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OZET

Fe-%30Ni-%2.6Mo-%XCo ALASIMLARINDA MARTENSITIK FAZ
DONUSUMLERININ FiZIKSEL OZELLIKLERININ INCELENMESI

AKAY, Merve Sultan
Kirikkale Universitesi
Fen Bilimleri Enstitusu
Fizik Anabilim Dali, Yuksek Lisans Tezi
Danisman: Yrd. Dog. Dr. Erdem YASAR
Temmuz 2013, 44 Sayfa

Bu calismada, Fe-%30Ni-%2.6Mo0-%XCo(X=0.8, 1.8) alasiminda gdzlenen
atermal etkili martensitik faz doéntgsumlerinin morfolojik, kristalografik ve
manyetik 6zellikleri gesitli fiziksel yontemler kullanilarak arastirildi. Isil islem
uygulanarak alasimlarda olusan faz donusumlerinin kristalografik ve
morfolojik 6zellikleri cesitli fiziksel yontemler kullanilarak arastirildi. Alagim
icerisinde donugum atermal olarak meydana geldi ve olugsan mikro yapilar
Taramali  Elektron  Mikroskobu (SEM) ve  Gegirmeli  Elektron
Mikroskobu(TEM) ile arastiridi.

Alasima Co elementi eklenmesiyle tane boyutunun arttigi lenticular ve thin
plate martensite yapilar olustugu gozlemlendi. Mdssbauer spektrometresi
kullanilarak austenite ve martensite yapinin olusum yuzdeleri, austenite fazin
paramanyetik martensite fazin ferromanyetik veya antiferromanyetik oldugu
ve ayrica Co elementinin alasiminin manyetik 6zelligi Gzerine etkisi oldugu,
alasimlarin i¢ manyetik alaninin ve izomer kayma degerinin lineer olarak
azaldigi gozlemlendi. DSC cihazi ile alagimlarin Martensite baslama
sicaklilari(Ms) 0.8 Co ve 1.8 Co icin sirasiyla -91°C ve -94°C bulundu. Co

miktari arttigi zaman Ms sicakliginin azaldigi bulundu.



Anahtar Kelimeler: Martensitik Faz Donlusumu, atermal martensite, tane
boyutu, SEM, TEM, Mdssbauer Spektrometresi, DSC.



ABSTRACT

PHYSICAL PROPERTIES OF MARTENSITIC PHASE
TRANSFORMATIONS IN Fe-%30Ni-%2.6Mo-XCo ALLOYS

AKAY, Merve Sultan
Kirikkale University
Graduate School of Natural and Applied Sciences
Department of Physics, Msc.Thesis
Supervisor : Assist. Prof. Dr. Erdem YASAR
July 2013, 44 pages

In this study, morphologic, thermal, magnetic and crystallographic properties
of the athermal martensitic transformations, observing Fe-%30Ni-%2,6Mo-
XCo (X=0.8, 1.8) alloys, have been investigated by using different physical
charecterisation methods respectively. Transformtation in Fe-%30Ni-
%2,6Mo-XCo alloy is occuring athermally. Microstructure of martensite
structure in this alloy were investigated by scaning electron microscope
(SEM) and transmission electron microscope (TEM).

By the increasing rate of cobalt (Co) in Fe-%30Ni-%2,6Mo-XCo alloy, it is
observed that the grain size increase and lecticular and thin plate martensite
formation. Mossbauer spectroscopy was used to determine volume fraction
of athermal martensite structures in austenite phase and is found that while
austenite phase has paramagnetic property, martensitic phase shows
ferromagnetic or antiferromagnetic behaviour and mossbauer studies have
shown that Co substitution greatly affects the magnetic properties of alloys.
The value of the hyperfine field and isomer shifts linearly decreased.

By DSC methode Ms temperatures are found.The Ms temperature of
thermally-induced martensite was determined as -91 °Cand -94 °C for Fe-
%30Ni-%2,6Mo-XCo (as with the addition of 0.8% Co and 1.8% Co and the

Ms temperature decreased as Co concentration increased.



Key Words: Austenite, Martensite, Martensitic Phase Transformation,
Athermal Martensite, Grain Size, SEM, TEM, Mdssbauer
Spectroscopy, DSC.
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1.GIRIS

Arastirmacilar metal ve metal alasimlarin mekanik ve fiziksel 6zelliklerini
inceleyerek daha dayanikli ve kullanigh hale getirilmesi icin bircok calisma
yapmiglardir. Metal ve metal alagimlarin fiziksel etkenler yardimiyla yumusak
demirin  sertlesmesi faz  donusUmlerinin  gergeklesmesiyle oldugu
anlasiimistir. Bazi fiziksel etkenlere maruz kalan atomik boyutta degisiklik
gOsteren malzemeler katihal fiziginin ¢alisma alanlarindan biri olmustur[1].
Alman bilim adami Adolf Martens uzun suren calismalarinda Karbon
celiklerde mikro yapilar oldugunu goézlemledi[2]. Martens yapti§i calismalarda
demiri sogutarak yeni kristal yapilar olugtugunu goézlemlemis ve olugan bu
yapilara ‘martensite’ adini vermistir. Bu fiziksel etkenlerle olugan donusime
‘martensitik donisum‘ denmigtir. Martensite dondasim ayni zamanda demir
icermeyen sistemlerde de ortaya c¢ikar; Cu-Al, Au-Cd,SiO,,ZrO, gibi[3,4,5].
Donusum gergeklesmeden onceki yapiya austenite (anafaz) ,donlsim
gerceklestikten sonraki yaplya martensite (Urunfaz) denir. Demir alagimlari
uzerinde c¢alismalar ilk olarak Bain yapmistir[6]. Martensitik dénusumler
genellikle, austenite fazdayken ylz merkezli kibik (f.c.c.) yapidan, martensite
faza dénusuminde hacim merkezli kibik (b.c.c.),hacim merkezli tetragonal
(b.c.t.) veya siki paketlenmis hegzagonal (h.c.p.) seklinde ortaya c¢ikar[7].

Martensitik dontsumler kisa surede diflizyonsuz bigimde ortaya ¢ikar.

Fe-Ni alagsimlarinda %30 civarinda austenite yapidan martensite yapiya
donusum oldugu gorulmustar[8,9].Birgok arastirmada Fe-Ni-X alasimlarinda

martensitik dontsim genellikle fcc—bcc seklinde olur[10].

