O4 (710.8 eV) [180] ve F2O3 (711,10-711,20 eV), [181,182] 

değerleri ile karşılaştırıldığında kaymanın FeO ve Fe3O4 de oluşacağı anlaşılmaktadır. 

 

Şekil 7.23’de Ni2P pikine ait yüksek çözünürlüklü XPS profili verilmiştir. Burada da 

yukarıda bahsi geçen spin orbit ayrışması ile iki ayrı profil gözlemlenmiştir ve yine sadece 

2p 3/2’deki bağlardan bahsedilecektir.  Ni2P’ye ait ilk profil 852,73 eV pik ve 1.44 eV 

FWHM ile gözlemlenmiş olup bu metalik Ni’e [183] ait bağ enerjisini yansıtmaktadır. Daha 

sonra 854,04 eV pik ve 3,36 FWHM ile NiO gözlemlenmiştir.  
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Burada dikkat edilmesi gereken husus FWHM’ın genel 2 altı değerlerde çok fazla olması ve 

Fe2p incelmesinde de olduğu gibi NiBx yapılarının göz ardı edilmesidir. Literatürde verilen 

NiB, NiB2 ve NiB3 (sırasıyla 253,2; 252,4 ve 253 eV)[166] yapıları göz önüne alındığında 

NiO pikinin tekrar ayrıştırılması gerekliliği ortaya çıkmaktadır. Bu durumda Şekil 7.23’de 

verilen NiO pikinin daha yüksek enerji seviyelerine kayması ve FWHM değerinin azalması 

muhtemeldir. Örneğin 854,2; 854,3; 854,4 ve 854,7 eV literatürde NiO için geçen bağ 

enerjilerinden bazılarıdır [184-187]. 

 

 
 

Şekil 7.23. SM5 numunesine ait Ni2p, enerji seviyesine ait X-ışını fotoelektron 

spektrumunun yüzey temizleme sonrası bireysel piklere ayrıştırılması 

 

Bahsedilen NiBx bağları Şekil 7.17’de verilen Ar iyonları ile yüzey temizleme işlemleri de 

göz önüne alınırsa, özellikle 254 eV civarında pik şiddetinde gözlemlenen düşüş bu yapıların 

kısmi oksitlenmesi ile de alakalı olabilir. Bu bağlamda ileride yapılacak çalışmalarda 

NiBxOy yapısı da dikkate alınmalıdır. 
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Şekil 7.24. SM5 numunesine ait Mo3d, enerji seviyesine ait X-ışını fotoelektron 

spektrumunun yüzey temizleme sonrası bireysel piklere ayrıştırılması 

 

Şekil 7.24’te Mo3d pikine ait yüksek çözünürlüklü XPS profili verilmiştir. Yine spin orbit 

ayrışması ile iki ayrı profil gözlemlenmiştir ve yine sadece 3d 5/2’deki bağlardan 

bahsedilecektir.  Mo3d’ye ait ilk profil 227,83 eV pik ve 1.10 eV FWHM ile gözlemlenmiş 

olup bu metalik Mo’e ait bağ enerjisini [188-191] göstermektedir. Molibden piklerinin 

ayrıştırılması sırasında Mo-C ve Mo-B bağları göz önünde bulundurulmamıştır. Detaylı 

literatür incelemesinde ise bu bağlara ait piklerin sırasıyla 227,8 eV ile Mo2C, 227,3 eV ile 

Mo2B5 [192] ve 227.9 eV ile MoB2 [165] olduğu görülmüştür. Bu durumun dikkate alınması 

durumunda Mo metalik ve MoO bağına ait pik değerlerinin bir miktar daha yüksek enerji 

seviyelerine kayması mümkündür. Örneğin bazı çalışmalarda 228,2 [193] ve 228,6 eV [194] 

enerjileri Mo metalik bağı için verilmiştir. Bu bağlamda şekilde verilen MoO bağı için 

belirtilen pik değerlerinin bir miktar kayması ve 2,44 eV FWHM değeri nedeni ile pikin 

yarıştırılması tartışılabilir. Genel olarak literatürde MOx, MoO2 ve MoO3 231,9 eV ve 233,6 

eV aralığında verilmektedir [195,196]. Bu genel olarak şekil 8’de verilen MoO bağının 

gerçekte, M-C ve Mo-B bağları ilaveten yüksek MoO pikinin yüksek FWHM değeri de göz 

