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OZET

Fe-%18,79Mn-%4,53Ni ALASIMINDA TERMAL ETKI ILE OLUSAN FAZ
DONUSUMLERININ FiZIKSEL OZELLIKLERININ INCELENMESI

TURK, Dilek
Kirikkale Universitesi
Fen Bilimleri Enstitiisii
Fizik Anabilim Dal1, Yiiksek Lisans Tezi
Danisman: Yrd. Dog. Dr. Nermin KAHVECI YAGCI
Eyliil 2013, 78 sayfa

Bu calismada, Fe-%18,79Mn-%4,53Ni alasiminda termal etki ile olusan faz
doniistimlerinin kristalografik ve manyetik 6zellikleri arastirildi. Taramali Elektron
Mikroskobu (SEM) ile termal etkili martensitelerin mikro yapilari incelendi. Mikro
yapt incelemelerinde, termal etkili martensite yapi miktarmin uygulanan sicaklik
derecelerinin artmasi ile arttigi gozlendi. Fe-%18,79Mn-%4,53Ni alasiminin
manyetik Ozellikleri Manyetik Alinganlik teknigi ve Mossbauer Spektrometresi
teknigi yoluyla arastirildi ve austenite faz icerisinde olusan termal etkili martensite
fazin hacim ytizdeleri bulundu. X-1511 teknigi ile orgli parametrelerinde meydana

gelen degisimler tespit edildi.

Anahtar Kelimeler: Austenite, Martensite, Martensitik Faz Doniisiimii,
Termal Etkili Martensite, Manyetik Alinganlik,

Maossbauer Spektrometresi, SEM, X-Isini kirinimi.



ABSTRACT

INVESTIGATION OF PHYSICAL PROPERTIES OF THERMALLY INDUCED
PHASE TRANSFORMATIONS IN Fe-%18.79Mn-%4.53Ni ALLOY

TURK, Dilek
Kirikkale University
Graduate School of Natural and Applied Sciences
Department of Physics, Msc. Thesis
Supervisor: Assist. Prof. Dr. Nermin KAHVECI YAGCI
September 2013, 78 pages

In this study, the micro structure and magnetic properties of thermally induced phase
transformation were investigated in Fe-%18,79Mn- %4,53Ni alloy. Micro structures
of thermal martensites were observed with Scanning Electron Microscope (SEM)
and it was observed that the amount of martensite was increased by the increment
of the applied temperature. Mossbauer spectroscopy was used to determine volume
fraction of thermally induced martensite and retained austenite phases. XRD analysis
method was used to determine the changes in lattice parameters of observed phases.

Key Words: Austenite, Martensite, Martensitic Phase Transformation, Thermally
Induced  Martensite, Magnetic  Susceptibility, Madssbauer
Spectroscopy, SEM, XRD.
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1.GIRIS

Metal alasimlar1 insanligin ihtiya¢ duydugu bir¢ok alanda temel malzeme grubunu
olusturmus bu sebeple gegmisten giliniimiize ¢ok sayida bilimsel arastirmaya konu
olup insanligin gelisimine biiyiik katkilar saglamigtir. Nitekim, bircok tarihi c¢ag

adlart o donemde gelistirilip kullanilan malzemelere atfen verilmistir.

Bilim adamlar1 ¢ok uzun yillardir metal ve metal alasimlarinin daha dayanikli ve
kullanigh olmasi i¢in arastirmalar yapmislardir. Cesitli mekanik ve 1s1l etkilere maruz
birakilan metal ve metal alagimlarinin i¢ yapisinda 6nemli degisiklikler meydana
geldigi gozlenmis, bu degisimlerin atomik boyuttaki nedenleri 6zel bir arastirma

alan1 olusturmustur [1].

Ilk caglardan itibaren yumusak demirin bazi fiziksel etkiler uygulanarak
sertlestirildigi bilinmektedir. 19.yy’da malzeme bilimi ile ugrasan arastirmacilar
demirde gozlenen sertlesme gibi makroskopik degisimlerin aslinda malzemenin ig¢
yapisinda meydana gelen mekanik degisimler sonucu olustugunu yaptiklar
caligmalarla gostermislerdir. Malzemenin mikro yapisinda meydana gelen bu
degisimlerin ihtiyaglara cevap verir nitelikte olmasi i¢in, degisimler istenilen sekilde
kontrollii ¢alismalarla gergeklestirilir. Bu konu tizerindeki ilk ¢alismalar 1861°de
Henry Sorby ile baglamistir, daha sonra Alman metalagrof Adolf Martens ile devam
etmistir. Metal alasimindaki fiziksel etkiler sonucu atomlarin komsuluklar1 ayni
kalarak Kristal yapmnin degistigi doniisiimlere martensitik doniisiimler denir. ik kez

Adolf Martens tarafindan gozlenmis ve onun adi ile anilmistir [2].

Martensitik doniisiimlerde belli bir kristal yapiya sahip alasim sicaklik basing gibi
fiziksel etkiye maruz kaldiginda, diisiik serbest enerjili diisiik sicaklik fazindaki yeni
bir kristal yapiyr tercih eder. Ana faz ile iirlin faz arasindaki bu enerji farki
martensitik doniisiimiin meydana gelmesine sebep olur. Yiiksek sicaklik fazina
austenite [ana faz], disiik sicaklik fazina martensite (iirlin faz) adi verilir. Faz

dontisiimii 1ki faz arasinda ortaya ¢ikan serbest enerji farkindan meydana gelir.



Metal ve alasim sistemlerindeki faz doniisiimleri; c¢ekirdeklenme-biiyiime
doniistimleri ve martensitik donlisimler olmak iizere iki smifa ayrilir.
Cekirdeklenme-biiylime doniisiimleri sabit sicaklikta termal etkilesme ile diflizyonlu
olarak meydana gelirken martensitik doniisiimler, sistemin sicakligr degistirilerek
veya dig zor uygulanarak meydana gelebilecegi gibi her iki etkinin birlikte
uygulanmasi ile de gerceklesebilir. Sicaklik etkisiyle olusan martensitik doniistimler
alagim sistemlerine gore atermal ve izotermal olarak gerceklesir [3]. Atermal 6zellik
gosteren martensite donilistimler zamandan bagimsiz olarak olusurken izotermal

Ozellik gosteren martensite doniistimler ise zamana bagl olarak olusur.

Fe bazli alasimlarda ortaya c¢ikan martensitik doniisiimler genellikle yiiz merkezli
kiibik (f.c.c.) yapidaki ana fazin, hacim merkezli kiibik (b.c.c.), hacim merkezli
tetragonal (b.c.c.) veya siki paketlenmis hegzagonal (h.c.p.) yapilardaki iiriin faza
dontigiimii seklinde ortaya ¢ikar. Bu giine kadar yapilan arastirmalarda, Fe-Mn bazli
alasimlarda meydana gelen y(f.c.c.)—€&(h.c.p.) faz doniisiimleri tizerindeki alagimlara
ilave edilen elementlerin ylizde oranlarinin etkisi ve alasimdaki kusurlarin h.c.p.
fazinin olusumundaki etkisi incelenmistir. Yapilan arastirmalarda Fe-Mn bazli
alasimlarda olusan € martensite yonelimleri deneysel ve teorik bulgular ile birlikte

degerlendirilip ortaya konulmus ve doniisiimiin kristalografisi agiklanmstir.

1.1. Kaynak Ozeti

Metal alasimlarinin fiziksel etkilere maruz birakilmasit sonucu kristal yapisinin
degistigi martensitik donilistim yapist ile austenite yap1 arasindaki fark atomik
yonelimleridir. Bu iki faz arasindaki yonelim iliskisini ilk olarak deneysel
calismalarinda Kurdujumov-Sachs ve Wasserman tespit etmistir. 1920’lerin
baslarinda demir alasimlarinda martensitik doniisiimlerin kristalografisi {izerine ilk
olarak caligmalar yapan bilim adami ise Bain olmustur, sonrasinda Wechler,
Lieberman, Read [4] ve Bowles ve Mckenzie [5,6] bu konuda caligmalar ortaya

koymuslardir.

Cotes ve arkadaslar1 [7], Fe-%13,7Mn alasiminin manyetik 6zelliklerini X-151m1

kirmimi ve Mossbauer Spektrometresi ile incelemislerdir. Fe-Mn alasimlarinda
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ticlincii elementin eklenmesi alasimin fiziksel ve mekanik 6zelliklerini etkiler. Bu

nedenle Fe-Mn-X alasimlar1 yogun sekilde ¢alisilmaktadir.

1998 yilinda J. H. Jun, D. K. Kong ve C. S. Choi tarafindan yapilan Fe—Mn—Co
alagimlarinda mikroyapisal 6zellikler ve 1s1l islemlerin malzeme tarafindan mekanik
enerjiye titresim artist sonucu doniistiiriilmesinin martensitik faz doniisiimiine

bagliligini incelediler [8].

2003 yilinda P. Marinelli, A. Fernandez ve M. Sade Fe-Mn-Co alasimlarinda termal

etkili martensitik alagimlari incelemislerdir [9].

Sar1 ve arkadaslar1 Fe-Mn alasimlarinda Mo ve Co’in martensitik doniisiim ve
manyetik Ozelliklerine etkisini arastirmiglardir [10]. Yapilan ¢alismalarda, Fe-Mn
bazli alasimlarda meydana gelen y(f.c.c.), €(h.c.p.) faz doniisimi ilave olunan
elementin ylizde oraninin doniisiimii nasil etkiledigi ve alasim i¢inde olusan kusurlar

incelemislerdir [11].

1.2. Calismanin Amaci

Yeni bir malzemenin fiziksel 6zellikleri hakkinda bilgi edinmek i¢in gesitli deneysel
yontemler gelistirilmistir O6zellikle 1950’11 yillardan sonra elektron mikroskop
yontemlerinin gelistirilmesi ile birlikte malzeme bilgisindeki arastirmalar biiyiik hiz

kazanmustir.

Teknolojik calismalarda malzemenin kullanim amacina goére saf metaller yerine
bunlarin alasimlar1 da kullanilmaktadir. Bir metalin yapisina baska bir malzeme
karistirtlarak yeni ve farkli amaglara uygun fiziksel degisimler elde edilebilmektedir.
Martensite faz doniisiimleri ilk olarak demir ve demir bazlhi alagimlarda
gozlendiginden ve sanayideki oneminden dolay1 calismalardaki yogunluk ozellikle
demir alasimlar1 iizerinde toplanmistir. Bdylece doniisiimler demir alagimlarina
kaliteli malzeme 6zelligi kazandirdig: gibi bircok metal alasimlarina da teknolojik ve
fiziksel ozellikler kazandirmistir. Martensitik faz doniisiimleri son yillarda 6zellikle

sekil hatirlama 6zelligine sahip yeni malzeme yapiminda biiyiik teknolojik Gnem
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tasimaktadir. Bu nedenle kati hal fiziginde iizerinde ¢okga arastirmalarin
yapildigrt bir konudur. Yapilan akademik ¢alismalarda demirde gézlenen sertlesme
gibi makroskopik degisimlerin aslinda malzemenin i¢ yapisinda meydana gelen
mekanik degisimler sonucu oldugu goézlenmis ve atomik boyutta nedenleri

aciklanmaya caligilmistir.

Metal alasimlarinin  fiziksel etkilere maruz birakilmasi sonucu atomlarin
komsuluklarinin ayni kalip kristal yapisinin degistigi martensitik doniisiim yapisi ile
austenite yapi arasindaki fark atomik yonelimleridir. Bir kristal ya da amorf yapi
icerisindeki atomlarin dizilme sekilleri, katinin hem fiziksel hem de mekanik
ozelliklerini etkiler. Malzemenin mikro yapisinda meydana gelen bu degisimlerin
ihtiyaglara cevap verir nitelikte olmasi i¢in, degisimler istenilen sekilde kontrollii
caligmalarla gergeklestirilir. Dolayisi ile bu yiiksek lisans ¢alismasinda amag farkli
sicakliklara maruz birakilan Fe-%18,79Mn-%4,53Ni alasiminda goriilen mikro
yapisal ozellikler ve bunun sonucunda olusan makroskopik sekil degisikliklerinin
nedeni olan faz donisiimlerini arastirmaktir. Isil etki karsisinda maddenin davranisi
ve mikro yap1 degisimleri SEM, Mdssbauer, X-1smn1 toz kirmimi ve manyetik

alinganlik yontemleri ile incelenmistir.



2. GENEL BIiLGILER

2.1. Metal ve Metal Alasimlari

Verilen elektriksel yilikiin tamamini veya bir kismini istenilen noktaya tasiyan yani
elektrigi iyi ileten katiya “metal” veya “iletken” denir. Dogal hali ile iletkenligi
olmayan yani valans bandi ile iletkenlik bandi arasindaki enerji araligi olan ancak
disaridan yapilan termodinamik etkiyle veya malzeme ekleme etkisiyle iletkenlik
kazanan maddelere “yar1 iletken” denir. En az biri metal olmak iizere iki veya daha
fazla elementten olusan ve metal olma 6zelligi gosteren maddeye “alasim” denir.
Teknolojik uygulamalarda, bilimsel arastirmalarda malzemenin fiziksel ve mekanik
ozellikleri degistirilerek ihtiyaglara cevap verir nitelikte daha elverisli, ¢ok sayida
degisik ozelliklerde malzeme iiretmek, malzemenin maliyetini diisiirmek, malzemeyi

asinma ve dis sartlarin yipratici etkilerinden korumak amaci ile alagim yapilir.

Metaller kati durumda kristal yapidadirlar, yani maddeyi olusturan atomlar fi¢
boyutlu bir diizen iginde bulunurlar. Atomlarin kristal igindeki dizilim sekilleri

katinin hem fiziksel hem de mekanik 6zellikleri hakkinda bilgi verir [12].

2.2. Kristal ve Kristal Yapilar

Katilar atom veya atom gruplarindan olusan temel birimlerin diizenli tekrar ile
olusmustur. Bu temel birimler rastgele dagilmayip birbirlerine gére oldukca diizenli
konumda bulunurlar. Atom ve atom gruplarinin bu sekilde ti¢ boyutlu periyodik bir
diizen igerisinde yerlestigi kati cisimlere kristal denir. Kristal kafes olarak da
adlandirilan bu yap1 tiirii normal katilagma sartlar1 altinda, metallerde, seramik
materyallerde ve bazi polimerlerde goriiliir. Bazi katilarda ise atomlar rast gele
dizilmis olabilirler. Bu katilarda atomlarin uzun mesafede atomik diizeni
(periyodikligi) olmayip tiim yap1 icin gecerli olmayan kisa mesafeli diizenler goriiliir,

bunlar kristal yap1 degildir. Boyle cisimlere amorf cisimler denir [13].



