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OZET

Ba,,La,,Fe,,0,,0rnekleri katkisiz BaCO, Fe,0, ve
La,0, katkili bilesik tozlarinin mekanik alagimlanmasi
ve klasik kati hal sinterlenmesi ile Uretilmistir. Faz
bilesimi ve manyetik 6zellikler, X-isinlari difraksiyonu ve
titresimli 6rnek manyetometresi (VSM) ile belirlenmis ve
manyetizasyon dlcimleriicin en fazla 8 kOe manyetik alan
uygulanmistir. Katkisiz bilesimin doyma manyetizasyonu
ve kalici manyetizasyonu, La katkili érneklerin Mr ve Ms
degerlerinden daha yuksektir. Diger taraftan, La katkisi
koerzivite degerlerinde artisa neden olmustur.

Anahtar kelimeler: Sert miknatis, baryum hegzaferrit,
mekanik alasimlama, manyetik 6zellikler.

ABSTRACT

The samples of Ba ,La ,.Fe O, were prepared by the
solid state sintering using stoichiometric proportions
of pure BaCO,, Fe,O, and of R0, added compositions.
The phase compositions were investigated by X-ray
diffraction technique and magnetic properties were
determined by using vibrating sample magnetometer
(VSM) up to 8 kOe. The saturation magnetization and
remanent magnetization of pure composition was higher
than that of La doped composition. On the other hand,
La substitution improved the coercivity of hard magnets.

Keywords: Permanent magnets, barium hexaferrite,
mechanical alloying, magnetic properties.

1.GIRIS

Baryum hegzaferrit (BaFe ,0,), magnetoplumbite
yapisinda kristallenen bir bilesiktir. Bu yapi, ilk defa
Adelskold tarafindan incelenmistir ve oksijen veya
baryum-oksijen tabakalarinin  siki  paket seklinde
istiflenmesinden olusmaktadir, demir atomlari ise (g
farkli oktahedral, tetrahedral ve bipiramidal konumda
bulunmaktadir. Spinel S blok (Fe,,0, )", R blok ad verilen
(BaFeO,) tabakalari ile birbirinden aynimaktadir [1].
Yuksek koerzivite, korozyon direnci ve ylksek kimyasal
kararlihgr nedeniyle baryum hegzaferrit, ticari kalici
miknatislarin Giretiminde, veri depolamada ve mikrodalga
cihazlarda 6nemli 6lctide kullanilmaktadir [2,3].

Baryum hekzaferritin yapisal ve manyetik ozelliklerini
gelistirmek amaciyla pek ¢ok tretim yontemi denenmistir.
Birlikte c¢oktiirme, hidrotermal yontem, sol-jel, camin
kristalizasyonu ve dusiik sicaklikta yanma reaksiyonu,
sozkonusu yontemlerden bazilandir [4]. Sert ferrit
tozlarinin hazirlanmasinda bilyali degirmende 6giutme
yontemi de uygulanmistir. Bu yontem yardimiyla ¢ok
kiicik boyutta ferrit toz partikilleri ve morfolojileri
elde edilmistir. Bilyall degirmende 06gltme (zerine
yapilan calismalar, optimum manyetik 6zelliklerin,
1000-1300°C'de sinterleme sonucu ortaya ¢iktigini
gostermistir [5]. Klasik kati hal reaksiyonu yonteminde
énce BaCO, bozunmakta, daha sonra BaFe,0, ara bilesigi
meydana gelmektedir. Baryum hegzaferrit, bu bilesikten
dolayli yoldan olusmaktadir [6].

Ba** ve Fe** konumlarina cesitli elementler ilave
edilerek baryum hegzaferritin - manyetik 6zellikleri
gelistirilebilmektedir. Ba iyonu konumlarina, Fe
iyonlarindan dahabiiytikolan Laiyonlarikatilabilmektedir.
M-tipi hegzaferritlerde Ba ve Sriyonlarinin yerine lantanin
kismen yerlesmesi, doyma manyetizasyonunu &nce
arttirdigi ve daha sonra La orani arttik¢ca dislrdigu
gorilmistur[7]. Bu calismada, klasik kati hal reaksiyonu
yontemiyle Uretilen baryum hegzaferrit sert miknatislari,
Termal analiz yontemiyle La katkisinin baryum ferrit
fazinin olusma sicakhgina etkisi incelenmis, katkisiz ve
La katkili sert miknatislarin manyetik 6zellikleri ol¢tilerek
doyma manyetizasyonu, kalici
koerzivite degerleri belirlenmistir.

