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Ozet: Bu calismada nanokristal Co7oSiisBis (at.%) toz alasimlari, mekanik
alasimlama (MA) teknigi ile farkll ogiitme siirelerinde iiretilmistir. Ogiitme
sliresince alasimlarin yapisal degisimleri, parcacik morfolojisi, termal kararliliklar
ve manyetik oOzellikleri incelenmistir. X-i1s1n1 difraksiyonu (XRD) sonuglari,
elementel tozlarin birbirleri ile olan reaksiyonu sonucu nanokristal Co(Si,B) kat1
¢ozelti fazini olusturdugunu gostermistir. Taramali elektron mikroskobu (SEM)
analizlerinden morfolojinin alasimlama boyunca degistigi ve parcacik boyutunun
ogiitmenin ilk safthalarinda arttigi, daha sonra kii¢iildiigii anlasilmistir. Alasimlarin
yapisal durumuna bagl olarak goriilen ekzotermik reaksiyonun aktivasyon
enerjisi 128 * 3 kJ/mol olarak hesaplanmistir. Manyetik sonuclar, artan 6glitme
stiresiyle hem doyum manyetizasyonunun (Ms) hem de koersivitenin (H)
azaldigini gostermistir.

Investigation of Structural, Thermal and Magnetic Properties of Nanocrystalline
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Abstract: In this research, nanocrystalline Co70Si1sB1s (at.%) powder alloys were
prepared by mechanical alloying (MA) technique at various milling times. Their
structural changes, particles morphology, thermal stability and magnetic
properties through the milling process were investigated. The X-ray diffraction
(XRD) results showed that reaction of the elemental powders mixture resulted in
the formation of the nanocrystalline Co(Si,B) solid solution phase. According to the
scanning electron microscopy (SEM) analysis, particle morphology was changed
during alloying and the particle size increased initially, then decreased. Depending
on the structural state of the alloys, the apparent activation energy of the
exothermic reaction was calculated as 128 + 3 k]/mol. Magnetic results indicated
that both saturation magnetization (Ms) and coercivity (Hc) were decreased with
increasing milling time.

1. Giris

kullanilmaktadir.  Bunlardan, yukaridan-asagiya
yaklasiminda cesitli tiirlerdeki bilyali degirmenler

Gelismis ozelliklere ve daha iyi performansa sahip
yeni malzemelerin arastirilmasi, malzeme
bilimcilerin ilgilendigi baslica konulardan biridir.
Cesitli malzeme tiirleri arasindan nanomalzemelerin
gelisimi, heyecan verici ve hizli biiyliyen bir alan
olmustur. Mekaniksel o6zeliklerinin yiiksek olmasi,
korozyona karsi direnclerinin iyi olmasi, iyi manyetik
ve elektriksel 6zellik gdstermesi bu malzemelere olan
talebin artmasina neden olmustur [1-3]. Nanokristal
malzemelerin lretilmesinde genel olarak iki temel
yaklasim (yukaridan-asagiya ve asagidan-yukariya)
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kullanilarak mekanik asindirma yoluyla milimetre
veya  mikron  biyiikligiindeki  parcaciklarin
nanometre boyutuna indirgenmesi saglanir. Mekanik
alasimlama/6giitme teknigi olarak da bilinen bu
islem sirasinda, bilyeler arasinda kalan toz
pargaciklar1 soguk kaynaklanma islemine ve siddetli
plastik deformasyona maruz birakilir. Bu sayede
malzemelerin uzun-mesafeli kristal diizenleri, yari-
kararli nanokristal ve amorf fazlara
bozunabilmektedir [4,5]. Kolay ve nispeten ucuz olan
bu teknik ile alasimin olusum siireci kolayca kontrol
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edilebildigi i¢in istenilen mikroyapiya ve/veya faz
yapisina  sahip malzeme iretmek miimkiin
olmaktadir. Uretilecek olan malzemenin istenilen
yap1 ve Ozellikte olabilmesi icin 6giitiicii tipi, 6giitme
haznesi, hiz, siiresi, atmosferi ve bilye-toz orani gibi
parametrelerin iyi secilmesi ve kontrol altinda
tutulmas1 gerekmektedir. Endiistriyel 6lgeklerde
kullanilabilir bir yéntem olan bu teknik kullanilarak
iiretilen nanokristal alasimlar jeneratorler, motorlar,
glic donisturiicileri ve sensorleri gibi cesitli
manyetik aletlerde kullanilmaktadir [6].