Sekil 2.1. Atomik dizilme a) kristaller b) ayn1 kompozisyonun cam yapisi.

Sekil 2.1. a’da, iki farkli atomun iki-boyutlu simetrik dizilimi vardir. Bu dizilimin
temeli, ii¢ tane bliyiik atomlarin olusturdugu iiggensel bolge i¢inde kiiciik bir atomun
yerlesimi ile olusur. Bu geometrik dizilis, kisa mesafeli dizilis diizenidir (short- range
ordering). Bu iicgensel grup birbirlerine bagli olarak ayni geometride yani diizenli

dizilerek uzun mesafeli diizeni (long-range ordering) olustururlar.

Sekil 2.1. b’de ise kisa mesafeli dizilis vardir ancak uzun mesafede diizenli dizilis

yoktur. Bu atomik diizen ise tipik cam yapisini yani amorf yapiy1 temsil eder.

Ideal bir kristal, atomlarin veya 6zdes yap1 birimlerinin uzayda periyodik tekrar1 ile
elde edilir. Gercek katilar ¢ok seyrek olarak kusursuz tek kristaller halinde
bulunurlar, yani tabiatta ideal kristal bulmak pek miimkiin degildir. Her kati maddede
az ya da ¢ok yap1 bozukluklar1 vardir. Bu yap1 bozukluklar ideal bir kristal yapinin

matematiksel tanimindan ¢ok kii¢lik ayrilmalar olusturmakla birlikte kristalin fiziksel



ozelliklerinde biiyiikk degisikliklere yol acarlar. Ideal kristalden sapmaya oOrnek

verecek olursak,

a) Kristalin yiizeyinde periyodiklik sona erer ve yiizeye yakin atomlar

derindekilerden farkl: bir ¢evre i¢indedir. Bu nedenle de farkli davranirlar.

b) ideal kristalde atomlarin denge konumlarinda hareketsiz olduklar1 kabul edilir.
Ancak termal titresimler atomlarin denge konumlar1 civarinda kiigiik salinim

hareketleri yapmalarina sebep olur.

¢) Gergek kristallerin igerisinde her zaman azda olsa yabanci atomlarin bulunmasi

miikemmellikten sapmaya bir bagka 6rnektir.

d) Kristallerde farkli yogunluklarda olmakla beraber her zaman noktasal, ¢izgisel

veya diizlemsel kusurlar bulunabilir.

Ideal kristallerin fiziksel &zelliklerinin arastirilmasi veya matematiksel olarak ifade
edilmesi kolaydir. Ancak gergek katilarin elektronik, optik, manyetik ve mekanik
ozellikleri katidaki kristal kusurlarina yakindan baglidir. Bu yiizden bu kusurlar isleri

zorlagtirmakla birlikte ¢ogu zaman aranan bir 6zelliktir [14].

2.2.1. Kristal Orgii ve Birim Hiicre

Kristalografi daha ¢ok kristalin geometrik ozellikleri ile ilgilenilir. Bu ylizden her
atom, o atomun denge konumuna yerlestirilen geometrik bir nokta ile temsil edilir.
Boylece kristalinki ile ayn1 geometrik o6zeliklere sahip noktalarin bir deseni elde
edilir. Bu geometrik desene kristal orgii veya sadece orgii (lattice) adi verilir. ideal
bir kristal, kristal 6rgii noktalarina yerlestirilen atomlar tarafindan olusturulur [13].

Bir kristal orglide atomlarin yerini tayin etmek i¢in 6zdes orgli noktalarindan biri
koordinat baslangicit olarak secilir. Bu koordinat baslangicindan ¢ikan ve ayni
dogrultu iizerinde bulunmayan ti¢ komsu orgii noktasina giden a, b, ¢ 6rgii 6teleme

vektorleri segilir ve bu vektorler kullanilarak herhangi bir 6rgii noktasinin yeri



R =ua +vb +wc (2.1)

yer vektorii ile verilir. Burada u, v ve w tam say1 degerleri alir. Bu esitlikte a, b, ¢
orgli oteleme vektorleri tarafindan belirlenen paralel yiizliiye birim hiicre denir.
Birim hiicre kristal yapinin kiigiik birimidir ve periyodik tekrar1 ile kristal olusur.
Yani birim hiicrenin biitlin 6rgli 6teleme vektorleri dogrultusunda teker teker

periyodik olarak 6telenmesiyle kristal olusur [13].

Sekil 2.2. a) Ug-boyutlu kristal 6rgii b) Orgii 6teleme vektorleri.

2.2.2. Kristal Sistemleri

Cok farkli kristal yapilarin mevcut olmasi nedeniyle atomik diizenlenime gore Kristal
yapilarin gruplandirilmas: gerekir. Bu gruplama birim hiicre geometrisine bagl
olarak 6 orgii parametresi ile tanimlanir. Bunlar &, b ve ¢ seklinde birim hiicrenin
kenar uzunluklar ile o,  ve y seklinde {i¢ eksenler arasi agilardan olusur. Birim

hiicrenin sekil ve simetrisine sahip 7 kristal sistemi mevcuttur (Sekil 2.3.) [13].
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Sekil 2.3. Yedi kristal sistem
Sistem Eksen Eksenler Arasi A¢i
Kiibik a=b=c a=B=y=90
Tetragonal a=b#c a=B=y=90
Ortorombik a#zb#c a=B=y=90
Trigonal [rombohedral] a=b=c a=B=y =90
Hekzagonal a=b#c a=B=90" y=120
Monoklinik a#b+c a=B=90"#y
Triklinik axb+c a*p+y+90




Kristal yapilar incelenirken kristal yapiy1 karakterize eden 6nemli diger iki 6zellikte
koordinasyon sayis1 (CN) ve atomik paketleme faktoriidiir (APF). Koordinasyon
sayisi, kristalde yer alan herhangi bir atoma esit uzakliktaki en yakin komsu
atomlarin sayisidir. Atomik paketleme faktorii ise birim hiicredeki doluluk oraninidir

ve (APF=birim hiicredeki atomlarin hacmi / birim hiicrenin hacmi) seklinde verilir.

2.2.3. Metallerde Basit Kristal Yapilar

Metal iyonlar1 ¢ok kiigiiktiir ve ¢aplart 0,25 nm mertebesindedir. Bu nedenle 1mm?®
metalde yaklagik 1020 atom bulunur. Metalik bag incelendiginde, iyonlarin
gelisigiizel dagilmadigi ve oldukga diizenli bir sekilde yerlestigi goriiliir. Bu yerlesim
Oyle ortaya cikar ki iyonlar bir araya geldiklerinde en kii¢clik hacim olusturacak
sekilde yerlesirler. Sonucta belirli bir diizen ile ortaya ¢ikan bu yerlesim metal
kristalini ortaya c¢ikarir. Eger iyonlarin olusturduklart 6zdes birim hiicreli kristal
dikkate alinirsa, esit biiylikliikteki kiirelerin bir araya gelerek en kiiciik hacim
icerisine girmelerinin yalnizca iki yolu oldugu goriiliir. Bu iki yerlesim diizeninden
birincisi yiiz merkezli kiibik (f.c.c.), digeri de siki-paketlenmis hekzagonal (h.c.p.)
sekillerdir (Sekil 2.4.). Ayni sekilde goriilen iiglincii bir kristalografik olusum cisim
merkezli kiibik (b.c.c.) olarak isimlendirilir. Bu yerlesimde siki-paketlenme
gozlenmez ancak yinede pek ¢ok metal i¢in bu tiir bir yerlesim s6z konusudur. Bu {i¢
tiirtin diginda sayilart azda olsa metal kristallerinde, ortorombik (galyum, uranyum),

tetragonal (indiyum, paladyum) ve rombohedral kristal yapilarina da rastlanir.

10



merkezi atom
pozisyomlan

Sekil 2.4. Metal kristallerinde atomlarin yerlesim sekli a) f.c.c. b) h.c.p. c¢)b.c.c.

Siki-paket diizlemlerinin farkli yigilimi (h.c.p.) ve (f.c.c.) yapilar arasinda farka
sebep olur. Diizlemde her kiire alti kiireye degecek sekilde siki-paket tabakasi
olusturur. Boyle bir tabaka (h.c.p.) yapinin taban diizlemi veya (f.c.c.) yapinin (111)
diizlemi olur. Bu tabakanin iistiine ikinci bir tabaka her kiire tabandaki ti¢ kiireye

degecek sekilde yerlesir, bunun iistiine ii¢ilincii tabaka iki degisik sekilde yerlesebilir.

1) Uciincii tabakadaki kiirelerin, ikinci tabaka kurulurken isgal edilmemis olan

birinci tabakadaki bosluklarin iistiine yerlesmesi sonucunda (f.c.c.) yap1 olusur.

2) Ucgiincii tabakadaki atomlar birinci tabakadaki atomlarin iistiine gelecek sekilde

yerlesir ve bunun sonucu olarak da (h.c.p.) yap1 olusur (Sekil 2.5.).
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(@)

Sekil 2.5. a) Bir siki-paket diizlemde atomlarin yerlesimi
b) iki siki-paket diizlemin yerlesimi
c) Ardisik diizlemlerin yi1gilimi

Sekil 2.5. dikkate alindiginda bir (h.c.p.) yapida atomlarmn yigilma diizeni
ABABAB... veya ACACAC... seklinde iken (f.c.c.) yapida bu diizen ABCABC...

seklinde olacaktir.

Cu, Al, Fe(y), Au ve Ag gibi bazi metaller yliz merkezli kiibik (f.c.c) yapida
kristallesir. Bu yapida birim hiicre basina dort atom diiser. Bunlardan biri, sekiz
kosede bulunan ve her biri sekiz birim hiicre tarafindan ortaklasa kullanilan kose
atomlarindan gelir. Diger {igii ise alt1 yiizlin merkezinde bulunan ve her biri iki birim
hiicre tarafindan ortaklasa kullanilan yiliz merkezlerindeki atomlardan gelir. Bu

yapida birim hiicrenin kenar uzunlugu a ve atomik yarigap R ise;

a=2R+2 (2.2)

bagintis1 mevcuttur. Eger orgii parametreleri biliniyorsa metal atomlarinin kiiresel
olduklar1 varsaymm ile yaricaplari hesaplanabilir. Ote yandan (f.c.c.) yapi igin

koordinasyon sayis1 12 iken doluluk orani 0,74°diir.
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Fe(a) ile Li, Na, Cs ve K gibi alkali metaller cisim merkezli kiibik yapida
kristallesir. Bu yapida birim hiicre basina iki atom diiser bunlardan biri kiipiin
merkezindeki atom iken digeri sekiz birim hiicre tarafindan paylasilan kdse

atomlaridir. Bu yapida birim hiicre uzunlugu ve atomik yarigap arasindaki baginti,

a=4R/\3 (2.3)

seklindedir. Ayrica (b.c.c.) yapida koordinasyon sayisi 8 iken doluluk oran1 0,68 dir.

Be, Mg, Sc, Ti, Co, ve Zn gibi baz1 metaller (h.c.p.) yapida kristallesir. Bu yapida a
ve ¢ seklinde iki Orgii parametresi vardir. Eger yapi ideal bir siki-paket yapi ise c/a
orani 1,633 olmalidir. Metalik kristallerde bu oran eksenler orani olarak isimlendirilir
ve hi¢bir zaman ideal degeri olan 1,633 degerinde degildir. Bu yiizden yapilarin ideal

siki-paket yapilar oldugu soylenemez.

2.2.4. Kristal Dogrultu ve Diizlemleri (Miller Indisleri)

Silika cam gibi yapisal olarak diizensiz maddelerde fiziksel Ozellikler Glgme
dogrultusundan bagimsizdir, béyle maddelere izotropik denir. Buna karsin ¢ogu tek
kristallerde atomlarin y1g1lim ve periyodikliginden dolay: fiziksel 6zellikler yonelime
baghdir, boyle kristallere anizotropik denir. Bu nedenle kristallerdeki fiziksel
ozellikler, belirli kristal dogrultu ve diizlemler ile sayisal olarak ifade edilmelidir.

Kristal yapida bir dogrultuyu tanimlamak i¢in o dogrultuya paralel orijinden bir
dogru ¢izilir ve bu dogru tizerinde bir noktanin koordinatlarindan faydalanilir. S6zii
edilen noktanin koordinatlari; (u, v, w) ise (u, v, w ) dogrultu indisleri olur. S6zi
edilen bir dogrultu 6zel bir dogruyu degil sozii edilen dogruya paralel dogrultularin
tamamini temsil eder. Birim hiicre donme simetrisine sahipse bu simetriden dolay1
esdeger olan bir¢ok paralel olmayan dogrultu vardir. Kiibik kristalde (100), (010),
(001), (100), (010) ve (001) kristalografik olarak esdeger dogrultulardir. Bu
durumda biitiin esdeger dogrultular < u v w > seklinde topluca temsil edilir. Benzer

sekilde kiip i¢in <111> ve <100> seklinde esdeger dogrultu takimlari verilebilir [13].
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Sekil 2. 6. a) Kristal 6rgii koordinatlar1 b) Kristal dogrultular

Kristal diizlemler, diizlemin kristal eksenlerini kestigi noktalarin koordinat
baglangicina uzakligi cinsinden ifade edilebilir. Kristal eksenlerine paralel diizlemler
ise ekseni sonsuzda keser. Sonsuzluklarla yapilan islemde, diizlemin eksenleri kestigi
uzakliklarin terslerinden tiiretilen biiyiikliikler ile miller indisleri tanimlanir.

Herhangi bir diizlemin miller indislerini tayin etmek igin;

1) Diizlemin a, b, c¢ eksenlerini kestigi noktalarin yerleri sirasiyla Orgii sabitleri

cinsinden bulunur ve bu kesim noktalarina sirasiyla x, y, z denir.

2) x/a, y/b, z/c oranlar1 teskil edilir.

3) Bu oranlarn tersleri alinarak a/x, b/y ve c¢/z oranlar elde edilir.