manyetizasyon ve
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2. DENEYSEL CALISMALAR
BaFe, ,0,, ve Ba  RE .Fe O, (RE=La) o&rneklerinin
hazirlanmasinda baslangic hammaddeleri olarak BaCO,,
Fe,O, ve La,O, kullaniimistir. Hammaddeler, Ba/Fe mol
orani 1:12 olacak sekilde karstiriimistir. Karisima Spex™
8000 D Mixer/Mill, kullanilarak 1200 devir/dakika ile
10 saat mekanik alagimlama uygulanmistir. Ortalama bilya
¢apl 6 mm ve bilya/toz orani 10:1 olarak belirlenmistir.
Mekanik alasimlama sirasinda tozlarin topaklanmasini
onlemek amaciyla o6gltlici ortam olarak toluen
kullanilmistir. Daha sonra toluen 200°C'de 12 saat slirede
buharlastiriimis ve tozlar 12 mm capinda peletler halinde
preslendikten sonra 1000°C'de 1 ve 5 saat, 1250°C'de
1 saat sinterlenmistir. Orneklerin faz bilesimleri, X-1sini
difraksiyon (XRD) analizi ile belirlenmistir. Preslenmis ve
sinterlenmis orneklerin manyetik ozellikleri en yiiksek
8 kOe manyetik alan siddeti uygulanarak titresimli 6rnek
magnetometresi (VSM) kullanilarak belirlenmistir.

3. DENEYSEL SONUCLAR

Sekil 1 ve Sekil 2, 1000°C'de 1 ve 5 saat sinterlenmis
katkisiz ve La katkili bilesimlerin XRD diyagramlarini
gostermektedir. Katkisiz ve La katkih bilesimlerde
BaFe,,0,, bilesigi ana faz olarak bulunmaktadir. Lantan
(La) hegzagonal baryum ferrit kristal kafesine yerlesmis ve
mikroyapida ikincil faz olusmamistir. La katkisi, BaFe, 0,
fazinin acgisal konumlarinda herhangi bir 6telenmeye
neden olmamistir. Ancak Sekil 1 (a) ve (b)'de verilen XRD
diyagramlari karsilastirildiginda, katkisiz érnekte fazlara
ait pik siddetleri La katkil 6rnege kiyasla daha belirgindir
ve ana faz olan BaFe,,0,, fazi disinda yapida reaksiyona
girmemis Fe O, fazi da kalinti faz olarak bulunmaktadir.

(BaFe,,0,,in JCPDS kart numarasi 79-0007'dir ve Bravais
latisi basit hekzagonal olup latis sabitleri, a = b = 0.586
nm, ¢ = 2.309 nm'dir. XRD paternlerinde kalinti faz olarak
bulunan Fe203'in ise JCPDS kart numarasi 27-1029'dur ve
Bravais latisi rombohedraldir. Kafes sabitleri, a = b = 0.542

nm, c=1.371 nm).
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Sekil 1. 1000°C'de 1 saat slireyle sinterlenmis (a) katkisiz
ve (b) La katkili 6rneklere ait XRD diyagramlari [8].

Ayni grafikte La katkili 6rnege ait pik siddetlerinin katkisiz
numunenin pik siddetine gore daha dusik olmasi,
énceki calismada yer alan katkisiz 6rnekte BaFe, O, fazin
kristallenmeye basladigi sicakligin (onset noktasinin)

daha disulk olmasi ile agiklanabilir [8].

Intensity (a2.u.)
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Sekil 2. 1000°C'de 5 saat sireyle sinterlenmis (a) katkisiz
ve (b) La katkili 6rneklere ait XRD diyagramlari [8].

Sekil 2'de gorilen XRD diyagraminda 1000°C'de
5 saat sireyle sinterlenmis La katkili bilesimlerin pik
siddetlerinde artis goriilmektedir. Bunun nedeni ana
fazin sinterleme siresi ile miktarinin artmasi ve tane
buylmesi olabilir. Ancak 1000°C'de yapilan 5 saatlik
sinterleme isleminde de yapida kalinti hematite (Fe,O,)
fazinin mevcut oldugu goézlenmistir. Katkili ve katkisiz
bilesimlerin XRD diyagramlarina ait detayli bilgi bir baska
calismamizda verilmistir[8].