Patterson ve Wayman[ll],Fe-Ni alasimi Uzerine vyaptiklari arastirmada
kristallografik Ozelliklerini ve martensitelerin ikizlenmesini ve buyumesini
incelemiglerdir. Ni oranindaki degisikligin morfolojiyi degistirdigi ve ikizlenme

bdlgelerini geniglettigi goralmustar.



Zhang ve Kelly [12], Fe-Ni-C Uzerinde yaptiklari arastirmada meydana gelen
martensitelerin ikizlenmesini ve ozelliklerini incelemiglerdir. Karbon oraninin

fazla oldugu bolgelerde ikizlenmenin olustugu gézlenmigtir.

Tanata [13], yaptidI arastirmada Fe-Ni-Si alasimina Co eklenmesiyle olusan
martensitik degigsimin etkisini ve austenite fazdaki yogunluk etkisini
incelemistir. Co eklenmesiyle austenite fazdaki yogunlugun artisi meydana
gelmis ve Co eklenmesi thin-plate (ince-plaka) martensite olugsumunun

kolaylastigini gozlemlemisgtir.

Shibata ve Murakama [14],yaptiklari arastirmada lenticular (merceksi)
martensitelerdeki midrib bdlgeleri incelemislerdir. Fe-29Ni-0,2C alasiminda
lenticular martensite, Fe-31Ni-10Co-3Ti alasiminda ise thin-plate martensite
olustugunu go6zlemlemislerdir. Ve thin-plate martensite yapida branched

(dallara ayrilma) ve kinked (bukulme )oldugunu gézlemlemiglerdir.

Brandi, Padilha[15] ve Maehara[16],yaptiklari c¢alismalarda dubleks
paslanmaz celiklerde, ¢oktirme sirasinda ferrit miktari azaldikca sigma faz

miktarinda artis oldugunu bulmuslardir.

Shibata[17], yaptid1 arastirmada demir igerikli alagsimlarda farkl lenticular
martensite yapilardaki martensite baglama sicakliklarini incelemistir.
Calismalart  sonucu Fe-33Ni alasiminda Ms=171K ve lenticular
martensitelerin  dizgin oldugunu, Fe-31Ni alasiminda Ms=223K midrib
bdlgelerin yaninda ¢iftlenmis bdlgeler olustugunu ve Fe-33Ni alasimina goére
daha ince yapilar oldugunu, Fe-20,5Ni-35Co alasiminda Ms=497K bu
yapidaki lenticular martensiteler tamamen degisime ugradigini ve olusan
midrib bdlgelerin ¢oktigunu, ciftlenmis bolgelerin ise hafif gérinur oldugunu

gozlemlemistir.

Yasar v.d.[18,19,20], 2006,2007,2008 yillarinda Fe-30Ni-XMo (X=0.8, 1.8,
2.6, 3.6, 5) alasimlarinin izotermal ve atermal martensitik dénigtumlerini

incelemislerdir. Mo oraninin artmasiyla Mg sicakliginin azaldigini, martensite



olusum ylzdesinin azaldigini ve Mo elementinin austenite stabilize bir

element oldugunu gostermislerdir.

Maksimova ve Nikonorova[21], ¢calismalarinda deformasyon, dengeleme ve
tersinirlik Gzerinde durmuslardir. Fe-23.4Ni-0.5C alagsiminda M= -50°C, Fe-
20.9Ni-0.5C alasiminda Ms= -20°C, Fe-17.5Ni-0.8 alasiminda Ms= -10°C, Fe-
31.7Ni-5.5C0-0.02C alagiminda Ms=-20°C ve Fe-22.5Ni-3.3Mn-0.04C
alasiminda Ms= -40°C bulmuslardir.

Sari v.d.[22], Fe-Mn alasimlarina Mo ve Co eklenmesiyle manyetik
Ozelliklerinin etkisini, martensitik donusumlerini, SEM, DSC ve Mdssbauer
spektrometrisi yontemi ile incelemiglerdir. inceleme sonucunda g(h.c.p.) ve
a(b.c.c.) martensitelerin olustugunu ve i¢ manyetik alanin azaldigini

bulmuslardir.

Bu calismadaki amag, Fe-%30Ni-%2.6Mo-%XCo ( X=0.8, 1.8 )
alasimlarindaki faz dénidsumlerini ve martensitik dontsumlerin morfolojik,
kristalografik, manyetik ve kinetik ozelliklerini gesitli fiziksel yontemlerle

incelemektir.

1.1. Austenite-Martensite Faz Donusumleri

Bir madde bag kuvvetleri etkisi altinda en disik enerjili denge konumunda
bulunan atomlar grubundan olusur. Kosullar degisirse enerji icerigi degisir,
denge bozulur, atomlar daha duguk enerji gerektiren bagka bir denge
konumuna gecerek degisik bicimde dizilir ve sonugta yeni bir faz olusur [23].
Termodinamik 6zelliklerin kristalografik olarak bulunmasi hali ‘faz’ olarak
adlandirilir. Fazlar arasi gecise de faz donlisumua denir. Faz déntsumleri
malzemeye uygulanan fiziksel etkenler sayesinde olugur. Bu etkenler kristale

uygulanan sicaklik degisimi, deformasyon ve mekanik zorlardir.



Faz donuasumleri yiz merkezli kibik ( fcc ) yapiya sahip austenite fazinin,
hacim merkezli tetragonal ( bct ), siki paketlenmis hekzagonal ( hcp ) veya
hacim merkezli kibik (bcc ) yapiya sahip martensite fazina dénismesi ile
gerceklesir [24]. Bir metal veya metal alasiminda atomlar, komsuluklarini
koruyarak sadece atomlar arasi uzakliktan ¢ok olmayan uzakliklara yer
degistiriyorsa buna difUzyonsuz faz donusimu denir [25]. Martensite faz

donusumu difuzyonsuz faz donuasumudur [26].

1.2.Kati Cisimlerin Manyetik Ozellikleri

Manyetizma butun maddelerin sahip oldugu bir 6zelliktir. Elektrik yukleri
hareket ettiklerinde c¢evrelerinde manyetik alan olusturmaktadir. Bazi
materyaller dogal manyetik 0zellik gosterir bunlar miknatislardir. Demir,
kobalt vb. bazi materyaller manyetik alan igerisine konduklarinda, manyetik
alanla ayni yonlu etkileserek manyetik 6zellik gosterirler. Bu 6zelliklere sahip
materyallere ferromanyetik materyaller denir. Miknatislanan bir materyalde
toplam manyetik dipol moment sifirdan farklidir. Manyetik alan B ile gosterilir.