4) Bu oranlarin ortak bir ¢arpanla garpilmasi sonucu en kii¢iik tamsayilar elde edilir

ve diizlemin miller indisleri (hkl) seklinde ifade edilir [13].
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Sekil 2.7. Kiibik kristalde a) Dogrultular b) Diizlemler.

Miller indisleri (hkl), bir tek diizlemi temsil ettigi gibi paralel diizlemlerin biitiin
takimini da temsil edebilir. Birim hiicre donme simetrisine sahipse bu simetriden
dolay1 bir¢ok paralel olmayan diizlem esdeger hale gelir. Biitliin bu diizlemler ayni1
miller indisleri ile temsil edilebilir. Bu yiizden {hkl} indisleri donme simetrisine
sahip (hkl) diizlemine esdeger biitiin diizlemleri temsil eder. Kiibik sistemde {100}
indisleri (100), (010), (001) diizlemlerini ve bunlarin eksi isaretli olanlar1 da dahil

olmak iizere toplam 6 diizlemin hepsini birden temsil eder.

2.3. Kristallerde Kirmmim Olay: ve Yapi Tayini

Kristallerin fiziksel oOzellikleri kristal yapisina baglidir. Bir kristalin yapisini
dogrudan mikroskopla belirlemek nerdeyse imkansizdir. Kristal yapilarin deneysel
olarak belirlenmesinde, kristal atomlariyla etkilesen dalgalarin kirinim olayindan

yararlanilir. Kirinim olay1 gelen 1smin kristalin atomlar: tarafindan sagilmasi ve
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sagilan 1smlarin girisimi olarak iki adimda olusur. Bir dalga, bir pargacikla (atom)

etkilestiginde atom dalga demetini biitiin yonlerde diizensiz olarak sagar (Sekil2.8).

sacilan dalga

gelen dalga

atom

Sekil 2.8. Bir parcacigin iizerine gelen dalga demetini sacilmasi olayi.

Atomu saran elektronlar demete eslik eden elektrik alanin etkisi altinda ivmeli
harekete zorlanirlar. ivmelenen elektronlar kararsiz yapidadirlar ve tekrar kararli hale
gelebilmek i¢in elektromanyetik 1s1ma yaparlar buda diizensiz olarak her yonde
sacilma seklinde ortaya cikar. Kristal kat1 tizerine 151k diistiriildiigiinde ise parcacigin
tersine sagilan 1sinlarin rastgele degil bazi yonlerde oldugu goriilmektedir. Bunun
nedeni ise kristalde atomlar belirli bir diizen i¢inde yerlesmislerdir ve sacilan 1sinlar
sadece yapici girisim olusturabildikleri yerlerde sagilabilmekte aksi takdirde bir

sacilma meydana gelmemektedir (Sekil 2.9.) [15].
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sacilan 15in

gelen 151

Sekil 2.9. Bir kristalin iizerine gelen dalga demetinin sagilmas1 olayi.

Bu kirmmim, Bragg sarti ile saglanir. Bir kristal yapida birbirine paralel atomik
diizlemlerden iki tanesi AA ve BB olsun, Tek dalga boylu X-isin1 demeti bu
diizlemlere 0 agisi1 ile diistiriilsiin, gelen 1sinlarin gelis dogrultusuna dik bir dalga
cephesi S, S; olsun ve C, D noktalarinda kristalin atomlar1 bulunsun. Dalga cephesi

kristale ¢arptiginda sagilan bir dalga cephesinin ortaya ¢ikmasina sebep olacaktir.

Sekil 2.10. Bragg Kanunu’nun sematik agiklamasi
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SC yolu ile S;D yolu arasinda ED kadarlik bir yol fark: vardir. Yine ayn1 sekilde CR
yolu ile DR; yolu arasinda DF kadarlik yol farki vardir. Bu farklarin iki diizlem
arasindaki d yolu ile ECD agisina esit olan 1s1nin gelme agis1 0 cinsinden,
ED = DF =dsin6 (2.4)

oldugu gortiliir.
Her iki diizlemden gelen 1sinlarin birbirlerini giiclendirme sarti,

nA = 2dsin6 (2.5)
seklinde yol farki dalga boyunun tam katlarina esit olacak sekilde verilir. Burada,
n: tamsay1 n=0,1,2,3 ...
A 1s1nin dalga boyu
d: diizlemler aras1 uzaklik
bagimtiy1 saglayan uygun 0 agilarinda sagilma meydana gelir. Oteki agilarda yansiyan
isinlar yikict girisim olusturur ve yansimis 15in goriilmez. Birinci mertebeden

yansimalar i¢in n = 1 alindiginda

2dsind =14 (2.6)
sing = A
2d

2.7)

olurken, sinf 1°den biiyiik olamayacagindan A <2d sart1 ortaya ¢ikar ve bu durumda

Bragg yansimasi olur. Bragg kanunu kristal 6rgiideki periyodikligin bir sonucudur.
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2.3.1. Kirimim Siddeti ve Yap1 Carpam

Bragg yasasi kirinim geometrisi ile ilgilidir. Kirmnimda siddet sagilma genliginin
karesiyle orantilidir ve kirilma diizlemlerindeki atomlarin dizilimine baglidir.
Sacilma genligi birim hiicrelerin yigiliminin yani sira atomlarin konum ve sayisina
baghdir. Kristal icindeki bir dV hacim elemani tarafindan sagilan dalganin genligi,
hacim elemanindaki elektron yogunlugu ile dogru orantilidir [13].

Sacilma genligi,

A=N [dvn(r)e ™ = NF,,
hiicre (2.8)

seklinde verilir. Burada,
N; birim hiicre sayisi,
n(r); elektron yogunlugu,

Fow 5 yap: faktorii

Elektron yogunlugu n(r) olan hiicrenin her j atomuna eslik eden n; elektron

yogunlugu fonksiyonlarinin toplami olarak yazmak yararli olur. Baslangic

noktasindan bir J atomuna giden yer vektorii rj ise r noktasinda n(r) ye katki

n j(r - I’j) olacaktir. Hiicredeki tlim atomlar igin elektron yogunlugu r;; baslangic

noktasindan j atomuna giden yer vektorii ise r de n(r)’ye katki n, (r —T; ) olur.

Hiicredeki tiim atomlar i¢in;

= (2.9)
seklinde verilir.
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Bu durumda yap1 faktorii,

Foa = | deZil: 0 (-, )}e@

(2.10)
(Ak =G kirmim sart1)
=2 _dvn, (r- T e
= (2.12)
g=r—r, =>r=g+r, (2.12)
vektoriinii tanimlar ve 2.11. denkleminde yerine yazarsak,
Fhkl = ZJ. dvnj (g )eiiG(gHj)
= (2.13)
> _iGr, _ié
=>e ‘Idvnj(g)e g
i (2.14)
olacaktir. Burada,
f- — n. -iGg
= Javn, () (2.15)

seklinde sacilan atomlarin ozellikleri ile ilgili atomik yap1 carpami tanimlanir.

Boylece yap1 ¢arpani atomik yapi ¢arpani cinsinden,

5 —iGr; \ —27i(xjh+yjk+z;1)
Fua=> fe =) fe !
= = (2.16)

seklinde ifade edilir [13].
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F.« vapt ¢arpammin sifir olmasi halinde, uzay orgiisiiniin izin verdigi bir G

yansimasinda, sa¢ilan 1gmin siddeti sifir olur. Yap1 ¢arpani, uzay orgiisiiniin izin
verdigi yansimalarin bazilarim1 yok eder. Bu kayip yansimalar, kristal yapinin

taninmasinda bize yardimci olur.

Cisim merkezli kiibik (b.c.c.) yap1 i¢in yap1 carpanini hesaplamak istersek; birim

hiicrede 6zdes iki atom vardir ve bu atomlar,
1
X=y,=2=0 ve x2=y2:22:5 (2.17)
konumunda yer alir. Bu durumda yap1 ¢arpani ifademiz;

Fhk| — Z fje—27zi(hx]-+kyj+lzj) (218)
j=1

—27:i%(h+k+l)

= f,e?"® 4 fe (2.19)

F = f, +exon (2.20)

(h+k+)=n=F, =f,@+re™) (2.21)
n=(h+k+1) teksay ise; F.« =0— yansmma vermez.
n=(h+k+I) ciftsaylise; F.u =2f, > yansima verir.

Ornegin Na atomu (b.c.c) yapida kristallesir ve kirinim deseninde (100), (300), (111),
(210), ... gibi noktalar bulunmazken, (200), (110), (222),... gibi noktalar bulunur

(yansima vermektedir) [13].
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2.4. Austenite-Martensite Faz Doniisiimleri

Bir madde iginde atom veya molekiil toplulugunun homojen dagilimina “faz” denir.
Faz madde iginde kristal 6zellikleri ve atomlarin kendi i¢inde homojen olan fiziksel

olarak maddenin diger kisimlarindan ayrilan bir bolgedir [16].

Bu fazlar hacim, basing, sicaklik, enerji gibi termodinamik 6zelliklerle karakterize
edilirler. Yiiksek sicaliktaki kristal yapidaki numunenin, sicaklik basing ve dis zorun
etkisiyle kristal yapis1 degistirilebilir. Yiiksek sicaklik fazindaki numune, daha diisiik
sicakliktaki serbest enerjiyi tercih ederek farkli bir kristal yap1 olusturur. Yiiksek
sicakliktaki fazina austenite (ana faz), diisiik sicakliktaki fazina da martensite (liriin
faz) denir. Yalitilmis bir fazin serbest enerjisi minimum ise o faz kararlidir. Sicaklik,
basing, elektrik ve manyetik alan gibi degiskenlerin sisteme etki etmesiyle sistemin
serbest enerjisi diizgiin ve siirekli olarak degisir. Buna bagli olarak fazin yapisal
detaylar1 da degisir. Bu olay “faz donlisimii” veya “faz gecisi” olarak adlandirilir.
Faz doniistimlerinin siniflandirilmasi, termodinamik nicelikler ile serbest enerji
fonksiyonu arasindaki bagintilar yardimiyla yapilir. Bu siniflandirmada, faz gecisinin

mertebesi serbest enerji fonksiyonunun tiirevinin mertebesi ile aynidir.

Faz doniistimii, atomlarin komsuluklarinin yer degistirip degistirmemesine gore iki
ana guruba ayrilir [2]. Atomlarin komsuluklarini degistirecek sekilde meydana gelen
faz dontlistimlerine yayilmali [diflizyonlu] faz dontistimleri, atomlarin komsuluklarini
degistirmeden meydana gelen faz doniisiimlerine de yayilmasiz (difiizyonsuz) faz
dontigiimleri denir. Metalik sistemlerdeki faz dontisiimleri ¢ekirdeklenme ve biiyiime
dontigiimleri, martensitik doniisiimler olmak {izere iki ana siifa ayrilir. Disaridan
uygulanan fiziksel etkiler austenite (ana faz) ve martensite (iiriin faz) fazlar arasinda
serbest enerji farki ortaya cikarir. Ana faz ve {riin faz arasindaki bu enerji farki ise
martensitik donilisiimiin meydana gelmesine sebep olur [29,2]. Faz doniisiimdi, iki faz
arasindaki serbest enerji farkindan meydana gelir. Serbest enerji sicaklik ve basingtan
etkilenir. Bir faz doniislimii sicaklik ve basincin yaninda dis zor ve yap1 kusurlar: gibi
diger faktorlerden de etkilenir. Dolayisiyla doniislimiin hangi sartlar altinda

gerceklestigini bilmek dnemlidir.
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2.5. Martensite Faz Doniisiimlerinde Termodinamik Etkiler

Fe alagimlar1 1535 °C’de erir. Havasiz ortamda oda sicakligina sogutulurken yaklagik
900 °C civarinda yiiz merkezli kiibik (f.c.c) yapida kristallesir. Alasimin bu fazina
“austenite “ ad1 verilir. Austenite fazdaki alasim, uygulanan fiziksel etkenler sebebi
ile hacim merkezli tetragonal (b.c.t), siki paketlenmis heksagonal (h.c.p) veya hacim
merkezli kiibik (b.c.c) kristal yapiya doniisiir. Alasgimin bu fazina “martensite” adi
verilir [17]. Austenite kristal yapinin, martensite kristal yapiya donlismesi seklinde
gerceklesen, doniisiim sonrasinda atomlar doniisiimden o©nceki komsuluklarini
koruduklar1 ve yalnizca atomlar arasi uzakliktan ¢ok olmayan uzakliklarda yer
degistirdiklerinde austenite-martensite faz doniisiimiine difiizyonsuz faz donilisiimi
denir. Faz doniisiimii sirasinda kristali olusturan atomlarin birbirine gére konumlari
ya da komsuluklar1 degisiyorsa bu tiir doniisiimlere difiizyonlu faz doniisiimii denir
[18]. Austenite, martensiteye doniisiince ana kristal yapi tiimii ile Griin kristale
doniismez. Martensite kristalleri diizgiin olmayan bir dagilimla, austenite igerisinde
serpilmis olarak ac¢ia cikar. Austenite i¢inde martensitenin kaplayacagi hacim,
dontisiimii olusturan etkenin biiylikliigiine baghdir [16]. Austenitenite-martensite faz
doniigiimlerinde soguma ile olusturulan martensitelerin olugsmaya baslamast doniisiim
sicakligr olarak bilinen M; sicakliginda, doniislimiin tamamlanmasi1 da Mk

sicakliginda gerceklesir.

Difiizyonsuz faz doniisiimlerinde Martensitik doniisiim, termal olarak incelendiginde
kinetik acidan sicaklik zaman iligkisine bagli olarak ikiye ayrilmistir. Zamana baglh
olmayip sadece sicakliga bagl olarak gerceklesirse atermal doniisiim, hem zamana
hem de sicakliga bagl olarak gergeklesirse izotermal doniisiim olarak adlandirilir.
Doniistimiin atermal veya izotermal olmasi alagimin kimyasal bilesimine baglidir.
Sekil 2.15. a’da atermal doniisiimiiniin zamanla degisimi Sekil 2.23. b’de ise

izotermal doniisiimiin zamanla degisimi goriilmektedir.