Cesitli manyetik malzemeler arasindan Co-esash
amorf/nanokristal yapili alasimlar, normal polikristal
yapidaki alasimlara kiyasla diisiik koersivite, yiiksek
doyum manyetizasyonu ve diisiik histerizis kaybi gibi
iistiin yumusak manyetik o6zellikler gdstermekteir
[1,7,8]. Literatiirde, mekanik alasimlama/dgiitme
teknigi kullanilarak Co-Si-B-esash alasim sistemleri
amorf/nanokristal yapida elde edilmistir. Konuyla
ilgili ilk calismalardan biri olan Co7s.x)FexSioB13 (x = 0,
8, 16, 30, 50, 70, 78) toz karisimlarina 100 saate
kadar MA islemi uygulanmis ve tiim alasimlar,
nanokristal kat1 ¢6zelti fazinda olusmustur [9]. Pekala
vd. [10], ogiitme isleminin hizli katilastirma ile
iiretilen Co7gSi11B11 serit alasimlarinin ve elementel
toz karisimlarinin manyetik momentleri lizerindeki
etkisini arastirmistir. Amorf yapidaki ve kristallenme
islemi sonucunda elde edilen serit alasimlarin
6gutiilmesinin manyetik momentte artisa yol actigini,
bununla birlikte elementel tozlarin 6giitiilmesinin ise
azalmaya neden oldugunu gostermistir. Benzer
sekilde Bednarcik vd. [11], calismalarinda amorf
yapidaki Cozo3Fes7Si10B1s serit alasimini, 800 saatlik
6gitme sonucunda fcc-Co fazina kristallendirerek
kismi amorf yapida (amorf + nanokristal) elde
etmislerdir.  Bu  c¢alismada  ortalama  tane
biiytikligiiniin yaklasik 10 nm oldugu tahmin
edilmistir. Li ve Ramanujan [12], CoesSiisB1sFesNi,
alasiminin 5 saatlik mekanik alasimlama (MA) islemi
sonucunda amorf fazin olustugunu tespit etmislerdir.
Bununla birlikte, Muhgalin vd. [13], Coe55Si1gB10Cres
ve CoessSiisBioFess alasimlarini sirasiyla, 30 ve 14
saatlik 6giitme islemi sonunda amorf yapida elde
etmislerdir. Corrias vd. [14] ise, Co-B ikili alasim
sisteminde, artan bor miktariyla birlikte
amorflasmanin daha hizli oldugunu agiklamiglardir.
Neamtu vd. [15] yaptiklar1 c¢alismada, Co-Fe-Ni-
(Zr,Ti)-Si-B alasimlarini 40 saatlik 6glitme sonrasinda
amorf yapida elde ettiklerini bildirmislerdir. Elde
edilen toz alasimlarin maksimum Kristallenme
sicakligt 807 K olup, doyum manyetizasyonu
degerleri 55 ile 60 Am?/kg arasindadir. Bir diger
calismada, CosyFei1sNbgTasBig alasiminin 160 saatlik
MA islemine tabi tutulmasi sonucu nanokristal yapiya
sahip kati ¢ozelti fazinin olustugu bildirilmistir. Bu
alasimin 120 saat Oglitme sonrasindaki Kkristalit
boyutu yaklasik 7.8 nm olarak bulunmustur [16].
Yapilan c¢alismalardan anlasilacagi lizere, deney
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oncesi hazirlik kosullar1 ve 6glitme parametreleri MA
islemine tabi tutulan tozlarin mikroyapisini ve
ozelliklerini etkilemektedir. Bu c¢alismada ise
literatiirden farkli olarak, Co70SiisBis  (at.%)
kompozisyonuna sahip elementel tozlarin MA islemi
sliresince olan yapisal, termal ve manyetik
ozelliklerindeki degisimlerin incelenmesi
amaglanmistir. Bunun i¢in farkli 6glitme streleri
sonrasinda elde edilen toz alasimlar X-1511
difraksiyonu (XRD), taramali elektron mikroskobu
(SEM), diferansiyel termal analiz (DTA) ve titresimli
ornek manyetometresiyle (VSM) ile incelenmistir.