Bir g yuku B manyetik alanina V hiziyla girdiginde yuke Lorentz kuvveti etkir.

Bu kuvvet F = qI7x§ seklindedir.

Maddelerin manyetik alanla etkilesim derecelerini belirleyen bagil manyetik
gecirgenligi yp dir. yp =B/Bo seklindedir. Bagil manyetik gecirgenligi 1’den
biraz kuglk olan maddeler diyamanyetik, 1’den biraz buylk olan maddeler
paramanyetik, 1’den ¢ok buyluk olan maddelere ferromanyetik maddeler
denmektedir. Maddelerin manyetik O6zellikleri onu olusturan elektronlarin
hareketlerine baglidir. Elektronlarin yéringesel ve spin hareketleri atomda bir
akim, dolayisiyla bir dipol moment olusturur. Maddedeki net dipol momentin

buyukligu onun manyetikligini belirler.



1.3.Ferromanyetik Maddeler

Surekli manyetik momenti olan demir, kobalt, nikel elementlerine ve onlarin
karisimini igeren birgok alasimlardan meydana gelen yapilara ‘ferromanyetik
maddeler’ denir. Bu tir maddeler zayif bir dig manyetik alanin i¢cinde olsa bile
birbirine gobre paralel yonelime sahip olan atomik manyetik momentler
icerirler. Ustelik ferromanyetik maddelerde atomik manyetik momentler,
aralarindaki kuvvetli etkilesmeler nedeni ile bir dis manyetik alanin
yoklugunda bile manyetik domain olarak adlandirilan makroskobik bolgelerde
birbirlerine paralel olarak yonelirler. Herhangi bir dig manyetik alan
uygulanmadigr zaman, domain miknatislanmasi rastgele yodnelmektedir.
Fakat bir dis manyetik alanin varliginda domainler, uygulanan dis manyetik
alan dogrultusunda yonelime meyillidirler ve bu dig manyetik alan etkisinde

kalarak bu alana paralel olarak yonelirler[27].
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Sekil 1.1. Bir dis manyetik alanin yoklugunda ve varliginda bir ferromanyetik

malzemede domain miknatislanmasi.

Eger disaridan uygulanan manyetik alan artirrlmaya devam edilirse, bu
alanin sinir bir degerinde ferromanyetik maddedeki tim manyetik momentler
alan dogrultusunda yoneleceklerdir. Bu sinir alan degerinden sonra dis

manyetik alan artirilsa bile miknatislanmaya katki olmayacaktir.



Sekill.2.Ferromanyetik maddenin miknatislanma egrisi.

Bircok ferromanyetik maddenin miknatislanma 6zelligi, disaridan uygulanan
manyetik alanin artmasi veya azaltiimasi durumunda farklihk goésterir. Bazi
ferromanyetik malzemeler i¢in disaridan uygulanan By manyetik alanina kargi
M miknatislanma iligkisi sekil’de gozlenmektedir. Sekil 1.2. de goéruldugu gibi
ferromanyetik maddeye uygulanan By alan yavas yavas artirilarak tim
manyetik momentlerin alan iginde alan dogrultusunda yonelmesi saglanirsa,
miknatislanma doyum noktasina ulasir ( 1 noktasi ).Bu noktadan itibaren
disaridan uygulanan manyetik alan azaltihr ve degeri Bo=0 olmasi
durumunda miknatislanmanin varhdi devam etmektedir ( 2 noktasi ). Bu
noktadan sonra By alani ters yonde uygulanir yavas yavas artiriirsa 3
noktasina yaklasirken miknatislanmanin azaldigi ve tam bu noktada M=0
degerini alir. Ters yonde By alani artiriimaya devam ettirilirse miknatislanma
negatif yonde doyuma ulasir ( 4 noktasi ). Ters yonde uygulanan By
azaltilarak 5 noktasina ulasilirsa ( Bo=0 ) miknatislanmanin oldugu goézlenir.
Sayet By alani orijin dogrultusunda uygulanir ve artirilmaya devam edilirse 6
noktasinda miknatislanmanin sifir oldugu gozlenir. Bu olay manyetik

hysterisis olarak bilinir.



Sekil 1.3. Ferromanyetik maddelerde Hysterisis egrisi. a) sert, b) orta, c)
yumusak ferromanyetik maddede uygulanan dis manyetik alana

gore madde igindeki miknatislanma.

Manyetik hysterisis, ferromanyetik bir maddenin miknatislanmasinin
disaridan uygulanan alanin siddetine oldugu kadar daha dnceki durumuna da
baghdir. Manyetik hysterisis olayinda faydalanilarak; manyetik bilgisayar
diskleri, hard diskler, ses ve goruntu kayit teyplerinde bilgi depolama olayi

gerceklestirilir [23].

1.4. Paramanyetik Maddeler

Paramanyetik madde, ¢ok kl¢uk manyetik alinganliga sahip oldugundan bir
manyetik alan tarafindan oldukg¢a zayif bir kuvvetle c¢ekilir. Bunun nedeni
orbitallerdeki elektronlarin birer kuiguk miknatis gibi davranmalaridir. Cogu
atom veya iyonlari eslesmemis elektron iceren bir maddenin net bir manyetik
momentinin olmasinin nedeni, bir atomdaki elektronun manyetik momentinin
olmasinin nedeni, bir atomdaki elektronun manyetik momentinin diger bir
atomdaki elektronun manyetik momenti tarafindan noétrallestirilemedigi
durumda, yorungesel manyetik momentine ilave olarak elektronun spinin den

kaynaklanan spin manyetik momente sahip olmasidir. Bu ylizden, maddenin



paramanyetik  olmasi  Ozelli§i, yapisinda eslenmemis  elektronu
bulundurmasina baghdir. E§er madde bir dis manyetik alan igine konulursa
manyetik momentler alan yoninde yonelmeye calisacaklardir ve sonunda
alan dogrultusunda ydneleceklerdir. Bu durumda paramanyetik maddenin
miknatislanmasi alan yoninde ve c¢ok zayif bir dederde olacaktir. Dig
manyetik alani etkisi kaldirildiginda manyetik momentler tekrar yapi

icerisinde rastgele yonelerek eski haline donecektir[23].
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Sekil 1.4. Dis manyetik alanin a) yoklugunda, b) varliginda ve c) alan
kaldirildiginda paramanyetik maddede manyetik momentlerin

yonelimi.