23



Donigim Yizdesi

Dénisiim Yuzdesi

MS Steaklk Ms Sieaklc M

Sekil 2.11. a) Atermal doniisiim i¢in doniisiim yiizdesinin zamanla degisimi,

b) Izotermal doniisiim icin doniisiim yiizdesinin zamanla degisimi

Atermal doniisiimde austenite (ana faz) durumunda olan numune sogutularak Ms
sicakligima geldiginde martensiteye (iirlin faz) doniismeye baglar. Numune
sogutulmaya devam edilirse Mf sicaklifina geldiginde doniisecek oranin tamanu
martensite donlismiis olur. Sicaklik degisimi ile olusan martensite fazin olusmaya
basladiktan daha diisiik sicaklarda yeni patlamalar olusabilir. Austenite — Martensite
faz doniisiimleri genellikle, ¢ok kisa bir zaman aralig1 i¢inde patlama seklinde ve
atermal olarak meydana gelir [19]. Martensite yapinin olugsmaya basladig: sicakliktan
daha diisiikk sicakliklarda patlama seklinde bir kez olusan martensiteler diisiik

sicakliklarda hacimce bir biiylime gostermez [29,30].

Bunshah ve Mehl [29] demir ve demir alasimlarinda 1sisal etki ile olusan atermal
ozellikli martensite kristallerini 10"sn gibi kisa bir zamanda ortaya ¢iktigini
Olemiislerdir. Disaridan uygulanan fiziksel etkiler austenite (ana faz) ve martensite
(lirtin faz) fazlar arasindaki serbest enerji farkini ortaya ¢ikarir. Ana faz ve {iriin faz
arasindaki bu enerji farki ise martensitik doniisiimiin meydana gelmesine sebep olur

[29,2]. Faz doniisiimdi, iki faz arasindaki serbest enerji farkindan meydana gelir [29].
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Bir fazdan diger bir faza doniisiim olabilmesi i¢in sistemin son faza gore kararsiz

olmasi gerekir. Sabit sicaklik ve basingta sistemin kararliligi,
G=H-TS (2_22)

seklinde tanimlanan Gibbs Serbest Enerjisi’nin en kiigiik degeri ile belirlenir. Burada
H entalpi, T mutlak sicaklik, S ise sistemin entropisidir. Entalpi sistemin 1s1

miktariin bir 6l¢listidiir,
H=E+PV (2.23)

seklinde verilir. Bu esitlikte E sistemin i¢ enerjisini, P basinci, V hacmi ifade eder.

I¢ enerji, bir sistemdeki atomlarin kinetik ve potansiyel enerjilerinin toplamindan
olusur. Kinetik enerji, katida atomlarin titresimlerinden dogarken potansiyel enerji
sistemdeki atomlar aras1 baglar ve etkilesmelerden kaynaklanir. Sistemin i¢
enerjisindeki degisime bagl olarak 1s1 miktar1 degistiginde faz doniisiimii meydana
gelir. Is1t miktart denklem (2.58.)’de gosterildigi gibi sabit basing altinda sistemin
hacmindeki degisime de baglhdir. Ancak katilarda, PV terimi E ile kiyaslandiginda
ihmal edilebilir ve H = E alinabilir [19].

Fazlar arasindaki serbest enerji degisimi,

AFAM = FA - FM (2.24)

seklinde verilebilir. Burada F* ve F sirasiyla ana ve {riin fazin serbest
enerjileridir. Denge sicakligi olarak tanimlanan T, sicakliginda iki fazin serbest
enerjileri esit ve farklart sifirdir. T, denge sicakliginin altinda fark sifirdan biiytiktiir
ve lrilin faz serbest enerjisi daha kiiciik oldugu i¢in daha kararhdir. T, 1n iistiindeki
sicakliklarda ise fark sifirdan kiigiiktlir ve ana faz daha kararlidir. Minimum serbest
enerji kuralina gore bir sistem bir¢cok degisik durumlara izin verirse sistemin bu
durumlardan en diisiik serbest enerjili olanin1 segmesi beklenir. Serbest enerji farka
denklem (2.59)’da verildigi gibi faz doniisiimii i¢cin gerekli olan “siiriicii kuvvet”

olarak adlandirilir [19].
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daha kararh daha kararh
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Sicakh k (K}

Sekil 2.12. Austenite (y ) ve martensite (a) fazlarin serbest enerjilerinin sicakliga

bagli olarak degisimi [30]

2.6. Martensitik Doniisiimlerde Orgii Kusurlarinin EtKisi

Katilar atomik dizilimlerinde bir takim kusurlar igerir. Gerek katilagsma siirecinde
gerekse 1s1, dis zor ve basing gibi sonradan yapilan etkilerle ortaya ¢ikan bu kusurlar;
noktasal kusurlar, ¢izgisel kusurlar, iki-boyutlu yiizeysel kusurlar ve ii¢ boyutlu
hacimsel kusurlar olmak iizere dort grupta toplanabilir. Bu kusurlar, katinin mekanik
ve fiziksel davraniglart tizerinde Onemli etkilere sahiptir [15]. Martensitik
doniistimlerde ana fazin mikro yapisal 6zellikleri onemlidir. Doniisiim Oncesi ana
fazda bulunan 6rgii kusurlarinin martensitik doniisiim siiresince atomlarin diizenli bir
sekilde yeniden dizilimlerini etkilemesi beklenir. Genellikle ana fazda farkl tiirde

bulunan bu kusurlarin etkilerini birbirinden ayirmak oldukga giigtiir [15].

Bir kristal yap1 igerisinde kusur olarak en cok dislokasyanlar (¢izgisel kusurlar)

gortliir. Dislokasyonlar, kristal yapi icerisinde yerlerini degistirmis atomlarin
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olusturdugu bir ¢izgi olarak diisiiniilebilir. Bir katida dislokasyonlar sonucu atomlar
denge konumlarindan ayrildiklarindan ¢izgi ¢evresinde gerilmeler dogar. Dolayisiyla
sekil degistirme enerjisi olusur. Dislokasyonlarin ortaya ¢iktigi bolgeler bozulmamis
bolgelere gore daha yiiksek enerjili bolgelerdir [15]. Dislokasyonlarin bulundugu
bolgeler, c¢ekirdeklenmeler i¢in daha kiigiik bir aktivasyon enerjisi engeli
olusturacagindan ¢ekirdeklenme olasilig1 bu bolgelerde en biiyiiktiir ve bu bolgelerde
cekirdekler kolayca ortaya c¢ikabilirler dolayisi ile martensitik olusumun
cekirdeklenme asamasinda dislokasyonlar biiyilk Onem tasir. Ayrica doniisiim
sirsinda olusan c¢ekirdeklerin, dislokasyonlarin zorlanma enejilerini kiigiiltmeleri
nedeniyle ¢ekirdegi ortaya ¢ikaracak olan atomlar dislokasyonlar tarafindan
cekilerek c¢ekirdek olusumu kolaylasabilir ve bdylece c¢ekirdekler, daha ¢ok
dislokasyon ¢izgileri boyunca ortaya ¢ikarlar. O halde dislokasyonlar doniisiimiin
cekirdeklenme miktarini arttirabilir ve bu nedenle de Ms sicaklifinda bir yiikselme

gerceklesebilir.

Martensitik doniisiimiin iizerinde dislokasyonlarin etkisi yalnizca ¢ekirdeklenme
degildir. Martensite kristaller biiyiime asamalarinda iken c¢ekirdek ii¢ boyutta
genisleyerek, zayifta olsa dislokasyonlarin ¢ekirdegin biiyiimesini durdurma gibi bir
olasiligi da vardir. Bu sekilde austenite faz doniislimiinii engelleyebildigi gibi

austenite- martensite doniigtimiinii de engelleyebilir [15].

Bu bahsettigimiz orgii kusurlarindan baska c¢okelti ve yigilim kusurlarinin da
martensitik doniisimde onemi vardir. Cokeltiler bazen sekil degisimine engel
olusturarak doniisiimiin baslamasini gii¢lestirir ve bu durumda Ms sicakligi diiser
[16]. Bir kristal yap1 igerisindeki atomik diizlemlerin yigilim siralaniginda meydana
gelen bir diizensizlik olarak oraya ¢ikan y18ilim kusurlarinin da martensitik doniistim

tizerinde dislokasyonlara benzer bir etkisi vardir [2,15].
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2.7. Martensitik Faz Doniisiimleri ve Manyetiklik

2.7.1. Kat1 cisimlerin manyetik ozellikleri

Termodinamik dengede bulunan bir sistemde manyetik alan etkisi ile manyetik
moment olmast miimkiin degildir. Serbest bir atomun manyetik momenti baslica ii¢
sebepten kaynaklanabilir: Elektronlarin sahip olduklart spinden, yoriinge etrafindaki
acisal momentumundan ve bir dis manyetik alanda kazandiklar1 yoriinge
momentinden. Bu etkenlerden ilk ikisi miknatislanmaya paramanyetik, ti¢linciisii ise
diyamanyetik olarak katkida bulunur. Manyatizasyon birim hacimdeki net manyetik
momentin Ol¢iisiidiir. Ferromanyetizma, kristalde karsilikli etkileme degisiminden
meydana gelmistir. Bu da momentlerin birbirlerine paralel olarak ¢izgisel

siralanmalarina sebep olur [21].

2.7.2. Manyetik Alinganhk

Katilarda manyetizma manyetik dipollerden ileri gelir. Bu dipoller ya maddenin
icinde mevcuttur veya manyetik alandan ileri gelmektedir. Bu ifadeye gore maddenin
icindeki bosluk alani1 (H) ye ek olarak manyetizasyon (M) vardir. M her birim hacim

i¢in dipol momentlerinin toplam tesirini tarif eder, 4n faktorii ile belirtilmis olup,

B=H+4nx M

B =uM (2.25)

M=y H (2.26)
p—1

X="0 (2.27)

manyetik alan manyetik alan kuvvetiyle ayni yonde olmalidir. Anizotropik
kristallerde bu kural tam olarak gegerli degildir. Burada X 6yle bir tensér olmali ki bu

tensoriin M’ye bagliligi bozulmamalidir.
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Alinganlig1 6l¢mek i¢in daima diizgiin manyetik alan kullanilmalidir. Ciinkii alan
siddeti, kendi alaninin tatmin etmesi gibi smir sartlar1 katinin i¢ kisminda ve
yiizeyinde bozulmustur. Sadece elipsoid seklinde olan katilar bir diizglin alan
yapabilse de bu i¢ kisimlar i¢in gegerli degildir. O halde sekillendirilmis olan katilar
genellikle odlgtimler igin kullanilir [22].

2.7.3. Manyetizmanin Temelleri

Manyetizasyon, birim hacimdeki net manyetik momenttir. Bir maddedeki toplam
manyetik alan, hem digaridan uygulanan alana, hem de maddenin miknatislanmasina
baglidir. Akim tasiyan bir iletkenin olusturdugu bir By manyetik alanin bulundugu bir
bolge diisiinelim. Toroid bir sarginin igi olabilir. O bolgeyi bir manyetik madde ile
doldurursak, bolgedeki toplam alan B = By + B, olacaktir. Buradaki By, manyetik
maddenin olusturdugu alandir. Bu katki miknatislanma vektorii cinsinden B - uM

olur. Burada H manyetik alan siddeti olmak tizere,

B = po(M+ H) (2.28)

esitligiyle tanimlanir. SI birimiyle H ve M her ikisinin birimi de A/m’dir [22].

2.7.4. Manyetizma Tiirleri

Manyetik dipol momentleri, atomlardaki elektronlarin ydriingesel momentlerinde
veya spin momentlerinde oldugu gibi katilarin i¢inde her an mevcut olabilirler. i1k
durum i¢in paramanyetizma, ikinci durum i¢in diyamanyetizmadan s6z edebiliriz.
Paramanyetizma i¢in alanin goérevi sadece farkli yerlesmis olan manyetik

momentleri, alanin yoniine ¢evirmektir. Bu yiizden ) burada pozitiftir. (u<1)

Deneysel yonden paramanyetizma ve diyamanyetizma arasindaki fark alinganligin
isaret farkindan dolayidir. Ayrica sicaklik baglilig: farki da vardir. Paramanyetizmatik
alan kararlilik olan termal hareketlere karsi isleyeceginden burada sicakliga daha

kuvvetli bagimlilik goriiliir, diyamanyetizmada ise sicaklik uygulamasi yapilacak bir
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durum yoktur. Her iki halde de y alan siddetine bagl degildir. Ferromanyetizma,

paramanyetizmanin (biitiin elektronlarin manyetik momentlerinin paralelli§inden
dogan) asir1 halinin uzatilmasidir. Bu durumda katinin alant sadece dig alan olmayip
manyetik dipollerden ileri gelen i¢ alanda da olabilir. Termal hareketler ¢ok biiyiik
degilse, manyetik momentlerin tamaminin siralanmasi miimkiindiir. Bu yiizden
ferromanyetizma belli bir sicaklifin altinda goriiliir. Belli bir noktanin iistiinde
ferromanyetikler, paramanyetiktir. Oda sicakliginda Fe, Ni ve Co ferromanyetiktir
[23].

2.7.4.1. Diyamanyetizma

Atomlar siirekli manyetik dipol momente sahip olmayan maddelere diyamanyetik
denir. Diyamanyetizma manyetik alan uygulamasiyla elektriksel degismeden olusur.
Elektromanyetizma lenz kanununa gore bir elektrik devresinde akim degistirildiginde
bu degismeye karsi koyacak sekilde yeni bir akim olusur. Bu akimin olusturdugu
manyetik alan uygulanan alana zit yénde olup alinganligi 10™> mertebesindedir. Bu
tip manyetizma diger tip manyetizmalarin tamamen yer almadig1 Bi, Cu, Ag, ve Au
gibi malzemelerde goriiliir. Her ¢esit maddede diyamanyetiklik olmakla birlikte

etkisi paramanyetizma veya ferromanyetizmaya gore zayiftir [24].

Iki elektronun manyetik momentlerinin biiyiikliikleri esit fakat yonleri zit
oldugundan birbirlerini yok ederler ve atomun dipol momenti sifir olur. Elektronlarin
manyetik momentleri birbirlerini yok etmezler ve madde manyetik alana zit yonde

net bir dipol moment edinir.

Stiperiletkenler kritik sicakliklarin altinda 6z direnci sifir olan maddelerdir.
Stiperiletkenlerin miikemmel diyamanyetik 6zellik gdsterdiklerini biliyoruz. Sonugta
stiperiletken i¢indeki manyetik alan sifir olacak sekilde uygulanan alani diglar. Bu

olaya meissner olay1 denir.
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2.7.4.2. Paramanyetizma

Paramanyetizma maddeleri pozitif fakat kiigiik manyetik doygunluga sahiptir ve
(0 <y <1) siirekli manyetik dipol momenti olan atomlarin varligindan kaynaklanr.
Bu dipoller ¢ok zayif etkilesimde bulunur. Atomlarin manyetik momentleri termal
hareketlilikten dolayi, statik olarak dagilmislardir. Bu durumda atomlar ancak

cizgisel sekilde siralandiklarinda bir manyetik etki gosterebilir [24].