önüne alınması durumunda, molibdenin alt oksitleri ve MoO2 ile MoO3 bileşimlerinden 

oluşan karmaşık bir pike ait olduğunun göstergesidir. 
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Şekil 7.25. SM5 numunesine ait Cr2p, enerji seviyesine ait X-ışını fotoelektron 

spektrumunun yüzey temizleme sonrası bireysel piklere ayrıştırılması 

 

Şekil 7.25’te Cr2p pikine ait yüksek çözünürlüklü XPS profili verilmiştir. Diğer metallerde 

olduğu gibi yine spin orbit ayrışması ile iki ayrı profil gözlemlenmiştir ve yine sadece 2p 

3/2’deki bağlardan bahsedilecektir. 573,51 eV pik ve 1,09 eV FWHM bağlanma enerjileri 

ile gözlemlenen pik metalik Cr olarak belirlenmiştir. Bu değerler yine literatürde yer alan 

573,8 eV metalik Cr büyük oranda benzerlik göstermektedirler [197, 198]. Daha yüksek 

bağlanma enerjilerinde ise (574,46 eV pik ve 2,08 eV FWHM) CrO2, (576,50 eV pik ve 2 

eV FWHM) Cr2O3, ise (577,86 eV pik ve 1.80 eV FWHM) CrO3 yapıları sırasıyla 

gözlemlenmiştir. Ni ve Fe’de de olduğu gibi Me-C ve Me-B bağları Cr için göz ardı 

edilmiştir. Literatür taramasında ise örneğin CrB2 yapısı 574,3 eV [199] Cr3C2 yapısı 574,9 

eV [200] bağlanma enerjilerinde gözlemlenmiştir. Bu yapıların Şekil 7.25’de da görüleceği 

üzere değerlendirilmemiş olması krom oksidasyon seviyelerinin değerlendirilirken enerji 

seviyelerinde kaymalara neden olmaktadır. Örneğin CrO2 için bildirilen bağlanma enerjisi 

575,4 eV [201] dir. Bu de diğer Cr-C, Cr-B oluşumları dikkate alındığında Şekil 7.25’de 

verilen 574,46 eV pik ve 2,08 eV FWHM CrO2 yapısının ayrışarak daha yüksek enerji 

seviyelerinde çözümlenmesi daha doğru olacaktır. Pik profili oluşturulurken elde edine 

yüksek FWHM değeri de buna bir göstergedir. Daha yüksek enerji seviyelerinde ise Cr-B, 

Cr-C bağlarının etkisi ortadan kalkmakta ve profil literatür verileri ile uyum göstermektedir.  
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Bu bağlamada yapılan çalışmalarda [202-204] bulunan 576,5 eV değeri, Şekil 7.25’de de 

görüleceği üzere önerilen Cr2O3 bağlanma enerjisi ile birebir örtüşmektedir. CrO3 için ise 

literatürde 578,5 eV bağlanma enerjisi bildirilmektedir [205]. Bu değer tez kapsamında 

yapılan çalışmada 577,86 eV ile yaklaşıl 0,6-0,7 eV farklılık göstererek bulunmuştur. 

Bahsedildiği üzere eksik profillerin oluşturulması, CrO3 profilinin daha da geliştirilmesine 

yardımcı olacaktır. 

 

Özellikle yukarıda verilen Cr, Ni ve Fe profilleri için XPS verilerinden oluşturulan 

grafiklerde Satellite profilleri gözükmektedir. Daha çok Shake-Up ve Satellite olarak iki 

fraklı proseste incelenen bu yapılardan, Satellite C(1s), N(1s) ve O(1s)’de veya metal 

yüzeylerde CO ve N2’nin kimyasal adsorblanması neticesinde ortaya çıkmaktadır. Genel 

olarak düşük enerjili bağlanmaları gösterirler. Shake – Up ise yine metal oksit yüzeylerde 

ortaya çıkan bir özellik olup, foto-elektronun sistemden ayrılması süresinde dolu bir 

yörüngeden başka bir elektronu kısmen dolu bir yörüngeye veya tamamen boş bir yörüngeye 

uyarma-sallama ihtimali vardır. Bu proses sırasında fotoelektron bir miktar kinetik enerji 

kaybeder. Bu süreç, bir değerlik elektronunun hiçbir etkileşim olmadan veya değerlik 

elektronlarını başka seviyelere uyararak sistemden ayrılması ile de gerçekleşebilir [206]. 

Tüm bunların neticesinde XPS spektrumunda Satellite ve Shake-Up denene özellikler 

genelde ana element pik bağlanma enerjisinden yaklaşık 5 eV sonra gözlemlenir.  