2. Materyal ve Metot

Co70Si1sB1s (at.%) kompozisyonuna sahip alasimlari
elde etmek icin Co (abcr, %99.5 saflikta, Do ~ 15
um), Si (aber, %99 saflikta, Dore ~ 30 um) ve B (alfa-
aesar, %99 saflikta, Dore ~ 45 pm) baslangi¢ toz
malzemeleri kullanildi. MA islemi, yiiksek enerjili
bilyeli 6giitme cihazinda (Retsch PM100 CM), 400
devir/dak hizinda farkli 6giitme siirelerinde (3-, 12-,
24-, 36-, 48- ve 72 saat) gergeklestirildi. Baslangi¢ toz
malzemelerinin a¢ik havada oksitlenmesini dnlemek
amaciyla tartim islemi yiiksek saflikta argon
atmosferi (%99,99) altinda kapali bir eldivenli kutu
icerisinde yapildi. Ogiitiicii hazne ve bilyeleri,
sertlestirilmis paslanmaz celikten yapilmis olup bilye
¢ap1 ve bilye-toz orani sirasiyla 10 mm ve 10:1’dir.
MA islemi sirasinda asir1 1sinmanin 6nlenmesi icin
cihaz 30 dak c¢alisip, 15 dak duracak sekilde
programlandi.  Bununla  birlikte, alasimlama
esnasinda metal tozlarin hazneye ve bilyelere
yapismasini 6nlemek amaciyla islem kontrol elemani
olarak %1 oraninda toluen kullanildi. Belirli 6glitme
stireleri sonrasindaki numunelerin yapisal
degisimleri ve faz analizleri Panalytical Empyrean
XRD cihazinda ve CuKa radyasyonu (A = 0.154056
nm), 26 = 20°-80° 0.013° adim araligi, her adimda
48.2 s bekleme siiresi kosullar1  altinda
gercgeklestirildi. Alasimlarin kristalit boyutu ve orgii
gerinimleri sirasiyla Scherrer metodu ve Tangent
formiilii ile hesaplandi [5]. Numunelerin 6gilitme
siiresince olan morfolojik degisimi, ikincil elektron
modunda 12.3 kV'da c¢alistirilan bir FEI-Quanta FEG
450 SEM cihazinda incelendi. Toz parcaciklarin
ortalama biiyiikligi Imagej yazilimi ile istatistiksel
olarak her bir SEM goriintiisiindeki 100 parcacik
lizerinden hesaplandi. Numunelerin termal analizleri,
SII Exstar 6300 TG/DTA cihazinda 100-1000 °C
arasinda 20 °C/dak’lik 1sitma hizinda ve 40
ml/dak’lik N gazi akisi altinda yapildi. Numune kabi
olarak yiiksek sicakliga dayanan seramik kaplar
kullanildi.  Alasimlarin  manyetik alana bagh
manyetizasyon 0Ol¢iimleri, 27 °C’de +20 kOe manyetik
alan altinda fiziksel o6zellikler o6l¢lim sistemi'nin

(PPMS  Quantum  Design)  titresimli  6rnek
manyetometresi (VSM) modu kullanilarak
gerceklestirildi.
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3. Bulgular
3.1. XRD analizi