Paramanyetik duyarlilik sicakliga baghdir. Cok diisiik sicakliliklarda manyetik alan
uygulamasi sonucu ¢ok kolay manyetik alan dogrultusunda dizilirler. Sonug olarak

duyarlilik (alinganlik)

C
y=—
T (2.29)
dir. Kendiliginden olusan manyetizma mevcut ise;
C
y =
T-T. (2.30)

Curie-Weiss kanunu olarak bilinir.

Ferromanyetik bir maddenin kendiliginden Curie sicaklig1 denen bir kritik sicakliga
gectigi zaman maddenin kendiliginden miknatislanmasini  kaybettigini  ve
paramanyetik duruma gectigini goriiriiz. Curie sicakligi altinda, manyetik momentler
paralel olarak dizildikleri i¢in madde ferromanyetiktir. Curie sicakliginin {istiinde
1s1sal enerji, dipollerinin gelisiglizel yonelmelerine neden olacak kadar yiiksektir, bu

yiizden madde paramanyetik olur.
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Paramanyetik

Ferromanyetik

Te X
Sekil 2.13. Ferromanyetik bir maddenin miknatislanmasinin sicaklikla degigimi

2.7.4.3. Ferromanyetizma

En ¢ok bilinen ferromanyetik malzemeler Fe, Ni, Co gibi ge¢is elementleridir.
Bunlarin hepsi ferromanyetik olup bazi kritik sicakliklar altinda diizenlendiklerinde
negatif momente sahiptir. Ferromanyetik malzemelerin manyetik o6zelikleri Curie
sicakligr olarak bilinen kritik bir sicakliktan sonra bozulur ve malzeme paramanyetik

olur.

Ferromanyetik maddeler siirekli miknatislarin yapiminda kullanilir. Bu tiir maddeler,
zayif bir dis manyetik alan iginde bile birbirine paralel olarak yonelmeye calisan
atomik manyetik dipol momentlere sahiptir. Bir kere momentler paralel hale
geldikten sonra, dis alan ortamdan kaldirilsa bile madde miknatislanmig olarak
kalacaktir. Bu siirekli yonelim, komsu olan manyetik momentler arsindaki kuvvetli
bir etkilesimden kaynaklanir. Farkli yonelimlere sahip olan bolgelerin arasindaki
sinirlara bolge duvarlar1 denir. Bir manyetik malzemenin kutuplasmis iki bolgesini

birbirinden ayiran yiizeye domain sinir1 denir.
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2.7.5. Mossbauer Yontemi ve Manyetik Ozelliklerin incelenmesi

Niikleer gama rezonansi spektroskopisi olarak da bilinen mossbauer spektroskopisi,
bazi elementlerin atomlarinin fiziksel ve kimyasal durumlarimi oldukca hassas

sekilde aciklayan bir tekniktir.

Mossbauer spektroskopisi, manyetik asir1 ince yapi alanlari, orgii simetrisi ve orgil
titresimleri hakkinda degerli bilgiler verir. Mdssbauer spektroskopisi kullanilarak
belirli bir elemente ait c¢ekirdegin ¢evresindeki asir1 ince yapi etkilesimleri
incelenerek elde edilen parametreler, numune hakkindaki kimyasal ve manyetik
fazlar hakkinda bilgiler verir. Bunlarla birlikte mossbauer olay1 ile ¢ekirdekteki enerji
diizeyleri arasindaki gecisler, uyarilmis seviyelerin enerji genislikleri ve bu
seviyelerin yasam zamanlari, cekirdek elektrik kuadropol momentleri, c¢ekirdek

manyetik dipol momentleri ve bunlara benzer kavramlar belirlenebilir [24].

Genel bir mossbauer deneyi yapmak i¢in, radyoaktif bir kaynak, bir sogurucu ve
sogurucudan gecen gama 1sinlarini sayan bir sayaca ihtiyac vardir ayrica kaynak ile

sogurucu arasindaki bagil hizi saglamak icin bir diizenege ihtiyag¢ vardir.

Mossbauer diizeneginin ¢alisma prensibi; Radyoaktif kaynaktan yayinlanan belirli
bir gama 1s1n1minin dniine bir sogurucu yerlestirilir. Sogurucudan gegen gama 1sinlari
diizenekte bulunan sayaca gelir. Sayaca gelen gama 1sinlar sayagta bazi akmalar
olusturur. Gelen akmalar bir ¢izgisel siddetlendirici ile ¢ift kutuplu hale gelerek kanal
analizatoriline iletilir. Bu analizator, her biri farkli enerjilere karsilik gelen atmalar
farkli kanallara yerlestirir ve boylece simetrik spektrumlar gozlenebilir. Mdssbauer

diizeneginde gama kaynagi olarak, genellikle uyarilmis durumdaki kararli izotoplar

kullanilir. Universitemizin méossbauer diizeneginde uyarilmis durumdaki "'Fe
cekirdegi kullanilmaktadir. °"Fe ¢ekirdegi, °'Co ¢ekirdeginin bir elektron

yakalamas1 sonucu olusur.

5Co+ je— iFe (2.31)
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Sekil 2.14. Mossbauer spektrometresi

Gama 1ginlart radyoaktif g¢ekirdeklerin yayinladiklar1 elektromanyetik dalgalardir.
Dalga boylar1 A =0.05A° -1A° arasinda degisir. Gama 1sinlarinin enerjileri ise 12

keV ile 2.5 MeV arasindadir.
Uyarillmig bir cekirdegin taban enerji durumuna donerken yaptigi isimalar gama

isimalaridir.  Uyarilmis durumdaki °’Fe ¢ekirdegi taban durumuna gegerken

enerjileril4.4 keV, 123 keV ve 137 keV olan ii¢ farkli gama 1s1mas1 yayinlar.
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Sekil 2.15. Radyoaktif °’Co izotopunun, kararli *'Fe izotopuna bozunma semasi.

s7Fe

s

Genel olarak uyarilmig bir ¢ekirdek, E uyarilmis enerji durumundan E, taban

enerji durumuna gecerken hv =E -E; bagntisia gore, » frekansh bir y fotonu
yayinlar. Sekil 2.15.”de goriildiigii gibi bu foton, taban durumunda bulunan baska bir
¢ekirdek iizerine diistiigiinde, onun E, taban durumundan E; uyarilmis durumuna

cikartmak tizere kolaylikla sogurulmasi beklenir ve bu duruma rezonans adi verilir.
Rezonansla uyarilan bu ¢ekirdek tekrar taban durumuna gegerken ayni o frekansh
isinlart biitlin dogrultularda yayinlar. Rezonansla sogurma gergeklesebilmesi igin

birinci ¢ekirdegin yayinladigi fotonun o frekansinin ikinci ¢ekirdek igin;

E,-E,
h

b= (2.32)

bagintisi ile verilen U frekansina tam esit olmasi gerekir.
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Sekil 2.16. Uyarilmis durumdan taban duruma gegis.

Gergekte birinci ¢ekirdek bir gama fotonu yayinlarken momentumun korunumu

kanununa gore Sekil 2.16.’da goriildiigii gibi aynt momentumla zit yonde geri teper.

E; =E_ -E; enerjisinden alacagi i¢in yayinlanan fotonun enerjisi kiitle merkezi

sisteminde E, - E; oldugu halde laboratuar sisteminde;

hv,,, =hv, -Eg (2.33)

olur. hu, =E -E; geri tepme olmadiginda yaymlanmasi beklenen foton enerjisidir.

Sekil 2.17. Gama fotonu yayinlayan ¢ekirdek
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Ayni sekilde ikinci ¢ekirdekten gelen fotonu sogurdugunda momentum korunumuna

gore E enerjisi ile 6teleneceginden, ¢ekirdegin uyarilmasi igin gerekli enerji,
hvg,, =hv, +Eg (2.34)

dir.

Yayinlanma ve sogurulma ¢izgileri arasindaki frekans farka;

yay

2e
Av =0y, -0, = TG (2.35)

ikisi arasindaki enerji farki ise,
hAv = 2E (2.36)
olacaktir.

Sekil 2.17.’de yaynlanma ve sogurma ¢izgileri arasindaki 2E; enerji farkindan

dolayr gama isinlar1 yaymlanma ve sogurma ¢izgileri iist iiste gelmez. Gama
1sinlarinin  rezonansla sogurulmasi gerceklestirmek i¢in yayinlanma sogurma
cizgilerinin st iiste binmesini saglamak iizere genellikle Doppler kaymasindan

yararlanilir. Kaynagin ¢izgisel hiz1 v ise doppler olay1 sonucu 1sinim enerjisi,

(AE), = h(Av), = ho, % - EO% (2.37)

degerinde bir artma saglanmis olur. (AE)D = 2E; olacak sekilde v hiz1 ayarlanirsa,

geri tepme sonucu azalan enerji doppler enerji artmasi ile karsilanmis olur ve boylece
yayinlanma ¢izgisi iist iiste gelmesi sonucu rezonansla sogurma miimkiin olur.
Doppler kaymasi kaynagin ya da sogurucunun birbirine gore hareket etmesini saglar

[23]. Sekil 2.18’de Mdssbauer olaymin yayilma ve sogurulma ¢izgileri verilmistir.
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Sekil 2.18. Yayinlama ve sogurma ¢izgileri

Alman fizik¢i Mossbauer, 1958°de deneyleri tekrarlarken gama kaynagi olarak tek
serbest atom yerine bir kristal orgiisiine bagli atomlar alindiginda geri tepmesiz gama
yayinlanmasi ve sogurulmasi olacagini, bdylece rezonans sogurulmasinin kolaylikla

gozlenebilecegi kesfedilmistir [23,24]. Buna Mdssbauer olay1 adi verilir. Mdssbauer

izotopu olan 3/ C, 5/ Fe’in bir elektron yakalamast ile olusur. Bu durumda reaksiyon,

>'Co+ Je— SlFe (2.38)

olur.

Ayrilmis halde bulunan *’Fe ’nin taban duruma gegerken yaydig1 14.4KeV’luk gama

1s1n1m1 Mossbauer olayinda kullanilir.
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Bir atomun kimyasal degerliginin degismesi sonucunda bu atom s-elektron
yogunlugunun da degisecegi gergektir [25]. Iste bu sebepten sifirdan farkli bir
degerlikte olan ¢ekirdegi ile onun s-elektronlart arasindaki Coulomb ¢ekim kuvveti
etkilesmesi sonucu atomun ¢ekirdek enerji seviyeleri ile bir degisime ugrar bu olay
Mbssbauer spektrumunda izomer kayma olarak kendini gosterir. Izomer kaymanin

degeri;

5= TzeR? R |{\V(O)|Zsogurucu -Jy(0)’ kaynak]
5 R (2.39)

ile verilir. Burada Ryyqrimis~ Rremer Seklindedir.

Bu esitlik iki carpmadan meydana gelmistir. Birinci durum niikleer parametreleri
icerir Ozellikle uyartlmis durum ile temel durum arasindaki izomerik yaricap
farklidar. Tkinci durum g¢ekirdekteki yiik yogunlugunu igerir bu da atomun valans hali
ile etkilenen atomik ve kimyasal bir parametredir. Izomer kayma kendini Mdssbauer
spektrumunda v =0 olmasi gereken maksimum rezonansta bir kayma olarak kendini
gosterir. Mossbauer spektrumunda izomer kaymasi degerinin Olglilmesi ile

Maossbauer izotopunun bag durumlar1 hakkinda ¢esitli bilgiler elde edilir [26].

2.7.5.1. Mossbauer Spektrumunun Elde Edilmesi

Demir oda sicakliginda ferromanyetik oldugu i¢in ayni atomun dis elektronlarinin
cekirdekte meydana getirdigi H manyetik alan siddeti biiyiiktiir ve Zeeman olay1

sonucu ¢ekirdek enerji seviyelerinde yarilma beklenir [24,26]. J nin dogrultusundaki
H izdiisiimii M, ’nin aldig1 degere gore her enerji seviyesi 2J +1 sayida alt seviyeye
yarilir. Fe*’’de taban durum i¢in J=1/2, 14.4 KeV’luk ilk uyarilmis durum igin
J =3/2 oldugundan dolayi, H manyetik alan etkisi ile taban durum 2 seviye ile ilk
uyarilmis durum 4 seviyeye yarilacaktir. Am; = 0,1 segim kurali géz 6niine alinirsa

farkli alt1 gama gegisi sonucu gama ¢izgisinin alt1 bilesene ayrilmasi beklenir. Fe®’

beklenen enerji seviyesi yarilmalari sonucunda da Mossbauer spektrumunda ¢ok

39



sayida ¢izgi goriiliir. Sekil 2.19.°da Fe®" i¢in boyle bir durum sirasinda g¢ekirdek

seviyelerindeki yarilmalar gosterilmistir.

Mossbauer spektrometresi metal ve metal alasimlarinda faz doniigiimlerinin
incelenmesinde yaygin olarak kullanilan metotlardan birisidir. Bu metotla austenite
ve martensite yapilarin manyetik diizenlenisleri, sogurma ve deformasyon sonucu
olusan martensitelerin hacim oranlari, olusan martensite fazin i¢ manyetik alani
austenite ve martensite fazlarin izomer kayma degerleri belirlenebilmektedir. Fe bazli
alagimlarda austenite yap1 paramanyetik oldugundan, bu faz tek bir sogurma ¢izgisi
ile karakterize edilebilir. Ancak dontsim sonucu olusan martensitelerin
ferromanyetik ve antiferromanyetik diizenlemeleri karakteristik alt1 ¢izgi spektrumu
verir [27,28]. Ancak bazi Fe bazli alasimlarda austenite yapinin ferromanyetik

ozellik gosterdigi de bilinmektedir.
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Sekil 2.19. Fe’in niikleer enerji seviyelerinin manyetik alanda yarilmalar1 ve bu

yarilmalara karsilik gelen spektrum ¢izgileri
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3. DENEYSEL YONTEM

3.1. Numunelerin Hazirlanmasi

Bu c¢alismada incelenen Fe-%18.79Mn-%4.53Ni alasimi, TUBITAK Gebze
Arastirma Merkezinde bulunan Malzeme Enstitiisii'ndeki alasim hazirlama
laboratuarinda hazirlatilmistir. %99.9 saflik oraninda toz halinde bulunan Fe-Mn-Ni
elementleri bir araya getirilip yliksek sicaklikta eritilerek 1 cm c¢apinda, 10 cm
uzunlugunda silindirik g¢ubuklar seklinde dokiilmiistiir. Alagimin kompozisyonu
IXRF sistemi kullanilarak EDS (Elektron Dispersion Spectroscopy) teknigi ile Fe-
%18.79Mn-%4.53Ni olarak belirlenmistir.