 

Şekil 7.26 üzerinden de görüleceği üzere Si (sadece 2p 3/2 için) profili, metalik Si-Me, 

metalik Si, Si2O, SiO ve Si2O3 ve SiOH bileşenlerine ayrılmıştır. Sırasıyla her bir profil için 

98,33; 99,07; 100,25; 101,03; 101,85 ve 103,71 eV bağlanma enerjileri bulunmuştur. Tüm 

bağlar ve oksidasyon seviyeleri için FWHM değerleri 2 eV’nin altıda hesaplanmıştır. Me-Si 

bağı için literatürde karşılaşılan bulgular sırasıyla 98,6  ve 99 eV ile FeSi, 98,9 ev ile FeSi2 

[207] dir. Bu genel anlamda Şekil 7.26’da sunulan Me-Si piki ile yakın benzerlik 

göstermektedir. Bahsedilen Me-Si yapısı XRD sonuçları da ele alınması halinde kuvvetle 

muhtemel literatür ile de uyumlu Fe-Si bağlarını işaret etmektedir. Metalik Si için ise 99 

[208] ve 99,1 [207, 209] eV önerilmektedir. Pik pozisyonundaki muhtemel belirsizliklerinde 

göz önüne alınması durumunda Şekil 7.26’da verilen metalik Si profilinin literatür verileri 

ile birebir örtüştüğü dile getirilebilir. Sinin ilk oksidasyon seviyesi Si2O (Si+1) için 100,4 eV 

[210] önerilmiştir. Bu değer yine çalışma kapsamında gözlemlenen 100,25 eV ile uyum 

göstermektedir. Bu noktada silisyumun muhtemel B ve C atomları ile yapacağı bağlar göz 

ardı edilmiştir.  
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Özellikle SiC yapısı için 100,2 [211] ve 100,3 eV [212] değerleri bildirilmiştir. SiO için 

101,1 eV ve Si2O3 için 101,9 eV [58] olarak bildirilen bağlanma enerjileri tez kapsamında 

yapılan çalışmalar sonucunda oluşturulan profiller ile elde edilen bağlanma enerjilerine 

muhtemel belirsizlikler (0,1 eV farkla) kapsamında tam örtüşmektedir. 

 

 
 

Şekil 7.26. SM5 numunesine ait Si2p enerji seviyesine ait X-ışını fotoelektron 

spektrumunun yüzey temizleme sonrası bireysel piklere ayrıştırılması 

 

SiO2 ve SiOH olarak tanımlana pikler değerlendirilirken yine 102,8 eV SiB4 yapısının 

bağlanma enerjisi [213] göz ardı edilmiştir. Bu yapının da ilave edilmesi ile SiO2 yapısında 

meydana gelecek kaymalarında göz önünde bulundurulması ile literatürde 103-103,2 eV 

[214,215] ile belirtilen (Si+4, SiO2) bağlanma enerjisi de göz önünde bulundurularak daha 

sonraki çalışmada SiB4 ve sadece SiO2 yapısı ile 102-104 eV arasındaki profil 

güncellenebilir. 
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Şekil 7.27. SM5 numunesine ait O1s, enerji seviyesine ait X-ışını fotoelektron 

spektrumunun yüzey temizleme sonrası bireysel piklere ayrıştırılması 

 

O1s bağlanma enerjisi için toplanan verilerin işlenerek, toplam profilin alt bileşenlere 

ayrılmış hali Şekil 7.27’de sunulmuştur. Bu kapsamda Me-OH, Me-O ve O-C-O bağları ile 

toplam O1s piki ayrıştırılmıştır. Me-OH için 531,48 eV pik ve 2,5 eV FWHM değerlerine 

ulaşılmıştır. Genel olarak Fe, Ni, Cr ve Mo’in OH bağları incelendiğinde ise Fe için 531,3 

ve 531,7 eV [216, 217], Ni için 531 ve 531,5 eV [218, 216], Cr için 531,6 eV [219] ve Mo 

için 531,7 eV [190] değerleri sunulmuştur.  2,5 eV FWHM ile tez kapsamında yapılan 

çalışmada Me-OH’in bu bağların bir bileşimi olduğu düşünülmektedir.  Yine Me-O bağı için 