Co70SiisB1s alasimini olusturan baslangi¢c tozlar1 72
saate kadar MA islemine tabi tutuldu. Bu siire
icerisinde meydana gelen yapisal degisiklikleri takip
edebilmek icin 06glitme isleminin Oncesinde ve
sonrasinda alinan toz numuneler XRD ile analiz
edildi. Sekil 1'de goriildiigii tlizere alasimlama
islemine tabi tutulmayan tozlarin (0 h) XRD
sonucunda Co ve Si elementlerine ait karakteristik
kirinim pikleri goriiliirken, B elementinin diistk
atomik sacilma faktoriine ve amorf yapisina sahip
olmasindan dolay;, Bye ait pikler tespit
edilememistir. 3 saatlik alasimlama islemi sonunda
bu elementel piklerin siddetlerinin hizli bir sekilde
azalarak genisledigi ve bazilarmin ise kayboldugu
goriilmektedir. Ogiitme siiresinin artmasiyla beraber
goriilen bu degisiklik, hem tane boyutundaki
ki¢iilmeyi hem de o6rgii gerinimindeki artisi ifade
etmektedir [16]. Bununla birlikte, Si elementine ait
piklerin 12 saatlik 6giitme sonrasi yok olmasi Si'nin
tamamen Co icerisinde ¢dziindigiinii belirtmektedir.
Prasad vd. [3], Fe-Si-B alasiminda Si'nin yap:
icerisinde ancak 30 saatlik 6giitme sonrasi tamamen
kayboldugunu bildirmislerdir. Dolayisiyla, 26 = 40°-
50° araliginda goriilen pikler, elementel tozlarin
birbirleri ile olan reaksiyonu sonucu Co(Si,B) kati
¢ozelti fazim1 olusturdugunu belirtmektedir [15]. 12
ile 72 saatlik 6gltme islemi siiresince, 26 = 41.6° ve
47.4%deki yansima acilarinda goriilen piklerin
siddetlerinin azaldig1 20 ~ 44.45°de goriilen pikin ise
o6gitme islemi sonuna kadar yapida kaldig:
gorilmektedir. Bu durum alasimlama reaksiyonunun
tamamlanarak Co-esasli bir kat1 ¢o6zelti fazinin
olustugunu belirtmektedir. Ayrica, Hume-Rothery
kurallarina gore ozellikle Co ve Si'nin ¢ok benzer
elektronegatiflik degerlerine (sirasiyla 1.88 ve 1.90)
sahip olmasi, bunlarin intermetalik bilesikler
olusturmalarini o6nler [17,18]. Benzer sonuclar, MA
ile tiretilen Co7sSioB1zalasimi i¢in rapor edilmistir [9].
Bununla birlikte, B elementinin alasimlama esnasinda
amorflasmayr arttirdigt  bilinmektedir.  Ancak,
Co70Si1sB1s alasiminin MA islemi sonucunda amorf
yapt elde edilememistir. Bu durum, muhtemelen
deneysel sartlardan/ 6giitme parametrelerinden ve
alasimlama  siiresince  olusan  safsizliklardan
kaynaklanmaktadir.

Sekil 2’de Co70SiisBisalagiminin MA islemi siiresince
kristalit boyutlarindaki ve o6rgii gerinimlerindeki
degisimler = goriilmektedir.  Alasimlarin ~ XRD
grafiklerindeki diger pikler agik¢a goriillemediginden,
20 = 44.45% deki Co(Si,B) kat1 ¢ozelti fazina ait pik

esas alimmistir [3]. Ogiitmenin ilk saatlerinde,
baslangi¢ elementel tozlarinin mikrometre
mertebesindeki kristalit boyutu ~ 28 nm'ye

diismektedir. Artan 6glitme siiresiyle, boyut daha da
azalmakta ve 72 saatlik 6giitme isleminden sonra ~ 8
nm olmaktadir. Bu durum Si, B gibi arayer yari metal
atomlarinin dislokasyonlara ve tane sinirlarina
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y1gilmasiyla ilgilidir, bu da yiiksek bir dislokasyon
yogunlugunun olusmasina ve tane simirlarinin
stabilize olmasina neden olur. Boylelikle tane
biiylimesi olay1 engellenerek alasimlama siiresince
devam eden tane kiiciilmesi meydana gelmektedir
[19]. Ayrica, tane sinir1 oraninin artmasi ve devam
eden oOgiitme siliresince oOgiitiicli bilyelerin darbe
etkisinden kaynaklanan plastik deformasyonuna
bagili olarak olusan dislokasyon yogunlugu, orgii
gerinimi degerlerini de arttirmaktadir [5,16]. Bu
calismada, Co70SiisBis alasiminin maksimum o6rgii
gerinimi degeri yaklasik % 0.62 olarak bulunmustur.
Benzer olarak, Co7gSi;iBi1 alasiminin 340 saatlik
Ogiitme sonrasi ortalama kristalit boyutu 6 nm ve
orgi gerinimi yaklasik % 0.8 olarak hesaplanmistir
[10].
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Sekil 2. Ogiitme siiresince kristalit boyut ve 6rgii
gerinimindeki degisim
3.2. Morfoloji ve parcacik boyutu analizi
MA islemi esnasinda ogiltiici hazne igerisine
bilyelerin meydana getirdigi darbe enerjisi sonucu
elementel toz pargaciklar levhalasir, birbiriyle
kaynaklasir, kirilir ve tekrar kaynaklasir. Siinek ve
kirilgan malzemelerin birlikte ogltilmesi