Martensitik faz doniistimii iizerinde 1s1l islem etkisini incelemek i¢in Fe-%18.79Mn-
%4.53Ni alagimindan elmas bigakl kesicilerle 1 cm boyunda numuneler kesildi. Bu
numuneler yliksek sicakliklarda alagimdaki oksitlenmeyi 6nlemek amaciyla, yliksek
sicakliga dayanabilen kuartz cam tiip i¢ine konularak 1100 °C’de 12 saat
homojenlestirildi ve firinda sogumaya birakildi. Numuneler homojenlestirildikten
sonra 700 °C, 800 °C, 900 °C ve 1000 °C’de 30 dakika 1s1l islemlere tabi tutulduktan
sonra buzlu suya atildu.

Termal etkiye maruz kalan Fe-%18.79Mn-%4.53Ni alasimini incelemek igin;

a) Taramali Elektron Mikroskobu (SEM) ile yiizey gozlemleri yapildi.

b) Mdssbauer Spektrometresi 6l¢iimleri ile manyetik 6zellikleri incelendi.

¢) X-Isin1 toz kirinim yontemi ile kirmim desenleri incelendi.

d)Manyetik alinganlik yontemi ile manyetik duygunluk 6lgiildii.
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3.2. Taramah elektron Mikroskop (SEM) Y éntemi

Yiiksek voltaj altinda hizlandirilmis elektronlar bir numune iizerine gonderilirse,
elektronlar ile numune atomlar1 arasinda ¢esitli etkilesimler olur ve numuneden
degisik enerjide elektronlar ve X-isinlar1 ¢ikar. Bu etkilesimlerden yararlanilarak

numunenin incelenmesi taramali elektron mikroskop (SEM) prensibini olusturur.

FElEn 1gn
H-1Zn
Felen 1Zin
| |
\ ALger
Ikirucil
diiglk enerjili
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vaprak
Elastik Inetastit
Y
(FERGEN

Sekil 3.1. Ince metal yaprak tarafindan gelen elektronlarm sagilimi

Taramal1 elektron mikroskobunda goriintii, uyarma gerilimi altindaki bir flamentten
yayilan elektronlarin numune yiizeyine carpmasi ile ortaya g¢ikan kuantumlarin
degisik algilayicilar tarafindan kaydedilmesi ile elde edilir. Bu tiir mikroskoplarda

yaklasik 100 A° ¢apli odakla elektron 1s1n1 numunenin yiizeyini tarar. Birincil
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elektronlar numune tarafindan yansitilirken ikincil elektronlar absorbe edilir. Elde
edilen bu elektronlar bir elektrostatik elektrota odaklanir. Buraya konulan bir
toplayict yardimiyla elektronlar 1sik 1smina ¢evrilir ve goriintii ekrana diistiriiliir.
Hizlar1 daha fazla olan birincil elektronlar toplayiciya dogrusal yollar1 alarak ulasir.
Buna karsin yavas hareket eden ikincil elektronlara potansiyel uygulanip toplayiciya

getirilebilir. Birincil elektronlarin siddeti numunenin atom numarasiyla artar.

Sekil 3.2. Taramali elektron mikroskobu (JEOL JSM 5600)

43



Flament

Elektron .
iahancas| 't iid
L Aot
=9 | -
1 kondanzar mer
\_I
E 2kanmer. vty
L&T
— |
Tarama Bilyitme Tarama
SaFImlar —— Jereratdiri]
i
r Ohjektif L_f
/| Jmerceli |
|
MLImUne e
Toplayicl

Sekil 3.3. Taramali elektron mikroskobu

Baglangigta vakum altindaki optik kolonda bulunan flamente belirli bir akim verilir.
Daha sonra bu flamentten salinan elektronlar bir hizlandirma gerilimi ile hizlandirilir.
Optik kolon i¢inde yer alan ve demeti yonlendirmekte ve toplamakta kullanilan
yogunlastirict  (condenser) ve toplayict (objective) elektromanyetik mercek
sistemlerinden, demet capini smirlamakta kullanilan agikliklardan (aperture) ve
tarama sarmmlarindan gegerek optik kolonun acildigi ve numunenin bulundugu

numune odacigina gelir. Numuneyle etkilesimleri sonucu demet-numune
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etkilesimindeki sinyalleri algilayan duyarh algilayicilarla goriintiiniin gézlenebildigi

bir birime aktarilir.

Bu c¢alismada Taramali Elektron Mikroskobu ile yiizey incelemeleri yapmak icin
termal ve mekanik islem uygulanmis numuneler yiizeylerindeki piiriizleri ve kalin
cizgileri gidermek amaciyla degisik kalinliklardaki su zimparalari ile kalindan inceye
dogru 600, 800, 1200’liikk zzimparalarla zimparalandi. Daha sonra numune yiizeyleri
6, 3, Ive 1/4 mikronluk elmas pastalarla parlatildi. Parlatilan yiizeyler 3 birim
hidroklorik asit, 2 birim gliserin ve 2 birim nitrik asit karisimindan olusan kimyasal
cozelti igerisinde daglandi. Yiizey incelemelerinin yapilmasi i¢in hazir olan
numuneler 20 kV’ luk hizlandirma gerilimi altinda JEOL5600 taramali elektron
mikroskobu (SEM) ile incelenmistir (Sekil 3.2.).

3.3. Mossbauer Spektrometresi

1957°de R. L. Mossbauer tarafindan kesfedilen Mdssbauer olayi, kristal orgi
igerisindeki bir ¢ekirdek tarafindan enerji kaybi olmaksizin gama fotonu salinmasi
olay1 olarak bilinir [31]. 1960’11 yillarda °'Fe ’nin Mdssbauer olaymi gosterdiginin
bulunmasindan sonra, Mdssbauer olayr niikleer fizik ¢alismalarina ek olarak katihal

fizigi, kimya, biyoloji gibi bilimin genis bir kullanim alanina sahip olmustur.

Mossbauer olay1 ile cekirdekteki enerji diizeyleri arasindaki gecisler, uyarilmis
seviyelerin enerji gegisleri ve bu seviyelerin yasama zamanlari, c¢ekirdek elektrik
quadrupol momentleri, ¢ekirdek manyetik dipol momentleri belirlenirler. Genel bir
Madssbauer deneyi yapmak i¢in radyo aktif bir kaynak, bir sogurucu, bit gama sayaci,
bir tek kanal diskiriminatorii ve bir¢ok kanal analizatorii gereklidir. Ayrica kaynak ve

sogurucu arasindaki bagil hiz1 saglamak i¢in bir diizenek kurulmalhidir [22].

Mossbauer deney diizeneginin ¢alisma prensibi su sekilde aciklanabilir. Bir
radyoaktif kaynaktan yayinlanan belirli bir y 1s1ninin oniine bir sogurucu konulur.
Sogurucudan gegen y 1smlar1 sayaca gelir. Sayagtan gelen atmalar bir c¢izgisel
siddetlendirici ile c¢ift kutuplu hale getirilerek ¢ok kanal analizatoriine gider. Bu

analizator, her biri farkli enerjilere karsilik gelen atmalar1 farkli kanallara yerlestirir.
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Maksimum kanal sayis1 512 olup ¢ift kutuplu atmalar, (1-256) ile (256-512) kanallar1
arasinda simetrik spektrumlar olarak gozlenir. Mdssbauer arastirmalarinin biiytik bir
boliimiinde *'Fe ve '°°Sn izotoplar1 kullanilmaktadir. Bu olay sayilar1 50’yi gegen
izotop tizerinde gozlenmekle birlikte deneysel zorluklar nedeniyle bunlarin ancak 20
tanesi kullanilabilmektedir. Mossbauer spektroskopisinde radyo aktif kaynaktan
cikan y 1smim enerjisi kaynaga bir doppler hizi vererek degistirilir ve y 1smlar

sogurucu tarafindan rezonans durumunda sogurulur [22].

Isil islemi tamamlanmis, taramali elektron mikroskobunda incelenip goriintiileri
alinmis numunelerimizden, yaklasik 2mm kalinliginda kesilen parcalar, degisik
kalinlikta su zimparalari kullanilarak yaklagik olarak 60um kalinligina getirilmistir.
Daha sonra bu numunelerin Mdssbauer Spektrumlart Wissel marka Maossbauer
spektrometresi kullanilarak elde edilmistir. Bu spektrumlar Normos 90 en kiiglik

kareleri fit etme programu ile analiz edilmistir.

3.4. X-Isitm Toz Kirimm Ol¢iim Y éntemi

X-1g1n1 toz kirinim sistemi, ¢ogunlukla agir elementlerden olusan kati anorganik ve
kristal maddelerin arastirilmasina uygun bir deneysel metottur. Metot;
siiperiletkenler, seramikler, metaller, alasimlar, kati c¢dozeltiler, heterojen kati
karisimlar, korozif maddeler, gelik, kaplama malzemeleri, maden analizleri, toprak
analizleri, yar iletkenler, bobrek ve mesane taglari, bazi adli konularda, boyar
maddeler, pigmentler, ¢imentolar, dogal veya yapay mineraller, herhangi bir
malzemenin icerdigi bilesik veya elementlerin tayini, inorganik polimerler, faz
diyagramlarinin ve faz doniislimlerinin arastirilmasi, bazi kristal veya amorf
kompleks bilesiklerinin incelenmesi gibi bir ¢ok konuda yaygin kullanim alanina
sahiptir. Yaygin olmamakla birlikte bazi kati organik bilesiklerin, kat1 organik
polimerlerin, plastiklerin, organik boyar maddelerin v.s. analizlerinde de

kullanilmaktadir.

X-151m1 toz kirmimi yonteminde kristalle etkilesen X-151m1 dalgalarinin olusturdugu

kirinim desenleri incelenerek kristalin yapist hakkinda bilgi saglanir.
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Kristal halindeki bir madde ¢ok sayida kiigiik kristaller iceren toz hale getirilir.
Olgiim icin toz halindeki numunelerden 20 mg’lik toz &rnekler alinir ve bu toz
halindeki 6rnek tizerine A dalga boyunda bir X-1s1n1 demeti diisiiriiliir. Toz kristaller
belli bir tarama hiz1 ile dondiiriildiigiinde Bragg kanuna uygun olarak verilen ag1
degerlerine uygun diizlemlerde kirinim meydana gelir. Burada elde edilen uygun ag1
ve siddet degerleri bir grafige dokiilerek 26 agilarina karsilik siddet pikleri elde edilir.
Bu pikleri saglayan (hkl) diizlemleri belirlenerek yapi analizi gergeklestirilir. Bu
teknik ile kristal 6rgii parametreleri, farkli sicakliklarda olusan faz yapilar1 ve farkl

faz bilesenleri ortaya konulabilir.

Toz kristal difraktometresi, X-1s1n1 jenaratorii, X-1sin1 tiipii, monokromator, sistem

kontrol ve bilgi islem iinitesi gibi boliimlerden olusmaktadir.

3.5. Manyetik Ahnganlik Olgiimleri

DC manyetik alinganlik olgimleri i¢in 1s1l islemi tamamlanmis austenite fazdaki
alagimlardan, 3x2.5x2 mm?® boyutlarinda dikddrtgenler prizmasi seklinde hazirlanan
alasimlar Malatya Indnii Universitesi Fen Fakiiltesi Fizik Boliimii Arastirma

Laboratuarinda manyetik alinganlik 6l¢iim sistemi ile incelenmistir.

DC Manyetik olgtimleri ile bir ornekteki manyetizasyon denge degeri belirlenir.
Sabit bir manyetik alan ve manyetik moment ile numunenin manyetizasyonu 6lg¢iiliir
ve DC manyetik egrisi elde edilir. Bilinen bir manyetik alandaki bakir bobine dogru
numunenin hizlandirilarak hareket ettirilmesi ile indiiksiyon emk’st olusur. Bu

durumda Faraday yasalar1 gegerli olur.
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Sekil 3.4. Manyetik alinganlik 6l¢iim sistemi

Manyetik alinganlik sisteminde, karsilikli indiiktans Ol¢lim yontemi ile manyetik

alinganligi; sicakligin, uygulanan DC manyetik alanin genliginin ve frekansinin

fonksiyonu olarak 6lcen bir sistemdir.

PLEKTRONIK BIRIMLER S CIRAV AR
|
§ i &
DRC-91CA iriny Kilitlemeli
sipaklik kont. DC Akim AC Akim Motor kont. Y okseltici
I{nynl g1 Kaynagi
| ]
[ Adum Motoru ]o——————
' Ost alg bobini
%kmn I g1 Dobiru
Birincibobin T8 it algs bobini
B :
T il Tyostat
SOGUTMA BIRIMLER!

Sekil 3.5. Manyetik alinganlik 6l¢giim sistemi semast
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Bu sistemde, helyum gazi kullanilarak, kapali devre sogutma sistemi ile 10-325 °K
arasinda sicaklik kontrolii, 10 °K duyarlilik ile saglanabilmektedir. Sekil 3.5.’de DC

alinganlik 6l¢tim sisteminin semasi gosterilmistir.

Uygulanan H manyetik alani igerisine konulan alasimin miknatislanmast M ise,

numunenin miknatislanma 6l¢iimii olan manyetik alinganligi,

TR

X = 3.1)

Olarak tanimlanir. Burada uygulanan H alan1t DC gerilimden elde edilir. Bir DC
manyetik alanda, numunenin manyetik momenti zamanla degismez fakat bir AC
sinyali algilanir. Bu sinyal, numunenin periyodik hareketinden kaynaklanir. Bu
yiizden numunenin kendisine ait DC tepkisini gostermez. Numuneye bir degisken
AC manyetik alan1 uygulayarak ve numunenin bu alana tepkisini bir algilayict bobin
ile kayit yapilarak AC alinganlik 6lgiimleri de yapilabilir. Bir AC Ol¢iimiinde,
numunenin manyetik momenti uygulanan AC alanina tepki olarak degistigi i¢in AC

alinganlik,

am

X= dH,, (3.2)

seklinde tanimlanir. Magnetizasyondaki degismenin (dM), V hacmi basmna net

manyetik moment sayisi (dm), oldugu diisiiniilerek AC alinganlik,

_ am
X= dH 4.