Paramanyetik maddedeki atomik manyetik momentler, dis manyetik alanin
etkisi ile alan yonunde yonelmeye caligirken, maddenin iginde bulundugu
ortamin sicakligina bagli olarak isisal hareketler yizunden bu yonelimlerin
engellenildigi deneysel olarak bazi aragtirmacilar tarafindan ortaya
konulmustur. Bunu ilk olarak P.Curie, paramanyetik maddelerin
miknatislanmasinin disaridan uygulanan manyetik alan By dogru, ortamin

sicakligi ile ters orantili olarak degistigini bulmustur. Bu ifade;

By
M=C—
T



bigimindedir ve Curie yasasi olarak bilinen bu ifadede C, Curie sabiti olarak
adlandirihr[28].

Ferromanyetik bir maddenin M miknatislanmasi ile T mutlak sicakhgi

arasindaki iligki sekil ‘de verilmigtir.

Paramanyetik

Mg

Ferromanyetik

P

Te T

Sekil 1.5. Ferromanyetik bir maddede miknatislanma ile mutlak sicaklik

arasindaki iligki.

1.5.Diyamanyetik Maddeler

Faraday yasasina gore, bir maddeye uygulanan manyetik alan degeri
degigtirilirse, madde icinde elektronlari ivmelendiren bir emk ya sebep olur.
Lenz yasasina gore ortaya c¢ikan emk, disaridan uygulanan manyetik alani
azaltici yonde bir elektrik akiminin olugsmasina neden olur.Bu ortaya ¢ikan
akimlar,uygulanan alani maddenin iginde azaltma egilimindedir.Bununla

birlikte disaridan uygulanan manyetik alan degeri sabit tutuldugunda akim



akmaya devam eder ve bu sebepten dolayl madde alana zit dogrultuda bir
miknatislanma kazanir.Bu fiziksel olaya diyamanyetizma denir.Burada birim
hacim basina disen manyetik moment miktari miknatislanma olarak

tanimlanir.

Bir atomik sisteme dis bir manyetik alan uygulandiginda elektronlar ql7 x B ile
verilen ek bir kuvvet ile etkileneceginden elektronlarin gorecegi merkezcil
kuvvetler esit olmayacaktir. Uygulanan manyetik alan yonundeki elektronlarin
hizlar1 azalacagi icin manyetik momentleri azalirken, alana zit yonde hareket
eden ve hizlari artan elektronlarin manyetik momentleri artar. Ortaya ¢ikan
bu durumda, elektronlarin manyetik momentleri birbirini yok edemezler ve

madde uygulanan manyetik alana zit yonde bir manyetik moment kazanir.
Her atom diyamanyetik ozellikler icerir [27]. Ancak atom kendine 6zgu bir

manyetik dipol momentine sahip ise, atomun bu Ozellikleri daha kuvvetli

paramanyetik veya ferromanyetik etkiler nedeniyle perdelenir[24].
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2. MATERYAL VE YONTEM

2.1.Numunelerin Hazirlanmasi

Bu calismada incelenen alasim % 98 safliktaki Fe,Ni,Mo,Co elementleri
kullanilarak Ankara Universitesi Fen-Edebiyat Fakiiltesi Fizik Boliimi Katihal
Fizigi Laboratuvarlarindaki ark firrninda argon gazi atmosferinde ergitilerek

hazirlandi.Uretilen alasimlar 2.1.’de verilmistir.

Cizelge 2.1. Uretilen Alagimlar ve Oranlari

Numune Fe Ni Mo Co
Al 66.6 30 2.6 0.8
A2 65.6 30 2.6 1.8

Daha sonra malzemelere 1sil igslem uygulandi. Isil islem sirasinda yuksek
sicakliklarda malzemedeki oksitlenmeyi onlemek igin yuksek sicakliklara
dayanabilen kuartz cam tuplere konuldu. Numunelere 1100°C ‘de 12 saat isll
islem uygulandiktan sonra su igerisinde sogutuldu. Elde edilen numuneleri

incelemek igin agsagidaki yontemler kullanildi:

a) Taramali Elektron Mikroskobu (SEM)

b) Mdossbauer Spektormetrisi

c) Diferansiyel Tarama Kalorimetrisi (DSC)
d) Gegirmeli Elektron Mikroskobu (TEM)
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2.2.Taramali Elektron Mikroskobu (SEM) incelemeleri icin Numunelerin

Hazirlanmasi

SEM ile yapilacak yuzey incelemeleri igin 1sil igslem uygulanan ve hizla
sogutulan alagimlar 1cm ¢apinda, 0.3 cm kalinhginda elmas bigakla kesildi.
Kesilen numunelerin Uzerindeki puruzler degisik kalinhiktaki su zimparalari ile
ortadan kaldirildi.90ml Percloric Asit (HCIO4),10ml Methanol(CH3OH) ‘den
olusan c¢ozelti kullanilarak Jet-polishing de parlatildi.  Numunelerin
yuzeylerinde olusan mikro yapi karakteristikleri 30 kV gucunde JEOL
JSM5600 SEM ile incelendi.

2.3.Mdssbauer Spektrometresi Olgiimleri igin Numunelerin Hazirlanmasi

Méssbauer  Spektrometresi  deneyi igin  1sil  islem  uygulanarak
homojenlegtirilen austenite fazdaki alasimlardan 150uym kalinhdinda
kesilerek hazirlanan numuneler, su zimparalari kullanilarak 70um kalinhgina
inceltildi. Daha sonra numunelerin martensite ve austenite fazina ait

Mdossbauer Spektrumlari elde edildi.

2.4.Diferansiyel Tarama Kalorimetresi (DSC) Olgiimleri icin Numunelerin

Hazirlanmasi

DSC olgumleri igin 1sil islem gormis numuneler kullanildi. Bu numunelerden
3 mm ¢apinda 70um kalinliginda numuneler hazirlandi. Bu dlgimlerde i1sitma
hizi 5 °C/dk olarak alinmistir. DSC oélgumleri ile 1s1 akisi (heat-flow) -sicaklik

egrileri gizilmistir. Co elementinin dontsum sicakligina etkisi incelenmisgtir.
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2.5.Gegirmeli Elektron Mikroskobu (TEM) incelemeleri igin Numunelerin

Hazirlanmasi

TEM incelemeleri icin numuneler elmas kesici ile 3mm kalinliginda
kesilmistir. Kesilen numuneler degisik kalinliklardaki su zimparalari
kullanilarak 60um inceltilmistir. Elde edilen numuneler son olarak 90mi
Percloric Asit (HCIO4),10ml Methanol(CH3;OH) ‘den olugsan ¢ozelti icerisine
kisa sureli daldirilarak Jetpolishing de parlatma islemi yapilmistir. Bu
numuneler 300 kV gerilimine sahip Jeol 3010 gecirmeli elektron mikroskobu
ile incelenmistir. Gecgirmeli Elektron mikroskobunda yapilan incelemelerde
austenite ve martensite fazlara ait“aydinlik alan” ve “karanhk alan” goruntuleri
elde edildi.