asamasinda ise, kirilgan tozlar daha kiiciik boyutlu
pargalara ayrilir ve slinek tozlarin igerisine hapsolur
[5,12]. Co70SiisBis alasiminin 6giitiilme isleminde Co
elementi siinek malzeme olarak davranir ve dgiitme
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isleminin baslangi¢c asamasinda parg¢alanmis haldeki
Si ve B elementel tozlarini sogurur. Sekil 3’'deki SEM
fotograflarindan gorildigi lizere, 6glitme isleminin
ilk safthasinda (0-12 saat) alasimi olusturan elementel
tozlar deformasyona ugrayarak birbiriyle olan
reaksiyonu sonucu daha biiyiik tozlara aglomere
olmustur. Dolayisiyla alasimin ortalama pargacik
boyutu artmis, 12 saatlik 6glitme sonunda yaklasik
30 um olan maksimum bir degere ulasmistir (Sekil 4).
MA isleminin ikinci safhasinda, belirli bir biiyiiklige
ulasan parcaciklar, 6giitiicii bilyelerin devam eden
darbe etkisi sonucu ortaya ¢ikan enerji nedeni ile
parcalanmaya baslamistir (12-36 saat). Bu durum
kirllma, parcalanma olarak adlandirilir. Bdylece
sertlestirilmis siinek tozlarin kirilmaya baslamasi

Sekil 3. Co70Si1sBisalagiminin farkh 6{“;1'.:1

aslinda metal matris icindeki Si ve B yar1 metallerinin
homojenlesmesine yol agmistir [12]. MA isleminin
son safhasinda toz pargaciklar, devam eden
deformasyonla birlikte tekrar kirilarak bir siire sonra
parcaciklarin yapisi daha kararli ve homojen hale
dontsmiistiir. Fakat toz pargaciklarin boyutu hemen
hemen ayni kalmaya devam etmistir (36-72 saat). MA
islemi sonunda ortalama parcacik boyutu yaklasik 7
um olarak o6lcilmiistir. SEM goriintiilerinden
yararlanarak odlgtilen pargacik boyutu degerleri (Sekil
4), Scherrer metodu kullanilarak XRD verilerinden
hesaplanan Kkristalit boyutu degerlerinden (Sekil 2)
daha yiiksektir. Gozlemlenen bu biyiik farkliliklar,
parcaciklarin bircok kristalit tarafindan olustugu
malzemelerde goriilen yaygin bir etkidir [5].
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Sekil 4. Ogiitme siiresince parcacik boyutundaki degisim

3.3. Termal analiz

MA ile iretilen diizensiz ve nanoyapili malzemeler
yarikararlidir ve bu nedenle 1sitma islemi sirasinda
kristallenme sergilerler [16]. Bu nedenle alasimin
termal kararhlhigi, her bir 6glitme siiresinden sonraki
yapisal duruma baghdir. Sekil 5’den gortilecegi iizere,
alasimlama islemine tabi tutulmayan tozlarin DTA
sonucunda herhangi bir endotermik ve ekzotermik
pike rastlanmamistir. 3 ve 12 saatlik 6gilitme sonrasi
elde edilen alasimlarin DTA sonuglarinda, orgii
gerinimlerinden kaynaklanan 400-500 °C arasinda
genis bir ekzotermik tepe goriilmektedir. 24, 36 ve 48
saatlik 6giitme sonrasindaki alasimlarda ise, 565
°C’de belirgin bir ekzotermik pik gézlenmistir. XRD
sonuglar1 ile DTA sonuglarinin Kkarsilastirilmasi
sonucu, bu ekzotermik pikin yapi icerisinde olusan
yarikararli nanokristal fazin kristallenmesini temsil
ettigi anlasilmaktadir. Bununla birlikte, 72 saatlik
6glitmeye ait DTA sonucunda belirgin bir ekzotermik
pikin olusmamasi, o6gitmenin son safhasinda
alasimin  daha kararh ve homojen hale
doniismesindendir. Bu durum, XRD ve SEM sonuglari
ile tutarhdir.