Sekil 3'de verilen 1250°C'de 1 saat sireyle sinterlenmis katkisiz ve La katkili 6rneklerin XRD diyagraminda sadece
baryum hegzaferrit fazina ait difraksiyon pikleri bulunmaktadir. Ayni zamanda katkisiz numuneye ait XRD paterninde
manyetik fazin difraksiyon diizlemlerine ait pik siddetleri La katkili numuneninkiyle karsilastirildiginda daha belirgin
oldugu goézlenmektedir.
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Sekil 3. 1250°C'de 1 saat siireyle sinterlenmis (a) katkisiz ve (b) La katkili drneklere ait XRD diyagramlari.

Tablo 1'de gore La katkisinin 1000°C'de 1 ve 5 saat suireyle yapilan sinterleme sonucu elde edilen doyma manyetizasyonu
degerlerinin, katkisiz bilesimden daha diistik oldugu gorilmektedir. Krsitalografik yapida La** iyonlarinin Ba** iyonlarinin
yerine ge¢cmesiyle yapidaki 2a konumunda bulunan Fe** demir iyonlarinin valans degeri Fe?* olarak degismesi demirin
spin manyetik momentini diistirmektedir ve sonucta malzemenin manyetizasyon degerini azalmaktadir. Ayni zamanda
La katkisiyla kristal yapidaki demirin spin manyetik momenti ¢ eksenindeki dogrultusu ile bir aci yaparak bir miktar
egilmektedir, bu durum manyetizasyonun azalmasina neden olmaktadir [9]. Sinterleme siresi 5 saate ¢ikarildiginda
katkisiz ve La katkili bilesimlerin doyma manyetizasyon degerleri artmaktadir. Bunun nedeni malzemedeki kalici
manyetik BaFe O, fazinin miktarinin artmasi seklinde yorumlanabilir. Sinterleme sicakhgi 1250°C’ye yiikseldiginde
katkili ve katkisiz numunelerin manyetizasyon dederlerindeki artis malzemedeki manyetik BaFe, O._ fazin miktar ile

12719
ilgilidir.
Srnek T=1000°C T=1000°C T=1250°C
t=1saat t=>5saat T=1saat
Mr=16.92 emu/g Mr=19.1 emu/g Mr=19.52 emu/g
BaFe ,0,, Ms =27.29 emu/g Ms =32.29 emu/g Ms =38.02 emu/g
Hc =4.6 kOe Hc =4.43 kOe Hc =3.37 kOe
Mr=13.15emu/g Mr =16.38 emu/g Mr=17.35emu/g
Ba,.La,,Fe, 0, Ms = 22.48 emu/g Ms = 27.75 emu/g Ms =33.97 emu/g
Hc = 4.69 kOe Hc = 4.7 kOe Hc =3.43 kOe

Tablo 1. Katkisiz ve La katkili baryum ferrit 6rneklerinin oda sicakhgindaki manyetik 6zellikleri.

Sinterleme siiresinin Hc Uzerine etkisi incelendiginde, katkisiz bilesimin sinterleme siiresi 5 saate cikarildiginda
meydana gelen tane blyilmesi nedeniyle koerzivite dismistir. Burada sinterleme siiresinin artmasiyla ferrit fazinin
olugmasi devam etmekle birlikte tane blytumesi de olmaktadir. Ancak La katkili 6rnegin koerzivite degerinin artan
sinterleme zamani ile dismedigi gézlenmistir. Nadir toprak katkilari kristal anizotropisini arttirdigi icin malzemenin
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koerzivite degeri yiikselmektedir. Ancak sinterleme sicakligi 1250°C'ye arttirildiginda koerzivite degerinde diisme
gorilmektedir, bu sicaklikta manyetik fazin orani artmakla birlikte tane biiytimesi de oldugu icin her iki kompozisyonun
Hc degerlerinde diisme goriilmektedir.

4. SONUCLAR

Mekanik alagimlama yontemi ve klasik kati hal sinterlemesi ile Uretilen BaFe,,0,, esash sert ferrit miknatislarinda La
katkisinin manyetik 6zellikler Gzerine etkisi incelenmistir. XRD analizine gore 1000°C'de 1 ve 5 saat sireyle yapilan
sinterleme islemi, BaFe ,0,, fazinin olusumunu tamamlamasi icin yeterli degildir. La katkisi da kalici miknatislanma
(Mr) ve doyum manyetizasyonu (Ms) degerlerinin diismesine neden olmustur. Ancak, koerzivite La katkisi ile artmistir.
Diger taraftan sinterleme sicakhginin 1250°C’ye yiikselmesi manyetizasyon degerlerini iyilestirmekle birlikte tane

blytumesinden dolayi katkil ve katkisiz 6rneklerde koerzivite degerlerini bir miktar diistirmektedir.
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