2.6.YOntem

2.6.1.Taramal Elektron Mikroskobu (SEM)

Bu yontemde elektron demeti kullanilir. Bir elektron demeti bir numuneye

carptigi zaman bir takim elektronlar ve i1ginlar (radyasyon) yayar [29].
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Gelen elektronlar

Gerisacilan elektronlar

X-1sinlari Katod 1simasi

Auger elektronlan Ikincil elektronlar

Elastik olmayan
bir sekilde sacilan
elektronlar

Elastik sekilde
Sacilan elektronlar

Sacilmayan elektronlar

Sekil 2.1. Elektron-numune etkilesmesi sonucu olusan isinlar ve elektronlar.

Elektron-numune etkilesmesi sonucu vyayilan sinlar asagidaki gibi

siniflandirilabilir:

X sinlari: Numune atomlari hakkinda bilgi verir.

Katot Isimasi: Numune atomlarinin valans (dis kabuk) elektronlarinin

gegigleri sonucunda olugan isinlardir.

Auger Elektronlari:  Numune atomlarinin i¢ kabuklarindan gelen

elektronlardir.

Birincil Geri Sagilan Elektronlar: Elektron demetine ait elektronlardir, numune

atomlari ve ylzey yapisi hakkinda bilgi verir.
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ikincil Elektronlar: Numune atomlarindan gelen elektronlardir, numune yiizeyi

hakkinda bilgi verir.

Elektron demeti <«— Elektron tabancasi

/N

LTI

LT «— Y ogunlastirma lensi
TV ekrani

-<+——Anot

Tarama bobinleri

Gerisacilim elektron
dedektoru e \.‘l e

ikincil elektron dedektor

Numune platformu —» Numune

Sekil 2.2.Elektron-numune etkilesmesi.

Elektron demetindeki elektronlarin enerjisi 1-40 kilovolt civarinda degisebilir.
incelenecek malzeme vakumlu ortamda bulunmalidir. Elektron kaynagindan
cikan elektron demeti birtakim manyetik merceklerden gectikten sonra
odaklanmis olarak malzeme uzerine gonderilir. Gelen elektronlar ile malzeme
arasinda esnek olmayan carpigsma sonucu malzemeden birtakim elektronlar
cikar, bu tiir malzemeden c¢ikan elektronlara ikincil elektronlar denir.ikincil
elektronlar algilayicilarla (dedektor) tespit edilir.  Algilayiciya gelen
elektronlarin olusturdugu sinyal goruntiye donusturular, bdylece incelenen

malzemenin ylzeyi hakkinda bilgi edinilir.
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Bu yontemin uygulanabilmesi icin malzemenin iletken olmasi, topraklanmasi
ve yuzeyin ¢ok temiz olmasi gerekir. Bu yontemle agir atomlardan olusmus
malzeme yulzeyleri ¢ok iyi goéruntulenebilir, ancak hafif atomlardan olusmus

malzemeler icin goruntuler pekiyi olmaz.

Bu yontemde goruntl hassasiyeti olusturacak elektron demetinin hassasiyeti
ile orantihidir, ¢ok dar bir bolgede olusturulan elektron demeti (1 nanometre
OlcUsuinde olabilir ) ile hassas goruntl elde edilir. Ayrica elektron demetindeki
elektronlarin enerjisi de goruntuyu etkiler. Vakum sistemindeki Kkirlilik de
(bunlar genellikle vakum pompasinin yaglarindan gelen hidrokarbonlar

olabilir ) géruntinun iyi olmamasini etkileyebilir.

Taramali elektron mikroskobunun iki turu vardir; bunlardan birisi geri sacgilan
elektronlari dikkate alir, digeri ikincil elektronlari dikkate alir. ikincil elektronlar
malzemeden gelir, geri sacilan elektronlar ise elektron demetinden gelir,
malzemeye ait degildir, ancak malzeme hakkinda sinirli da olsa bilgi verebilir.
Ayrica ikincil elektronlar malzemeden c¢ikarken onlarla beraber X-isini da
yayar, X-isinlarinin da ayrica dedektor yardimi ile incelenmesi sonucu

malzeme hakkinda ilave bilgiler de edinilir.

2.6.2.Mossbauer Spektrometresi

Mdssbauer Spektroskopisi, ilk kez 1958-1959 yilinda Rudolf Ludwig
Mdossbauer tarafindan deneysel ve teorik olarak calisiimaya baglanmigtir. y
Spektroskopisi olarak da anilan Mdssbauer Spektroskopisi; kristal drgusu
icindeki bir atom tarafindan enerji kaybi olmaksizin gama fotonu salinmasi
olayidir.1960' larda >’Fe’ de Méssbauer olayinin gdzlenmesi ile birlikte
cekirdek fiziginin 6lcim metodu olarak dusunulen Mdssbauer Spektroskopisi
daha sonra fizikten kimyaya, biyolojiden jeolojiye, metalurjiden astronomiye

kadar genis bir alana yayiimistir [30].
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Mdssbauer deneyi yapmak igin, radyoaktif bir kaynak, bir sogurucu, bir u
sayicisi tek bir kanal diskiriminatord ve birgok kanal analizatori gerekir.

Ayrica kaynak ile sodurucu arasinda bagil hizi saglamak icin bir dizenek

kurulmalidir.
sofurucu Madassbauer Siiriici
on || Sayac ._r‘\q ~{
yilkselteg
SJ"C

l ° T 1

o Surtcu

Bilgisayar " Devre

Sekil 2.3. Mdssbauer spektrometresinin sematik gosterimi.