Fe, Ni, Cr ve Mo’nun oksit yapılarına yönelik bir tarama yapılmıştır. Fe-O bağı için O1s 

enerji seviyesinden 530,3 eV bulunmuştur [220]. Ni-O bağı için 530,2 eV [221] O1s piki 

belirtilmiştir. Cr için sırasıyla CrO3 ve Cr2O3 oksidasyon seviyelerinde 530,2 eV [222, 223] 

bağ enerjisinde bulunmuştur. Son olarak Mo için 530,2 eV de MoO2 [224] ve MO3 [225] 

yapısı, 530,3 için yine MO3 [226] yapısı önerilmiştir. Bu bulgular kapsamında bütün metalik 

alaşım elementlerinin çeşitli oksidasyon seviyelerini karşılayacak şekilde 530,31 eV’de Me-

O bağı verilmiştir.   
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Son olarak O-C-O olarak verilen profil, toz yüzeyinde yer alan organik kirliliğe ve mekanik 

öğütme sürecinde yüzeyde karbonat oluşumuna ilişkilendirilebilir.  Özellikle 529,5-529,7 

eV [227] olarak metalik yüzeyde karbonat oluşumu bildirilmiştir. Bu kapsamda bu bağ Me-

C-O olarak da adlandırılabilir. 

 

7.5. ICP-OES Analiz Sonuçları 

 

Aşağıda verilen Çizelge 7.2’de oksit ve karbür içeriğinin tespiti için yapılan ICP-OES analiz 

sonuçları verilmiştir. 

 

Çizelge 7.2. SM5 numunesinin ağırlıkça başlangıç kompozisyonu ve ICP-OES ile  

elde edilen kompozisyon 

 

Numune adı 

Bor 

(% 

B), 

Krom 

(% 

Cr) 

Molibden 

(% Mo) 

Demir 

(% 

Fe) 

Nikel 

(% 

Ni) 

Silisyum 

(% Si) 

Oksijen-

karbon 

(%) 

Toplam 

kütle 

(%) 

Başlangıç 

kompozisyonu 

(SM-5) 

4,16 2,22 2,05 57,27 30,10 4,20 - 100 

SM-5 3,413 2,044 2,157 54,508 29,859 5,045 - 97,026 

SM-5 3.413 2.044 2.157 54.508 29.859 5.045 2,974 100 

 

Yapısal ve termal analizlerin ardında numunelerin oksit ve karbür içeriğinin tespit 

edilmesinin ardından hazırlanan bileşimlerden sapmaları göstermek adına SM5 numunesi 

üzerinden ICP-OES analizi yapılmıştır. Çizelge 7.2’de SM5 numunesinin ağırlıkça 

başlangıç kompozisyonu ve ICP-OES ile elde edilen kompozisyonu verilmiştir. İki değer 

arasındaki farktan yapıya giren (yapıda çözünen), yapı üzerinde yer alan (ikincil bir faz 

olarak) karbon ve oksijen toplamı tahmin edilmiştir. Bu veriler ışığında silisyum ve 

molibden hariç tüm bileşenler başlangıç değerinden daha az olarak ölçülürken, Si ve Mo 

oranı başlangıç değerinden fazla olarak elde edilmiştir. Bu görece oksitlenmenin bu 

elementler üzerinden olduğunu ortaya koymaktadır. Özellikle borun oksijen afinitesi de göz 

önüne alınırsa, kütlece başlangıç değerinden yaklaşık %17-18 oranında azalmış, numune 

yüzeyinden ciddi oranlarda B2O3 ve H3BO3 oluşumundan bahsedilebilir. Diğer oksit 

oluşumları özellikle Fe, Cr ve Ni için birebir oksit oluşumundan ziyade borat (örneğin 

FexByOz) formunda olması da muhtemeldir.  
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Özellikle SM5 numunesi üzerinden yapılan XPS analizinde de ciddi oranda borun 

oksitlenmesi, Me-B bağlarına ilaveten Me-B-O bağlarının önerilmesi bu borat oluşumu 

hipotezine destek olmaktadır. C ve O miktarlarının doğrudan belirlenmesi yapılan analizler 

neticesinde direk olarak mümkün olmasa da, XPS ve ICP-OES analizleri ışığında bir toplam 

kirlilik olarak önerilebilir. Bu bağlamda yapıda yaklaşık %3 C ve O içeriğinden 

bahsedilebilir.   

 

Sonuç olarak alaşımlama işlemi sonucunda başlangıç kompozisyonuna çok yakın bir ürün 

elde edilmiş ve son üründe C ve O kirliliği görece kabul edilebilir seviyelerde kalmıştır. 