(3.3)

yazilabilir.

AC manyetik alinganhik o6l¢iim teknigi, karsilikli indiiktans teknigine dayanir.
Kullanilan bobin sistemi, es eksenli i¢ ice ge¢mis bobinlerden olusur. Bir Hye alant
uygulamak i¢in kullanilan birincil bobin igerisinde indiiklenen akiy1 algilamaya

yarayan ikincil bobin vardir. Sadece numuneden kaynaklanan indiiklenmis gerilimin
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okunabilmesi i¢in, ikincil bobin birbirlerine gore ters baglanmis iki 6zdes bobinden
olugsmustur. Bu bobinler ne kadar 6zdes yapilirsa yapilsin, numune olmadigi anda
sartmlardaki farkliliklardan kaynaklanan dengesiz sinyal elde edilir. Bu istenmeyen
sinyalin yok edilebilmesi i¢in numune her iki bobinin merkezinde iken Olgtimler
yapilir. Her 6l¢iimde numune adim motoru sayesinde iist algi bobininin merkezi S;
ile alt alg1 bobininin merkezi S, arasinda hareket ettirilerek buralarda gerilimlerin

okunmasina imkan verir. S; ve Sp’deki gerilimler sirast ile,

Vi =V +V0 (34)

Vo=~V 1V, (3.5)

seklindedir. Burada v numunenin olusturdugu aki degisiminden kaynaklanan
gerilimi, v, ise sistemden kaynaklanan istenmeyen gerilimi gostermektedir. Sadece
numuneden kaynaklanan gerilim,

_V1—V2

V = T (3.6)

bagintisindan bulunur.

AC alinganlik o6l¢iimlerinde Ol¢lim yapilacak numunenin sekline gore manyetik
alinganlik Olgiilebilir. Numunenin hacmi yaklagik hatasiz hesaplanabiliyorsa, hacim

alinganligi,

av

X = ViHae 37

yazilabilir. Diger taraftan hacim hesaplanamiyorsa, numunenin yogunlugu isin igine

sokularak kiitle alinganligi,

_avp
X = ———— (3.8
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seklinde yazilabilir. Burada v gerilim, V numunenin hacmi, m numunenin kiitlesi, p
numunenin yogunlugu, H uygulanan AC alan, f frekans ve a sistemin kalibrasyon
sabitidir. Kalibrasyon sabiti; N sarim sayist (birim uzunluk basma), L bobinin

uzunlugu, d bobinlerin ¢ap1 olmak iizere;

X=——VIZ+d? (3.9)

m8m2NL

yazilabilir.
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4. ARASTIRMA BULGULARI VE TARTISMA

4.1. Fe-%18,79Mn-%4,53Ni Alasiminda Olusan Martensite Yapimin Taramal
Elektron Mikroskobu (SEM) ile incelenmesi

Fe-%18.79Mn-%4.53Ni alagimi 1100 °C’de 12 saat homojenlestirildi ve firinda
sogumaya birakildi. Bu numunenin yiizey incelemesi taramali elektron mikroskobu
(SEM) ile yapildi. SEM goriintiisii Sekil 4.1.°de verilmektedir. Elde edilen

goriintlide y fazin i¢inde € bantlar gdzlenmistir.

/X688 ZBnm 88088 B3/MAR/1Z
()

Sekil 4.1. Austenite yapidaki Fe-%18,79Mn-%4,53Ni alasiminin SEM goriintiisi
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Sekil 4.1.’de elde edilen taramali elektron mikroskop goriintiisiinde austenite
yapidaki y fazin i¢inde birbirine paralel olarak yigilmig ve farkli yonelimlere sahip €
martensite plakalarin tane sinirinda kesildigi gozlenmistir. Ayrica soguma esnasinda
austenite tanelerin asir1 doymuslugunu rahatlatmak i¢in Widmanshtate martensite
yapilar olusmustur. Bu yap1 genellikle %8 ve %18 Mn orani araliginda ortaya ¢ikan
tipik bir durumdur ayrica sogutulmus kaynak ve kaba taneli ¢eliklerde de yaygindir.

Dayanimlar yiiksek oldugu i¢in sanayide sik kullanim alanina sahiptirler [51].

Tane sinirlar1 € martensite plakalarin diizenli bir sekilde sona erdigi bolgelerdir. Tane
sinirlart genelde safsizlik atomlari, atomlar arasi bosluklar ve dislakasyonlar gibi
yapt kusurlar igerdigi icin tane sinirlarinda, tane icinde oldugu gibi 6zdes atom

dizilimlerinden sz edilemez [35].

Easterling ve Porter tarafindan martensite plakalarinin biiylimesinin tane sinirlarinda
engellendigi ve martensite cekirdeklerinin sayisinin tane boyutuna bir etkisinin
olmadigi ama olusan martensite plakalarin seklinin ve biiylikliigiiniin tane boyutunun
bir fonksiyonu oldugu belirtilmistir. € martensite plakalarinin tane i¢inde birbirine
paralel plakalar seklinde meydana geldigi daha Onceki calismalarda ortaya
konulmustur [32, 33, 34,].

Numuneler homojenlestirildikten sonra 700 °C, 800 °C, 900°C ve 1000 °C’de 30
dakika 1s1l isleme tabi tutuldu ve sonra buzlu suya atildi. Isil igleme tabi tutulan Fe-
%18.79Mn-%4.53Ni alasiminda termal etki ile olusan martensite fazlarin SEM
gorlntiiler1 Sekil 4.2., Sekil 4.3., Sekil 4.4. ve Sekil 4.5.de verilmektedir.
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N AN 7,

Sekil 4.2. 700 °C’de 1s1l islem uygulanmis Fe-%18,79Mn-%4,53Ni alasiminin SEM

gortintiisi

v

Sekil 4.3. 800 °C’de 1s1l islem uygulanmis Fe-%18,79Mn-%4,53Ni alasiminin SEM

goruntust
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53Ni alasiminin SEM
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Sekil 4.4. 900
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1000 °C
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Sekil 4.

SEM goriintiisii
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Numunenin hizli sogutulmasi sonucunda meydana gelen sicaklik farki, enerji farki
olusumunu saglar ve martensitik doniisim igin gerekli olan siiriicii kuvvetin
olugmasina sebep olur. Hizli sogutma ile taneler ve tane i¢inde birbirine paralel
olarak yi1gilmis ve farkli yonelimlere sahip € martensite plakalar olusur ve bu plakalar
tane sinirlarinda kesilmektedir. Sekillerden de goriildiigii gibi diislik sicaklikta tane
boyutu kiiciik, € martensite plakalar kisadir. Sicaklik arttikca tane boyutunun ve ¢
martensite plakalarin arttigi SEM incelemelerinde gozlenmektedir. € martensite

plakalarin artmasina bagli olarak € martensite miktarinin da arttigi gézlenmistir.

Sekil 4.3.’de € martensite plaka olusumu ile beraber tavlama ikizi de gozlenmistir,
ikizlenme toplam metal hacminin sadece kiiglik bir ylizdesinde meydana geldiginden
numunedeki toplam bi¢im degistirmeye etkisi ¢ok azdir [51]. Kristal yapidaki atom
diizlemlerinin simetrik olarak farkli dogrultularda yonlenmeleri sonucunda birbirinin
ayna goriintiisii seklinde olusan, iki bolgeyi ayiran sinirlar ikiz smirlart olarak
adlandirilir. Isil islem sirasinda ikiz sinir1 boyunca etki eden bir kayma kuvveti
atomlarin yerini degistirip kalin ¢izgiler seklinde tavlama ikizlerinin olusmasina
neden olur. Tavlama ikizi her kristal yapiya gore farkli diizlemlere ve dogrultulara

sahip olup kaymay1 zorlastirarak metallerin dayanimini arttirir.

4.2. Fe%18,79Mn-%4,53Ni Alasiminin Méssbauer Spektroskopisi

Yontemi ile incelenmesi

Metal ve metal alasimlariin faz doniisiimlerinin incelenmesinde Modssbauer
spektrometrisi yontemi kullanilarak austenite ve martensite yapilarin manyetik
ozellikleri, farkli etkilerle olusan martensite kristallerinin hacim yiizdeleri ve
martensite fazin i¢ manyetik alan1 belirlenebilmektedir. Austenite yapidaki Fe-

%18,79Mn-%4,53Ni Alasiminin Mdssbauer Spektrumu Sekil 4.6.’da verilmektedir.
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Sekil 4.6. Austenite yapidaki Fe-%18,79Mn-%4,53Ni alasimimin Mdssbauer

spektrumu

Fe-%18,79Mn-%4,53Ni alagiminin farkli sicakliklarda gézlenen martensite yapisinin

manyetik Ozelliklerini belirlemek amaci ile elde edilen Maossbauer spektrumlari

Sekil 4.7., Sekil 4.8., Sekil 4.9. ve Sekil 4.10.’da verilmektedir.
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0 mn's
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Sekil 4.7. 700°C’de 1s1l islem uygulanmis Fe-%18,79Mn-%4,53Ni alasiminin

Maossbauer spektrumu
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Sekil 4.8. 800 °C’de 1s1l islem uygulanmis Fe-%18,79Mn-%4,53Ni alagiminin

Mossbauer spektrumu

........

Sekil 4.9. 900 °C’de 1s1l islem uygulanmis Fe-%18,79Mn-%4,53Ni alasiminin

Maéssbauer spektrumu
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Sekil 4.10. 1000 °C’de 1s1l islem uygulanmis Fe-%18,79Mn-%4,53Ni alagiminin

Maossbauer spektrumu

Fe bazli alagimlarda austenite yap1 paramanyetik oldugundan, bu faz tek sogurma
cizgisi ile karakterize edilmektedir. Fakat doniisim sonucu olusan martensite
yapilarin ferromanyetik ve antiferromanyetik diizenlenimleri alti sogurma ¢izgisi ile

temsil edilir [47].

Bu c¢alismadaki Fe-%18,79Mn-%4,53Ni alasimmin farkli sicaklilarda 6lgiilen
mossbauer spektrumlarini inceledigimizde tek spektrum gézlenmektedir. Bu durum
alasimin paramanyetik 6zellik gosterdigini ifade etmektedir. Yapilan ¢aligmalarda,

Fe-Mn alagimlarinin austenite ve martensite yapisi paramanyetik 6zellik gosterdigi

belirtilmistir [48, 49].

Mossbauer spektroskopisi yontemi kullanilarak elde edilen austenite ve martensite
yapilarin olusum yiizdeleri, martensite yapiya ait i¢ manyetik alan degerleri ile
austenite ve martensite fazlara ait izomer kayma degerleri Cizelge 4.1.°de

verilmektedir.
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Cizelge 4.1. Fe-%18,79Mn-%4,53Ni alasiminda 6l¢iilen bazi Mdssbauer

spektroskopisi parametreleri

Numune Austenite | Martensite Bhf S Austenite OMartensite
(%) (%) (Tesla) | (mm/s) (mm/s)
Sicaklik 100 - - -0,2365 -
Uygulanmamis
700°C 99.080 0.920 32.8569 | 0.216718 | 0.384099
800°C 99.999 0.001 32.1684 | 0.205913 | 0.149248
900°C 99.998 0.002 31.145 -0.239164 | 0.196674
1000°C 100.000 0.000 30.089 0.223410 | 0.178672

Yiiksek sicaklikta tane sinirlar biiyiiyeceginden faz doniisiimlerinin gerceklesmesi
zorlagir. Dusilik sicakliklarda ise tane smiri kiigiik olacagindan doniisim kolay
meydana gelir ve buna bagli olarak ¢izelge 4.1.’deki Mdssbauer 6lgiimlerinden de
elde edildigi gibi € martensite miktarinda artis gézlenmekle birlikte doniisiim az
miktarda ger¢eklesmistir. Donlislimiin az olmasi, kimyasal ya da 1s1l islemler sonucu
doniisim esnasinda olusan stabilizasyondan kaynaklanabilir. Tane sinirlari,
martensite doniisiimleri engellemek igin ana fazin stabilize olmasina hizmet eder.
Martensite kristallerinin biiyiimesi tane sinirlarinda durur. Bundan dolayr kiigiik
taneler, ana fazin stabilize olmasinin bir sonucudur. Isil islem sicakligi artmasz ile,
austenite tane boyutu artar, bdylece toplam tane sinirlar1 artar, bundan dolay1 olusan
martensite miktar1 da artacaktir. Sogutma islemi ile ¢ekirdeklenme bolgeleri artar ve
soguma esnasinda biiyiik termal zorlar ftretilir [2,44,53]. Sonug¢ olarak olusan

martensite miktari artar.

Ic manyetik alan ve izomer kaymanimn degisimi, demir atomunun 3d kabugundaki
elektron yogunluguna baglanabilir. I¢ manyetik alanin azalmasi, 3d kabuguna
elektron transferinin artmasi ile demirin manyetik momentinin azaldigini1 gosterir
[54]. Izomer kaymanin degisimi ise Fe g¢ekirdeklerinde s kabugundaki elektron
yogunlugunun degisiminden kaynaklanabilir. Fe’in 3d kabugundaki elektron
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yogunlugunun artmasi ile Fe ¢ekirdeklerinin 3s ve 4s kabugundaki elektron

yogunlugu azalir, bundan dolay1 izomer kayma degerleri degisir [44,53].