Bir radyoaktif kaynaktan yayinlanan belirli bir gama i1siniminin énane bir
sogurucu konulur. Sogurucudan gegen gama isinlari sayaca gelir. Sayagtan
gelen atmalar bir gizgisel siddetlendirici ile cift kutuplu hale getirilerek ¢ok
kanal analizatérine gider. Bu analizatér, her biri farkli enerjilere karsilik gelen
atmalari farkli kanallara yerlestirir. Maksimum kanal sayisi 512 olup, cift
kutuplu atmalar, 1-256 ile 256-512 kanallari arasinda simetrik spektrumlar

olarak gozlenir.

Mossbauer |- R
Striiciisti [T ™ - '\} :

Kaynak : Toplayic

Ornek Dedektor

Sekil 2.4. Mossbauer Spektrometresi.
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Mdssbauer arastirmalarinin biyik béliminde °’'Fe ve '°Sn izotoplar
kullanilmaktadir. Bu olay sayilari 50’yi gecen izotop Uzerinde gbzlenmekle
birlikte, deneysel zorluklar nedeniyle bunlarin ancak 20 tanesi
kullanilabilmektedir. Mo&ssbauer spektroskopisinde, radyoaktif kaynaktan
¢ikan y 1sinim enerjisi, kaynaga bir Doppler hizi verilerek degistirilir ve vy

Isinlari sogurucu tarafindan rezonans durumunda sogurulur.

Fe-bazli alagimlarda austenite yapi genellikle paramagnetik bir o6zellige
sahiptir. Bu paramagnetizma tek sogurma cizgisi ile temsil edilir. Martensite
fazi ise MOssbauer spektroskopisinde alti sogurma gizgisi ile temsil edilir ve
bu alti sogurma gizgisi ferromagnetik ya da antiferromagnetik 6zelliktedir[31].
Fe-bazli alasimlarda genel olarak ferrite yapi ferromagnetik ve austenite
kristal yapi paramagnetik bir 6zellik gostermektedir[32]. Ancak bazi Fe-bazli
alasimlarda austenite kristal yapinin ferromagnetik 0Ozellik gosterdigi de
bilinmektedir[33,34,35].

2.6.3. Diferansiyel Tarama Kalorimetrisi (DSC)
Termal analiz yontemi ile incelenen bir numuneye ait fiziksel 6zelligin
sicakhgin fonksiyonu olarak dl¢ildigu veya bir tepkimede sogurulan ya da

aciga cikan isi izlenir.

Termal analizler, genellikle sabit basing altinda yurutaldiginden, gegerli olan

termodinamik esitlik;

AG=AH-T.AS

Gibbs-Helmholtz ifadesidir. Burada G sistemin serbest enerjisi, H sistemin

entalpisi, S sistemin entropisi ve T Kelvin sicakh@idir. Sicakhgin bagimsiz
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degisken oldugu TG, DTA ve DSC yoéntemlerinde T.AS terimi 6nemlidir.
Gibbs-Helmholtz denkleminin sicakliga gore turevi alinirsa;

d(AS)
—ar - W

ifadesi elde edilir. Bu denklem tepkimenin olmadigi bir durumdan ( AG>0 ) ,
tepkimenin olacagi bir duruma ( AG<O0 ) nasil gecilecegini gosterir. AS pozitif
ise, sicakhgin artmasi ile sonu¢ negatif olacaktir, AS negatif ise, sicakhgin

azalmasi ile kendiliginden olan tepkime elde edilecektir.

DSC yonteminde malzeme ve referans maddesine ayni sicaklik programi
uygulanirken malzemede bir degisiklik olmasi halinde, malzeme veya
referansa bir elektrik devresi yardimi ile disaridan 1si eklenerek her ikisinin de
ayni sicaklikta kalmasi saglanir. DSC egrileri 1s1 akiginin sicakliga karsi
cizilen grafikleridir. Grafikte elde edilen pikin altinda kalan alan tepkimede
emilen veya aciga ¢ikan 1si ile pik ylkseklikleri de tepkime hizi ile dogrudan
orantihdir. AH pozitif ise endotermik, malzeme isiticisina isi eklenir ve pozitif
bir sinyal elde edilir. AH negatif ise ekzotermik, referans isiticisina i1si eklenir
ve bir negatif sinyal elde edilir. Bu piklerin integrali numunenin aldid1 veya
verdigi 1s1 miktarina baglidir. DSC yalniz entalpi degisiminin oldugu olaylara
karg! degil, ayni zamanda numune ile referansin isi kapasiteleri arasindaki

farka karsida ¢ok duyarhidir.

DSC ile bir numunenin; entalpi, kristallesme sicaklidi, camsi gegis sicaklgi,

1sil kararlilik, saflik ve curie sicakhgi gibi 6zellikleri incelenmektedir.

2.6.4. Gecgirmeli Elektron Mikroskobu (TEM)

TEM atom seviyesinde goruntu elde edebilen hassas bir yontem ve cihazdir.

Bu yontemin “taramali elektron mikroskobundan farki (her iki yontemde de
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elektron demeti kullanilir) TEM’ de elektron demetinin malzeme iginden
gecgerek yol almasidir. Malzemenin iginden gecen elektronlar bir ekranda
izlenerek malzemenin yapisi ile ilgili goruntd olustururlar.”Transmission”
kelimesinin Turkge karsihdr “gelip-gecen” olarak verilebilir, yontemin adi

kullandigi elektron demetinin nasil is gordugu ile dogrudan baglantihdir[36].

Bu yontemde kullanilan elektron demetindeki elektronlarin enerjisi 100-500
kilovolt civarindadir. Yiksek enerjili elektron demeti, bir takim mercek
sistemlerinden gegtikten sonra numune uzerine odaklanir, malzemeden
gectikten sonra yine birtakim mercek sistemlerinden gecer ve ekrana

yansitilir.