 

7.6. Manyetik Karakterizasyon 

 

Histerisiz döngüleri (eğrileri) malzemelerin manyetik özelliklerinin tanımlanmasındaki 

temel manyetik özellikler hakkında kritik bilgiler sunmaktadırlar. Yumuşak manyetik 

malzemeler özelinde istenen manyetik özellikler sırasıyla yüksek doyum manyetik akı 

yoğunluğu, yüksek geçirgenlik, düşük koarsivite ve düşük çekirdek kayıpları olarak 

tanımlanabilirler [228]. Bu parametrelerden koarsivite önemli bir parametre olup yumuşak 

manyetik malzemelerde düşük kayıplarının olması istenmektedir. Koarsivite genellikle 

dislokasyonlar, tane sınırları, çökeltiler ve manyetik olmayan fazların dağılımı ile doğrudan 

ilişkili olup bunların varlığı, dağılımı vb., parametreler ile kontrol edilebilir [10].  Yüksek 

miktarda karşılaşılan koarsivite özellikle kalıntı iç gerilmeler, safsızlıklar, mekanik 

alaşımlama sırasında oluşan fiziksel bozukluklar (örneğin gözenekli toz oluşumu). Bu 

özelliklerin kontrol edilmesi hedeflenen düşük koersivite değerlerine ulaşmayı mümkün 

kılabilir. Yumuşak manyetik malzemeleri tanımlayan bir diğer özellik ise yüksek doyum 

magnetizasyonudur. Koersivitenin aksine mikro yapıdan bağımsız, buna karşın kimyasal 

kompozisyona son derece bağımlıdır. Yine de doyum magnetizasyonu mekanik alaşımlama 

süresinin artması ile artar. Bu genel olarak tane boyutundaki azalma ile mangeto-krsitalin 

anizotropinin azalması ve böylece manyetik alanların (manyetik domain) kolay 

döndürülmesi ile ilişkilendirilir [229].  Özellikle tane boyutu ve tekil manyetik alan (single 

domain) arasındaki ilişki sert manyetik özelliklerden, yumuşak manyetik özelliklere geçişte 

sergilenen histerisiz eğrileri ile ilişkilendirirlerdir. Bu kapsamdan bir kritik tane boyutu 

dağılımında yapı genel olarak kare, daha sonra bu kritik tane boyutu altında ve üstünde geçiş 

ve 2-10 nm arasında yumuşak manyetik özellik göstermektedir [230].  



78 

 

Özellikle bu tekil manyetik alan bölgesinde süper manyetik malzemeler elde etmek 

mümkündür. Genel bir yaklaşımla süper manyetik malzemeler düşük koarsivite ve yüksek 

geçirgenliğe sahip malzemeler olarak tanımlanıp düşük termal uyarılmalar ile (küri 

sıcaklığının altında dahi) tüm kristalin magnetizasyon yönü değiştirilebilir [231]. Tez 

kapsamında yapılan çalışmalarda üretilen alaşım tozlarının manyetik özellikleri oda 

sıcaklığında titreşimli örnek magnetometresinde B-H eğrileri yardımı ile ölçülmüştür. Şekil 

7.28’de tüm döngü B-H eğrisi SM1-5 numuneleri için verilmiştir. Eğrinin genel profili 

incelendiğinde tüm bileşimlerin yumuşak manyetik özellikler gösterdiği anlaşılmıştır. Genel 

olarak mekanik alaşımlama ile üretilen yumuşak malzemelerde B-H eğrilerinde doyum 

magnetizasyonu ve koarsivite mekanik alaşımlama süresinin bir fonksiyonu olarak 

verilmektedir. Bu ise genel manada tane (kristalite) boyutu ve iç gerilmelerin bir rekabeti ile 

şekillenmesi ile alakalıdır. Tane boyutu tek manyetik alan (single domain) boyutuna 

düştükçe doyum manyetizasyonu artarken, tane boyutu azalması sırasında oluşan iç 

gerilmeler neticesinde koarsivite ister istemez artmaktadır. Bu durum ise malzemeye 

uygulanacak gerilim giderme tavlaması ile belirli ölçülerde tersine çevrilebilir. Önemli bir 

başka nokta ise, gerilim giderme sırasında tane boyutu kontrolüdür. Tane boyutunda ısıl 

işlem neticesinde bir büyüme meydana gelmesi durumunda, tek manyetik alan (single 

domain) yapısı bozularak malzemenin doyum magnetizasyonu da tekrar azalabilir. Buna 

karşın, tez kapsamında sabit bir mekanik alaşımlama süresi seçilip kompozisyona 

odaklanmıştır. Özellikle kompozisyonda B oranı değişiklik gösterirken manyetik 

özelliklerin buna bağlı değişimi merak konusudur. 