Exo —»

Ist Akisi [W/g|

1 1 1 1

300 400 500 600 700 800

Sicakhik [°C)
Sekil 5. Co70SiisBi1s alasgiminin farkli dgiitme siirelerinden
sonraki DTA grafikleri

Yarikararl nanokristal Co70SiisB1is alasiminin termal
kararliligi hakkinda daha fazla bilgi edinebilmek igin,
36 saat Ogiitme sonrasindaki alasimin aktivasyon
enerjisi hesaplanmistir. Yani, alasimin yarikararh
halden kararli hale doniisebilmesi igin asilmasi
gereken enerji bariyeri degeri belirlenmistir. Sekil
6’da alasimin 10-80 °C/dak 1sitma hizlarindaki DTA
grafikleri goriilmektedir. Isitma hizinin artmasi ile
ekzotermik reaksiyonun pik sicakligr (7,) artmistir.
Isitma hizinin artmasi ile pik sicakliklarindaki bu
artis yarikararlh alasimlarda gozlenen karakteristik
bir durumdur. Esitlik 1'de verilen Kissinger denklemi
kullanilarak, ekzotermik pik i¢in aktivasyon enerjisi
hesaplanmistir [20].

In (ﬁ/sz) = — Ea/RTp + sabit (1

Burada f 1sitma orani, R gaz sabiti (8.314 J/mol K), T,
ise pik sicakligini tanimlayan ifadedir. Aktivasyon
enerjisi, E, olarak gosterilmistir. Alasimin aktivasyon
enerjisi, $ekil 7'de goruldigi gibi In(8/T}) ile
(—1/RT,) dogrusunun egiminden hesaplanmistir.
Hesaplanan aktivasyon enerjisi (E,) degeri, 128 + 3
kJ/mol olarak bulunmustur.
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Sekil 6. 36 saatlik 6giitme sonrasi elde edilen alasiminin
farkli 1sitma hizlarinda elde edilen DTA grafikleri
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Sekil 7. Alasiminin pik sicakligi (7Tp) i¢in ¢izilen Kissinger

dogrusu
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3.4. Manyetik dzellikler

Nanokristal yapili ferromanyetik malzemelerin
manyetik 6zellikleri, geleneksel malzemelere kiyasla
oldukca farkhidir. Malzemenin mikroyapisy,
morfolojisi, kimyasal bilesimi ve parcacik buiytkligi
kontrol edilerek manyetik 6zellikleri iyilestirilebilir
[18]. Co70Sii5B1s toz alasimlarin Sekil 8'deki histerisiz
egrilerinden (manyetizasyonunun manyetik alana
bagli  degisimi), beklenildigi gibi yumusak
ferromanyetik yapiya sahip oldugu anlasiimaktadir.
Bu sigmoidal histerezis egrileri genellikle kiiglik
manyetik  domenli  nanoyapii  malzemelerde
gozlemlenmektedir [18]. Sekil 9°da bu egrilerden elde
edilen doyum manyetizasyonu (Ms) ve koersivite (Hc)
degerlerinin 6glitme siiresine bagh olarak degisimi
goriilmektedir. M; degeri, ilk 36 saatlik 6giitme
stiresince ~ 135 emu/g degerinden ~ 100 emu/g
degerine diismekte ve 6giitme islemi sonuna kadar ~
95 emu/g degerinde kalmaktadir. Ms degerindeki bu
azalma; (i) Alasimin olusumu sirasinda manyetik
olmayan Si ve B gibi yar1 metaller, ferromanyetik Co
atomlarina kimyasal olarak baglanirlar. Bu da (Co)
3d-p (Si,B) hibritlesmesi sonucunda manyetik
momentlerin azalmasina neden olur. (ii) Yiiksek
enerjili 6glitme isleminin neden oldugu yapisal
kusurlar ve i¢ gerilmeler, dolayisiyla yapida olusan
dizensiz fazlar My'deki azalmanin nedeni olabilir. (iii)
Ogiitme isleminde kullanilan islem kontrol elemam
(toluen), alasimlarin manyetik olmayan C atomlariyla
etkilesmesine yol acarak M; degerinde azalmaya
neden olmus olabilir. Ayni zamanda H. degeri, 36
saatlik 6giitme sonunda ~ 118 Oe’ye diismekte ve
ogiitme sonunda ~ 114 Oe olmaktadir. Ogiitme
sliresince hem kristalit boyutundaki azalma hem de
diizensiz faz oraninin artisi, 6rgli gerinimi etkisine
gore daha baskin hale gelerek H/'de azalmaya neden
olmaktadir. Ayrica alasimlama esnasinda Ogiitme
havaninda meydana gelen 1sinma da parcaciklardaki
ic gerinmeleri yok edeceginden H. degerlerindeki
azalmanin nedeni olabilir [7,12,15,21,22].