4.3. Fe%18,79Mn-%4,53Ni Alasiminin X-Isim1 Toz Kirmim Olg¢iimlerinin

incelenmesi

X-151n1 toz kirinim yontemi ile austenite fazdaki Fe-%18.79Mn-%4.53Ni alasimlari
tizerinde Ol¢timler yapilmistir. X-1s11 kirinim 6l¢iimleri i¢in alasimlardan 20 mg’lik
toz numuneler hazirlandi. Elde edilen sonuglar Sekil 4.11., Sekil 4.12., Sekil 4.13.,
Sekil 4.14. ve Sekil 4.15.’de verilmistir.
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Sekil 4.11. Austenite yapidaki Fe-%18,79Mn-%4,53Ni alasiminin X-1s1n1 kirinim

deseni
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Sekil 4.12. 700 °C’de 1s1l islem uygulanmis Fe-%18,79Mn-%4,53Ni alagiminin

X-1s1n1 kirmim deseni
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Sekil 4.13. 800 °C’de 1s1l islem uygulanmis Fe-%18,79Mn-%4,53Ni alagiminin

X-1s1n1 kirmim deseni
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14. 900 °C’de 1s1l islem uygulanmis Fe-%18,79Mn-%4,53Ni alagiminin

X-1s1n1 kirmim deseni
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Sekil 4.15. 1000 °C’de 1s1l iglem uygulanmis Fe-%18,79Mn-%4,53Ni alagiminin

X-151n1 kirmim deseni
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X-1g1n1 kirmim yontemi ile Fe -%18,79Mn-%4,53Ni alasiminin sicaklik artisi ile X-
1511 kirinim deseninde o’ martensit pik siddeti degisirken, £ martensit pik siddetinin
arttig1 gozlenmektedir. [200], piki i¢in 700 °C ve 900 °C’deki alasimda gozlenirken
diger sicakliklar igin gozlenmemektedir. y piklerinde ise fazla bir degisiklik

olmamustir.

Yiiz merkezli kiibik yapidaki austenite fazin 6rgii parametresi,

1 hZ+k%+12
2z 72 4.2)
esitligi ile hesaplandi.
Hegzagonal yapidaki € martensite fazi 6rgli parametreleri,
1 4 [h? + hk+ k? ] 12
— = + = (4.2)

d? 3a? c?

esitligi ile hesaplandi [13,45].

Alagimlar y faz bolgesinde 1100 °C‘de homojenlestirilip fakli sicakliklara maruz
birakildiktan sonra aliman X-is1m1 kirmiminin deneysel degerleri kullanilarak 4.1.
denklemi ile yiiz merkezli kiibik yapiya ait O6rgii parametreleri, 4.2. denklemi ile de
hegzagonal yapidaki € martensite fazin Orgli parametreleri hesaplandi. Bu

parametreler cizelge 4.2., 4.3. ve ¢izelge 4.4’ te verilmektedir.
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Cizelge 4.2. Fe -%18,79Mn-%4,53Ni alasiminin a) Austenite, b) 700 °C, c) 800 °C,
d) 900 °C, e) 1000 °C’de X-1s1n1 kirinim sonuglar1 ve orgii parametreleri

Pik [hKI], N=h?+k*+I? 26 a, (A°)
(111), 3 43.600 3.5883

(200), 4 50.699 3.5082

(220), 8 74.666 3.5921

(,)ort =3.5928 A°

a)

Pik [hkI], N=h*+k*+I* 26 a, (A°)
(111), 3 43.639 3.5895
(200), 4 50.620 3.6036
(220), 8 74.833 3.5855
(@,)ort = 3.5928 A°

b)

Pik (hkI), N=h*+k*+I° 26 a,(A°)
(111), 3 43,618 3.5012
(200, 4 50.700 3.5082
(220), 8 74.6676 3.5923
(@,)ort = 3.5939 A°

c)

Pik (hkI), N=h+k*+I? 20 a, (A°)
(111), 3 43.621 3.5908
(200), 4 50.703 3.5980
(220), 8 74.65 3.5929
(@,)ort = 3.5939 A°

d)

Pik (hkI), N=h?+k*+I? 26 a, (A°)
(111), 3 43,540 3.5972
(200), 4 50.521 3.6102
(220), 8 74.3333 3.5652
(@,)ort = 3.5908 A°

e)
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Cizelge 4.3. Fe-%18,79Mn-%4,53Ni alasiminin a) 700 °C, b) 800 °C, c¢) 900 °C,

d) 1000 °C’de X-1g1n1 kirinim sonuglari ve drgii parametreleri

Pik (hkl)y N=h?+k*+I* 26 a, (A°)
(110) 2 44 2.9079
(200) o 4 65 2.8672
(@ ot =2.8875 A°

a)

Pik (hkl)y N=h*+k?+° 26 a, (A°)
(110) o 2 44 2.9079
@ ot =2.9079 A°

b)

Pik (hkl)y N=h?+k*+I* 26 a, (A°)
(110) 2 44,597 2.8721
(200) o 4 65 2.8672
@y Jort =2.8696 A°

c)

Pik (hkl), N=h?+k*+I? 26 a, (A°)
(110) & 2 44 2.9079

@u ot =2.9079 A°

d)
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Cizelge 4.4. Fe -%18,79Mn-%4,53Ni alasiminin farkli sicaklik uygulanan
numunelere ait austenite ve martensite fazi i¢in hesaplanan

ay , Ay @ Ve C, Orgil parametreleri

Yapilan islem ay (A°) ay (A°) a: (A°) c. (A° C./ a.

700 °C 3.5928 2.8875 2.5354 4.1448 1.6347
800 °C 3.5939 2.9079 2,5402 4,1468 1,6324
900 °C 3.5939 2.8696 2,5406 4,1464 1,6320
1000 °C 3.5908 2.9079 2,5211 4,1538 1,6476

Incelenen numunelerde yapilan islem sonucunda y fazindan € fazina doniisiim
meydana geldi. Bu doniisiimiin saglanmasi igin ideal ¢ /a; orani 1,633 olmas1 halinde
h.c.p. faz doniisiimii meydana gelir [13]. Bu ¢alismada da ¢, /a, oran1 ideal orana ¢ok
yakin oldugu gozlendi. Farkli sicakliklarin uygulanmasina bagli olarak orgii
parametreleri degismistir. Kirinim deseni tizerinde verilen indislemeler literatiirdeki

martensite yapiya ait desen ile uyum igerisindedir [46].

4.4. Fe-%18,79Mn-%4,53Ni Alasiminda Manyetik Alinganhgin

incelenmesi

Demir alagimlarinda meydana gelen austenite-martensite faz gecisleri ile bunlarin
manyetik davraniglar1 arasinda gliglii bir iliski kurulabilir [35]. Austenite faz
paramanyetik davranis gostermesine ragmen, martensite faz bundan farkli olarak
ferromanyetik veya antiferromanyetik davranig géstermektedir [36]. Fe-Mn-Si ve Fe-
Cr-C alagimlar1 {izerine yapilan ¢alismada, austenite-martensite faz gegisi sirasinda;
belirgin bir manyetik gecis oldugu, manyetik alinganligin sicaklikla degisimi
incelenerek gosterilmistir [37,35]. Diger taraftan, paramanyetik durumdan
antiferromanyetik duruma gecis sicakligi olan Ms sicakligi ve antiferromanyetik
durumdan paramanyetik duruma gecis sicakligt olan Tn (Neel sicakligi)
belirlenmistir [37]. Fe-Mn-Si alagimlarinda yapilan baska bir ¢aligmada, Si miktari

artmasi ile Tn’ nin azaldig1 ve manyetik alinganligin arttig1 bulunmustur [35].
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Bu c¢alismada Fe-%18,79Mn-%4,53Ni alasimi i¢in sicakligin manyetik 6zellikleri
nasil degistirdigini belirlemek amaci ile numunelere 700 °C ve 1000 °C’de 30 dakika
1s1l islem uygulandi. Austenite fazdaki alasimlarin 50 Oe sabit manyetik alanda DC
manyetizasyon dl¢iimii PPMS (Fiziksel Ozellikler Olgiim Sistemi) cihazi ile yapild.
DC manyetizasyon 6l¢iimleri Sekil 4.16. ve Sekil 4.17.’de verilmistir.

0.0672 —

0.0668 —

0.0664 —

DC Alinganlik (emu/g)
\

o
o
3
|

0.0656 —

-250 -200 -150 -100 -50 0
Sicaklik (°C)

Sekil 4.16. 700 °C’de 1s1l islem uygulanmis Fe -%18,79Mn-%4,53Ni alasiminin DC

manyetik alinganlig1
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0.398 —

0.396

0.394 —

0.392 —

DC Alinganlik (emu/g)
\

0.39

0.388 \ \ \ \ \

-250 -200 -150 -100 -50
Sicaklik (°C)

Sekil 4.17. 1000 °C’de 1s1l islem uygulanmis Fe -%18,79Mn-%4,53Ni alagiminin
DC manyetik alinganlig1

Sekil 4.16.’da ki manyetik alinganligin sicaklikla degisimi -263 °C ile 0 °C
araliginda incelenmistir. Oda sicaklifinda paramanyetik fazda olan alagimda sicaklik
diisiiriildiikce manyetik faz gecisleri meydana gelmistir. Sekil 4.16.’da goriildigi
tizere -25 °C’de sicaklik diistiikkce mayetik alinganliktaki keskin artis manyetik faz

gecisinin meydana geldigini gostermektedir.

Sekil 4.17.”de manyetik alinganliin sicaklikla degisimi -263 °C ile -25 °C araliginda
incelenmistir. Oda sicakliginda paramanyetik fazda bulunan alasimda sicaklik
distiriildiikge manyetik faz gegisleri meydana gelmistir. Yaklasik olarak -25 °C
civarinda sicaklik diisiiriildiikce malzemenin manyetik alinganligindaki keskin artis

ferromanyetik veya antiferromanyetik olan manyetik faz gecislerinin oldugunu
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gosterir [52]. Bu calismadaki faz gegislerinin kesin olarak ferromanyetik veya
antiferromanyetik oldugu sdylenemese de literatiirdeki diger ¢aligmalardan da yola
cikarak oda sicakliginda paramanyetik olan malzememizin sogutulduk¢a -25 °C
civarinda ferromanyetik faza gectigi ve bu ferromanyetik Ozelligin -225 °C

sicakligina kadar devam ettigi tahmin edilmektedir.

Martensite fazin yiiksek yogunlukta dislokasyon igerdigi bilinmektedir [43].
Dislokasyonlar yerel manyetik bolgelerin hareketini zorlastirir [40,55]. Isil islem
sicaklig1 artmasi ile dislokasyon yogunlugu azalir ve manyetik bolgelerin hareketi

kismen artar. Bunun sonucu olarak manyetik alinganlik degeri degisir.
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5. SONUC

Bu calismada, Fe-%18,79Mn-%4,53Ni alasiminda sicaklik etkisi ile olusan
martensite  Kkristallerinin  kristalografik, morfolojik ve manyetik 6zellikleri

incelenmistir.

Fe-%18,79Mn-%4,53Ni alasimindan hazirlanan numunelere 700 °C, 800 °C, 900 °C
ve 1000 °C’de farkli sicakliklar uygulanmisti. Meydana gelen mikro yap1
degisimleri SEM ile incelendi ve martensite doniisim olustugu tespit edildi. SEM
incelemeside € martensitenin birbirine paralel plakalar seklinde olustugunu

gostermistir.

Alasimm Mossbauer spektrometresi incelemeleri sonucu austenite ve martensite
fazin paramanyetik (tekli pik) ozellik sergiledigi gozlendi. 700 °C sicakliginda o'
martensit donilistimiiniin % 0.920 iken diger sicakliklarda bu oran oldukga diisiik olup
sifira ¢ok yakindir. Doniisiimiin az olmasi1 kimyasal ya da 1sil islem ile doniisiim
esnasinda stabilizasyon olmasidir. Tane sinirlari; martensite doniistimleri engellemek
icin ana fazin stabilize olmasina hizmet eder. Martensite kristallerinin biiyiimesi tane
sinirlarinda durur. Bundan dolay1 kiigiik taneler, ana fazin stabilize olmasinin bir
sonucudur. Is1l islem sicakligi artmasi ile, austenite tane boyutu artar, bdylece toplam
tane sinirlar1 artar, bundan dolay1 olusan martensite miktar1 da artacaktir. Soguma

esnasinda biiyiik termal zorlar iretilir [2,44,53].

Daha once yapilan ¢aligmalarda da Fe-Mn-X alagimlarinin Mn oran1 18’den fazla
oldugunda o' martensit doniisimii gozlenmemistir [50]. Bu ¢alismadaki sonug
literatiir calismalariyla uyum icindedir. Ayrica X-1g1n1 toz kirinim Ol¢iimlerinde,
uygulanan sicaklik miktarinin artmasina bagli olarak 6rgili parametrelerinin degistigi

gozlenmistir.

Alasimin  Mossbauer spektrometresi incelemelerinde o' martensit doniistimii
gozlenmezken X-1sin1 Slgiimlerinde 44° (20) ve 65° (20) civarlarinda (110), ve
(200)y pikleri gozlenmistir. Numunenin sicaklik artisi ile X-1s11 toz kirinim

deseninde o' martensite pik siddeti degisirken, € martensite pik siddetinin arttig
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gozlenmektedir. (200), piki i¢in 700 °C ve 900 °C’deki alasimda gézlenirken diger
sicakliklarda gozlenmemistir. y piklerinde ise fazla bir degisiklik olmamustir.
Hesaplamalarda, € martensite faz i¢in C./ a. Oraninin ideal hegzagonal yap1 degerine

cok yaklastig1 tespit edilmistir.

Fe alasimlarinda austenite faz paramanyetik davranis gostermesine karsin, martensite
faz bundan farkli olarak ferromanyetik veya antiferromanyetik davranig
gostermektedir [36]. Paramanyetik durumdan antiferromanyetik duruma gegis
sicakligi olan Mg sicakligini ve antiferromanyetik durumdan paramanyetik duruma

gecis sicakligi olan Tn-Neel sicakligini yaptiklar: ¢alismalarda belirlemislerdir [52].

Numunenin alinan DC manyetik alinganlik dl¢timlerinde; 700 °C ve 1000 °C’de 30
dakika 1s1l iglem g6érmiis alasimlar oda sicakliginda paramanyetik fazda iken alagimin
sicakligi distriildiikkge manyetik faz gegisleri gézlenmistir. Ayrica, 1000 °C’deki
numunenin -25 °C civarinda manyetik alinganliktaki keskin azalis bu bolgede
manyetik faz gegislerinin oldugunu gosterir. Literatiirdeki diger calismalardan da
yola ¢ikarak -25 °C civarinda malzemenin ferromanyetik 6zellik gosterebilecegi ve

bu ferromanyetik 6zellik -225 °C sicakligina kadar devam ettigi tahmin edilmektedir.

Alasgimin manyetik 6zelligi diger yontemlerle de desteklenerek malzemedeki

manyetik gecisler hakkinda daha acik bilgiler elde edilebilir.
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