 

 
 

Şekil 7.28. Elde edilen tüm numunelere ait histerisiz eğrileri 
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Şekil 7.28 üzerinden de görüleceği üzere tüm numuneler sigmoidal bir eğilim 

göstermektedir. Sigmoidal histerisiz eğrileri genel olarak tek manyetik alan (single domain) 

nano yapılarda gözlenmektedir [232]. Tüm bileşimlere ait eğriler incelendiğinde, tüm 

numuneler için uygulanan manyetik alanda doyum magnetizasyonuna ulaştıkları 

söylenebilir. B-H eğrilerinde tüm eğrilerin yuvarlak geçişler ile (tam bir S profili ile) doyuma 

ulaştığı söylenebilir. Bu malzemelerin lineer manyetizasyon davranışında yataya geçmesi 

manyetik alan duvarlarının hareketlerinin sonlanması ile ilişkilendirilebilir [233]. Ayrıca bu 

durum tozlar arasındaki boşluklar ve gözenekler gibi demanyetize edici durumlar ile de 

açıklanabilir [135].  Şekil 7.28’de gözlemlenenin aksine, doyum magnetizasyonuna 

ulaşılamaması durumu ise (özellikle düşük mekanik alaşımlama sürelerinde), tozların 

yuvarlak şekillerine ulaşmadan önceki düzleşmiş yapıları ile alakalı olabilir [233]. Buna 

ilaveten yapının tekil manyetik alan boyutlarına indirilememesi de öne sürülebilir. Ayrıca 

Şekil 7.28 içerisinde yer alan yakınlaştırılmış alan incelendiğinde, histerisiz eğrisinin tam 

bir simetri göstermediği anlaşılmaktadır. Özellikle bazı numunelerde uygulanan manyetik 

alan yönünde bir kayma mevcuttur. Bu durum değişim anizotropisi ile ilişkilendirilebilir 

[130]. Değişim anizotropisi yapıda muhtemel iki (veya daha fazla) fazın ara yüzey manyetik 

etkileşimini açıklamaktadır. Özellikler fazlardan birinin antiferro manyetik olması 

durumunda ortaya çıkmaktadır [234]. 

 

 
 

Şekil 7.29. Elde edilen tüm numunelere ait doyum manyetizasyon eğrileri 



80 

 

Şekil 7.29 numunelerin histerisiz eğrilerinin ilk çeyreğini yansıtacak şekilde yeniden 

çizilmesi ile elde edilmiştir. Özellikle değişen bor oranları ile doyum manyetizasyonun 

değerlendirilmesi açısından önemlidir. Görüleceği üzere numunenin bor oranı arttıkça, 

doyum manyetizasyonu genel bir eğilimle artma göstermekte, buna karşın Sm3 

numunesinde beklenenin aksine bir üşüş gözlemlenmiştir. Özellikle bir numunede bu 

durumun gözlemlenmesi, muhtemel olarak aşırı oksitlenme ile ilişkilendirilebilir. Ayrıca bir 

diğer açıklama, toz yüzeyinden kaynaklı anizotropi etkisi ile ilişkilendirilebilir. Bu özellikle 

malzeme yüzeyine yakın bölgelerde geniş durdurma kuvvetine neden olur ve manyetik 

alanların (domain), uygulanan manyetik alan etkisi altında dönmesini zorlaştırır [135]. Fakat 

SM3 numunesinde doyum manyetizasyonuna hemen hemen diğer numunelerle aynı şartlar 

altına ulaşılmış olması, artan manyetik alan etkisinde numune manyetik alan duvarlarının 

hareketinin sonlanması, herhangi bir geniş durdurma etkisinin olmadığını göstermektedir. 

Bu durumda muhtemel azalma aşırı oksidasyon veya düşük manyetik özellikteki fazların 

oluşması ile ilişkili olabilir. Doyum magnetizasyonun doğrudan kimyasal kompozisyon ile 

ilişkili [144] olması durumu mekanik alaşımlama süresince istenmeyen (düşük manyetik 

özellikli) bir fazın oluşması veya daha muhtemel yapı içeresiden ortam kaynaklı oksijen ve 

C çözünürlüğünün aşırı olması ile ilişkilendirilebilir. 