150 |-

100

-
T

0

——3h
50 |- 12h 7
——24h

36h
-100 B

——72h
=150 -

-10000 0 10000

Manyetik Alan, H |O¢|
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histerisiz egrileri

Manyetizasyon, M [emu/g|

-20000 20000

88

160

T % 57 L ; " T i i T T
)
S M0 = M, (emu/g)
£ i@

g LS H, (Ce)

z T\ o

= Y 9 - 140 g'

=S \ E

5 120} CF

”~ =8

w e

< L

8= X

= »

£ r =

S 1 4120 @

g 100 | & =
L 't ;

_é =

- G

=

(=]

80 1 1 1 1 1 1 1 1 |00
0 10 20 30 40 50 60 70 80

Ogiitme siiresi [saat]
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4. Tartisma ve Sonug

MA teknigi ile nanokristal yapida tiretilen Co70Si1sB1s
toz alasimlar1 XRD, SEM, DTA ve VSM ile karakterize
edilmistir. Elde edilen sonuglar su sekilde
ozetlenebilir;

e Alasimi olusturan baslangi¢ elementel tozlarinin
ogitiilme islemi sonucunda Co(Si,B) kat1 ¢6zelti
fazi elde edilmigtir. Ogiitme siiresi arttikca,
alasimin  Kkristalit boyutundaki azalmayla
birlikte 6rgii gerinimi degeri artmistir. 72 saat
6glitme sonrasi kristalit boyut ~ 8 nm ve orgi
gerinimi ~ % 0.62 olarak hesaplanmistir.

e SEM sonuglarindan, o0glitme isleminin ilk
safthalarinda elementel tozlarin deformasyona
ugrayarak  birbiriyle = reaksiyona  girdigi
anlasilmistir. Bu sayede tozlarin birbirleriyle
kaynastig1 ve aglomere oldugu gorilmektedir.
Artan 6glitme siiresiyle beraber bu yap1 kirilip,
parcalanmaya baslamistir. Bu sayede pargacik
boyutlar1 kiiciiliip homojen bir yapt meydana
gelmistir.

e 36 saatlik o6gltme ic¢in, yarikararlh fazin
kristallenmesini temsil eden ekzotermik pikin
aktivasyon enerjisi, Kissinger metodu ile 128 + 3
kJ/mol olarak hesaplanmistir.

e Tim alasimlar, yumusak ferromanyetik
davranis gostermekle beraber 6glitme islemi
sonunda M ve H;, sirasiyla ~ 95 emu/g ve ~
114 Oe degerlerine diismektedir. Bunun nedeni
olarak, 6giitme siiresince Co matris icindeki Si
ve B atomlarin etkisi, azalan kristalit boyut ve
alasim igerisindeki diizensiz fazlarin artmasi
oldugu diisiiniilmektedir.
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