TEM ile goérintl alabilmek icin malzemenin ince olmasi gerekir, ¢lnki
elektronlar icinden gecip gidecektir. Malzeme kalinh@i birkag yuz nm’ vyi
geg¢memelidir. Dolayisi ile TEM goéruntisu alinacak numuneler 06zenle

hazirlanmalidir.
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Sekil 2.5. Gegirmeli elektron mikroskobunun ( TEM ) sematik yapisi.
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TEM’ in birkag¢ ¢esidi vardir. Bunlardan birisi elektron enerijisi kaybini dikkate
alan spektroskopi yontemidir ki bu yontemde malzemeden gecip giden
elektronlarin enerjisine bakilarak numunenin elektronik yapisi hakkinda bilgi
edinilir. Diger bir ydontem de Lorentz mikroskobu olarak adlandirilir,
numuneden gecip giden elektronlarin dagilimina bakarak (girisim vs.)

malzemenin manyetik yapisi hakkinda bilgi edinilir.
Kristal yapidaki maddelerin TEM incelemelerinde en ¢ok dort gesit temel

goruntd kullanihr. Bunlar, elektron kirinim goéruntusu, aydinhk alan, karanlhk

alan ve yuksek rezolusyonlu karanlik alan goruntuleridir.
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3.ARASTIRMA BULGULARI VE TARTISMA

3.1.Fe-%30Ni-%2.6Mo-%XCo Alasimlarinda Olusan Martensitik Faz

Donusumleri

3.1.1.Fe-%30Ni-%2.6M0-%0.8Co Alagiminin Martensite Yapisinin

Taramali Elektron Mikroskobu ile incelenmesi

Fe-%30Ni-%2.6M0-0.8XCo alasiminin austenite yapidan martensite yapiya
gecisi atermal 6zellik gdstermektedir. inceleme siiresince meydana gelen

yapinin morfolojik ve kristallografik 6zellikleri arastiriimistir.

Alagimlarda martensite faz dontusumlerinin incelenmesi icin Uretilen alagimlar
1100 °C ‘ de 12 saat 1sil islem uygulandiktan sonra direk suyun i¢ine alinarak
sogutulmustur. Taramali elektron mikroskobuyla ( SEM ) numune

incelenmistir.

Kristal tanecikleri iceren numune 10 s sivi azot (-196 °C) igerisinde
sogutulmustur. Daha sonra SEM *‘ de inceleme vyapilmistir. inceleme
sonucunda numunede martensite yapilar olustugu gozlenmistir. Bu
martensite yapilarda tane boyutu oldugu ve tane boyutu 83 pm oldugu

gOzlenmigtir.
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Sekil 3.1. Fe-%30Ni-%2.6M0-%0.8Co alasiminda gdzlenen austenite tane
boyutu

Bu martensite yapilar sekil 3.2.° deki Fe-%30Ni-%2,6Mo0-0,8Co alasiminda
lens (lenticular ) ve ignemsi ( lath ) martensite yani karisik martensite yapilar

olarak gozlenmistir.

BB CEBkm AR TKKALE

Sekil 3.2. Fe-%30Ni-%2,6M0-0,8Co alasiminda gobzlenen lens

(lenticular) ve lath martensite yapilar.
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Alagsimin diger bir bolgesinde gozlemlenen martensite yapi sekil 3.3

‘de gosterilmigtir.

Ze kL

Sekil 3.3. Fe-%30Ni-%2.6Mo0-%0.8Co alagiminda gdzlenen martensite
yapi

3.1.2. Fe-%30Ni-%2.6M0-%1.8Co Alagiminin Martensite Yapisinin

Taramali Elektron Mikroskobu ile incelenmesi

Fe-%30Ni-%2.6M0-%1.8Co alasiminin austenite yapidan martensite yapiya
donusumu atermal Ozellik gostermektedir. Alasimin martensite yapilari ¢ok
kisa slrede olusmustur. Bu alasimda da SEM incelemeleri sonucu sekil 3.3.
de gosterildigi gibi austenite fazda kristal tanecik yapilari gézlendi. Bu tane

boyutunun 120um oldugu gdézlenmistir.
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Sekil 3.4. Fe-%30Ni-%2.6M0-%1.8Co alagsiminda gdzlenen tane boyutu

Kristal tanecikli numune sivi azot igerisinde sogutulmustur. Numune SEM de
incelenmistir ve inceleme sonucu martensite yapilar olustugu goézlenmistir.
Fakat martensite yapilarin Fe-%30Ni-%2.6M0-%0.8Co alagimina goére
inceldigi gézlenmistir. Ve bu alagimda thin-plate ( ince-plaka ) martensite
yapilar olusmustur (sekil 3.5. ). Cobalt eklenmesi thin-plate formasyonun
olusumunu kolaylastirir[13]. Cobalt oraninin artmasi ile martensite yapilarinin

boyutlari degistigi gozlemlendi.
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Sekil 3.5. Fe-%30Ni-%2.6M0-%1.8Co alagsiminda go6zlenen thin-plate

martensite yapilar

Fe-%30Ni-%2.6M0-%1.8Co alasiminda midrib yapilarda kinked midrib
olustugu gozlenmigtir ( sekil 3.6 ).Branched midrib ve kinked midrib gibi
morfolojik 6zellikler thin-plate ( ince-plaka ) martensite yapilarda sik sik
g6zlemlenmesi Maki tarafindan rapor edilmistir. Lenticular martensite ve thin

plate martensite arasindaki farklilik yalnizca ortaya ¢ikis sekillerindendir[13].
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Sekil 3.6. Fe-%30Ni-%2.6M0-%1.8Co alagiminda gdzlenen kinked midrib
yapilar

3.2 Fe-%30Ni-%2.6M0-%XCo Alasimlarinda Olusan Austenite-Martensite
Faz Doénusumunin Manyetik Ozelliklerinin Mossbauer

Spektrometrisi Yontemi ile incelenmesi

Mossbauer spektrometrisi yontemi ile metal alagimlarindaki austenite ve
martensite yapilarin manyetik didzenlenimleri, fazlarin hacim oranlari ve

martensite fazlarin ic manyetik alanlari belirlenebilmektedir.

Fe bazlh alasimlarda austenite yapi paramanyetik oldugundan bu faz tek
sogurma ¢izgisi ile gosteriimektedir. Fakat donlUsim sonucu olusan
martensite yapilarin ferromanyetik ve antiferronmanyetik dizenlenimleri alti

sogurma gizgisi ile gosterilir [10].

28



Bu calismada Fe-%30Ni-%2.6Mo0-%XCo alasiminin faz déniasim ozellikleri
Maossbauer teknigi ile incelenmistir. Alagimlarin méssbauer spektrumlari ve

martensite kristallerinin hacimce buyuklUkleri bulunacaktir.

Austenite fazda olan Fe-%30Ni-%2.6M0-%XCo ( X=0.8,1.8 ) alasimlari
paramanyetik oldugundan tek sogurma cizgisiyle gosterilir. Degisik yontemler
kullanilarak austenite fazdan martensite faza donudsen alasimlarin
mossbauer spektrumlari sekil 3.7 ve sekil 3.8 * de alti sogurma cizgisiyle

gOsterilmigtir.