 

Çizelge 7.3. Elde edilen tüm numunelere ait doyum manyetizasyonu ve zorlayıcı kuvvet 

değerleri 

 

Numune adı Zorlayıcı kuvvet (Hc) Doyum manyetizasyonu 

(Ms) 

SM5 18.5 115.8 

SM4 11.79 108.76 

SM3 11.47 100.07 

SM2 90.5 77.03 

SM1 1.69 98.80 

 

Zorlayıcı kuvvet ve doyum manyetizasyonun bor oranına bağlı değişimi Şekil 7.30 ve 

7.31’de sırasıyla verilmiştir. Ayrıca ölçülen değerler her bir numune için Çizelge 7.3’te 

sunulmaktadır. Yukarıda da bahsedildiği üzere SM2 numunesi beklenenin aksine düşük 

doyum manyetizasyonu ve yüksek zorlayıcı kuvvet sergilemiştir. Bu numuneden elde edilen 

verilerin göz ardı edilmesi ile Şekil 7.30’da zorlayıcılığın ve Şekil 7.31’de doyum 

manyetizastonun doğrusal değişim eğrileri ortaya konmuştur. Buna göre, alaşımda bor 

içeriği arttıkça zorlayıcılık aramıştır.  
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Bu genel manada yapıda oluşan özellikle borun ilavesi ile alt kristallerin tane boyutlarının 

azalması ve kalıntı iç gerilmelerin artması ile ilişkilendirilebilir. Ayrıca yapıda muhtemel 

oluşacak borürlerin hacim oranının artması ile de ilişkilendirilebilir. Daha geniş bir bakış 

açısı ile SM3 numunesi oluşturulurken meydana gelebilecek muhtemel kalıcı iç gerilmeler, 

kalıntılar ve oksit oluşumları, tanelerde oluşan dislokasyonlar, aşırı tane boyutu, değişim 

anizotropi etkisi, yüzey anizotropi etkisi, yüzey düzensizlikleri, şekil anizotropisi, 

parçacıkların birbirleri ile etkileşimi sonucu oluşan etki ve sıcaklık etkisi [135] zorlayıcı 

kuvveti azaltmış olabilir. 

 

 
 

Şekil 7.30. Bor oranına bağlı zorlayıcı kuvvetin değişimi 

 

 
 

Şekil 7.31. Bor oranına bağlı doyum manyetizasyonu değişimi 
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Bor oranı arttıkça alaşım sisteminin doyum manyetizasyonu ciddi ölçüde artma eğilimi 

göstermektedir. Buna karşın yine SM2 numunesinde beklenin aksine bir düşme 

gözlemlenmiştir. Bu genel olarak, B-H profilinde bir değişme olmaması nedeniyle geniş alan 

durdurucu etki olmadan manyetik fazın azalması ile ilişkilendirilebilir.  

 

Sonuç olarak tez kapsamında değişen bor oranlarında üretilen tüm numunelerin manyetik 

özellikleri B-H eğrileri yardımı ile belirlenmiştir. Elde edilen tüm numunelerin yumuşak 

manyetik özellik taşıdığı tespit edilmiştir. Doyum magnetizasyonu ve zorlayıcılık ile alaşım 

sisteminin bor oranı açısından bir ilişki kurulmaya çalışılmıştır. Bu kapsamda en az bor 

içeren SM1 numunesi en düşük zorlayıcı kuvvete sahip, en çok bor içeren SM5 numunesi 

ise en yüksek doyum manyetizasyonuna sahip olarak bulunmuştur. 
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8. SONUÇ VE ÖNERİLER 

 

Mekanik alaşımlama yöntemiyle üretilen amorf/nanokristalin FeNi esaslı yumuşak 

manyetik malzemelere Bor elementi katkısının mikro yapısal, termal ve manyetik özelikler 

üzerindeki etkilerinin incelendiği bu çalışmada, FeNiCrMoSi alaşımına ağırlıkça %6, 9, 12, 

15 ve 18 oranında Bor elementi katkılanarak toz metalürjisi yoluyla 5 farklı alaşım 

sentezlenmiş ve ardından XRD, XPS, DSC, DTA-TG, ICP-OES ve VSM analizleri 

yapılmıştır. Yapılan incelemeler sonucunda aşağıdaki sonuçlar elde edilmiştir; 

 

1. Toz metalürjisi ile üretilen numunelerin öğütme süresinin tespiti amorf ve nano-krsitalin 

faz oluşumu ve yapının tekrar kristalleşmesi temelinde belirlenmiştir. En uygun süre 

belirlendikten sonra, mekanik alaşımlama yardımı %60 amorf faz içeren değişik bor 

oranlarına sahip alaşım tozlar elde edilmiştir.  

 

2. Tozların amorf faz miktarı ve kristal çapları genel olarak alaşım bileşiminden bağımsız 

olarak sabit kaldığı gözlemlenmiştir. Anlamlı, ölçülebilir değerler bu yaklaşımla 

bulunamamıştır. Yapıda yer alan B ve Mo’nun, özellikle ısıl işlem adımları ardından elde 

edilen bulgular neticesinde, mekanik alaşımlama ile tam olarak çözünürlüğünün 

sağlanamadığı anlaşılmıştır. Isıl işlem ile mekanik alaşımlama ile oluşan mikro gerilmelerin, 

kristal boyutunun ve amorf miktarının kontrol edilebileceği gösterilmiştir. Dolayısı ile 

manyetik özelliklerin kontrolü mekanik alaşımlama sonucu yapılacak ısıl işlemler ile kontrol 

edileceği düşünülmektedir. 

 

3. Üretilen manyetik toz malzemelerin termal davranışları incelendiğinde %18 bor 

katkılanan numune haricindeki diğer numuneler birden fazla ergime piki sergilerken, %18 

bor içeren numune tekil ergime piki sergilemiştir. SM5(%18) numunesinin termal 

davranışını daha da detaylı incelmeye yönelik bir çalışmada ısıtma (ergitme), soğutma ve 

tekrar ısıtma (ergitme) süresince yapılan DSC analizi ile ele alınmıştır. Bilindiği üzere 

mekanik alaşımlama yapıda süper doyuma neden olabileceğinden, çözünürlükler termal 

çözünürlüklerin çok üzerinde olabilmektedir.  Özellikle SM5 numunesinin sergilemiş 

olduğu tek ergime noktası bileşimin ötektik noktada veya ötektik noktaya yakın olabileceği 

düşünülmektedir. 
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4. TG eğrileri incelendiğinde tüm numunelerde 900-1000oC sonrasında ciddi oranlarda kütle 

kayıpları mevcuttur. Bu kütle kayıplarının işlemlerin yapıldığı koruyucu Ar atmosferi de göz 

önüne alındığına uçucu oksitlerin yapıdan uzaklaşması ile meydana geldiği anlaşılmaktadır. 

Yapı genel olarak bileşenleri ve muhtemel oksitleri bakımından düşünüldüğünde, yapıdan 

bu sıcaklıkta hızlı bir şekilde ayrılan oksidin B2O3 olması muhtemeldir. 

 

5. Mekanik alaşımlama yöntemiyle üretilen numunelerin yüzey oksitlerini karakterize etmek 

amacıyla yapılan XPS analiz sonuçları incelendiğinde elde edilen spektrum şiddetleri bor 

oranları ile ilişkili olarak artmakta ve en şiddetli pikler SM5 ve SM4 numunelerinden elde 

edilmektedir. Yine oksit oluşumlarının bu numuneler için en yüksek seviyelerde olduğu 

anlaşılmıştır. Bor oranı arttıkça, numune yüzeyinden bor oksit oluşumunun da arttığı tespit 

edilmiştir. 

 

6. Mekanik alaşımlama yöntemi yardımıyla üretilen toz numunelerin yüzeyinde tespit edilen 

B2O3 varlığı üretilen tozların dışının yalıtkan içinin ise iletken olması manasına gelmektedir. 

Bu durumun ise girdap akım kaybını azaltarak manyetik özellikleri olumlu etkileyeceği 

düşünülmektedir. 

 

7. Toz metalürjisi ile değişen bor oranlarında üretilen tüm numunelerin manyetik özellikleri 

B-H eğrileri yardımı ile belirlenmiştir. Elde edilen tüm numunelerin yumuşak manyetik 

özellik taşıdığı tespit edilmiştir. 

 

8. Farklı bor oranına sahip numunelerin manyetik karakterizasyonunun yapılmasının 

ardından katkılanan bor oranının artmasıyla zorlayıcılık değerinin arttığı gözlemlenmiştir. 

Buradan hareketle bor katkısının FeNi esaslı manyetik alaşımlarda zorlayıcılığı az da olsa 

olumsuz yönde etkilediği düşünülmektedir.  

 

9. Ağırlıkça %6-18 bor katkılanan numunelerin manyetik olarak analiz edilmesinin 

ardından, artan bor katkısının malzemelerin doyum manyetizasyonunu artırdığı tespit 

edilmiştir. Elde edilen sonuçlar neticesinde bor katkısının doyum manyetizasyonunu pozitif 

yönde etkilediği düşünülmektedir. 
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