0,1,2,3,4,5,6,E -} mark line Fa - nmenu

File: C:“\NORMOIZ“OSER.PLT Date: 20.07.2012-14°28:39

max. velocity! 10.040 nnss background ! 1 counts
velocity! —10.040 nnss effaect! 0.54 kd
T

?.0% effect

Sekil 3.7. Fe-%30Ni-%2.6M0-%0.8Co alagsiminda, (-196 °C ) ‘de austenite
yap! igerisinde olusan martensite yapinin oda sicakliginda
Mdssbauer Spektrumu.
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0,1,2,3,4,5,6,E —» nmark line F9 - menu

File: C:“~NORMOS™18ER.PLT Date: 20.07.2012-14:33:48
max. velocitu! 10.040 mnss background ! 1 counts

velocity! —10.040 mnss effect! 0.84 “

T T

9.0x effect

—l‘ .0 6 mnSs id.m
V (mm/s)

Sekil 3.8. Fe-%30Ni-%2.6M0-%1.8Co alasiminda, (-196 °C ) ‘de austenite
yap! icerisinde olusan martensite yapinin oda sicakliginda

Mdssbauer Spektrumu.

Bu spektrumlarda paramanyetik ve ferromanyetik fazlarin her ikisi de
gorulmektedir. Spektrumda yesil gizgiyle gosterilen austenite faz, mor gizgiyle
goOsterilen martensite faz cizgileri verilmektedir. Fe bazli alagimlarda
austenite faz paramanyetik oldugundan bu faz spektrumda goruldagu gibi tek
sogurma c¢izgisi ile karakterize edilmigken donusum sonucu martensite
yapilarin ferromanyetik oldugundan bu fazda alti sogurma cizgisi ile

verilmigtir.

Fe-%30Ni-%2.6Mo0-%XCo ( X=0.8,1.8 ) alasimlarinin maossbauer
spektrometrisi ile elde edilen sonuglari i¢in bir gizelge olusturulmustur. Bu
gizelgede ( gizelge 3.1.) hacim yuzdeleri ( austenite- %A, martensite- %M ),
izomer kayma degerleri ( martensite 85 ) ve martensite faz i¢in ic manyetik

alan ( Bi; ) deg@erleri kaydedilmisgtir.
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Cizelge 3.1. Fe-%30Ni-%2.6Mo-%XCo ( X=0.8,1.8 ) alasiminda méssbauer
spektrometresi yontemiyle elde edilen sonuglar.

Numune %A %M Sum(mm/sn) Bi¢ (T)

Fe-%30Ni-%2.6M0-%0.8Co

24.810 | 75.190 0,070 37.6968
Fe-%30Ni-%2.6M0-%1.8Co

22997 | 77,003 0,067 33.6616

Fe-%30Ni-%2.6Mo 4638 | 5362 0,051 31,8808

Fe-%30Ni-%2.6Mo0-%XCo alagimlarinda mdssbauer yontemi kullanilarak Co
oraninin artmasiyla martensite miktarinin arttigr goéralmuastur ( gizelge 3.1. ).
Ayrica Fe-%30Ni-%2.6Mo alasimina Co eklenmesiyle martensite faza ait i¢
manyetik alanin ciddi oranda arttig1 bulunmustur. Fakat Co oraninin artmasi
ic manyetik alani distrdagu gdézlenmistir. Bu sonuca gore az da olsa Co

oraninin artmasi malzemenin i¢ manyetik alanini dusurdugu gozlenmigtir.

3.3.Fe-%30Ni-%2.6Mo0-%XCo Alagimlarinda Olusan Austenite-Martensite
Faz Déniisiimiiniin Termal Ozelliklerinin DSC Yontemi ile

Belirlenmesi
Fe-%30Ni-%2.6Mo0-%XCo (X=0.8, 1.8)alasimlarinda gdrulen atermal

martensite’lerin baslama sicakligini (Ms) belirlemek icin DSC (Differantial

Scaning Calorimetry) olcumleri yapildi. YUksek enerjili austenite fazdan
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dusuk enerjili martensite faza dontsum olayr ekzotermik ( 1s1 veren ) bir

durumdur.

Fe-%30Ni-%2.6Mo0-%XCo alasimlarinda martensite baglama sicakhigini
bulmak igin 25 °C ‘den -100 °C ‘ye kadar dakikada 10 °C olacak sekilde
sogutuldu. Martensite baglama sicakhgi sekil 3.9. da Fe-%30Ni-%2.6Mo-
%0.8Co alagimi igin -93 °C, sekil 3.10. da Fe-%30Ni-%2.6Mo0-%1.8Co

alasimi icin -91 °C olarak belirlendi.

Alasimlarin Tane boyutu, Mg sicakhgl ve martensite yluzdesi arasindaki iligki

Cizelge 3.2 de verilmistir.

0.10

0.05 A

0.00 A

-0.05

-0.10

-0.15 -

Isi Akisi (mW)----Endotermik

'0.20 T T T T T T T T T T
-100 -90 -80 -70 -60 -50 -40 -30 -20 -10 0
Sicaklik ( °C)

Sekil 3.9. 1100 °C’ de 12 saat isil islem uygulanan Fe-%30Ni-%2.6Mo-

%0.8Co alagsiminda gozlenen sicakhda bagli i1s1 akigi degisimi
(Ms)
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Isi Akisi (mW)----Endotermik

Sekil 3.10.

-100 -90

-80  -70 -60 -50 -40 -30 -20

Sicaklik ( °C)

-10

0

1100 °C’ de 12 saat 1sil igslem uygulanan Fe-%30Ni-%2.6Mo-

%1.8Co alasiminda gozlenen sicakhda bagli i1si akigi degisimi

(Ms).

Cizelge-3.2. Fe-%30Ni-%2.6Mo0-%XCo (X=0.8, 1.8) alasimlarinda ortalama

tane boyutu, Ms sicaklhigl ve martensite yuzdesi arasindaki iliki.

Numune Ortalama Tane Boyutu | Ms Martensite
(um) (°C) Yizdesi

Fe-%30Ni-%2.6Mo- 83 -91 75,190

%0.8Co

Fe-%30Ni-%2.6Mo- 120 -94 77,003

%1.8Co

Fe-%30Ni-%2.6Mo* 80 -177 53

*Yasar, ERDEM, Doktora Tezi, Kirikkale Universitesi, 2005, sf.99
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3.4. Fe-%30Ni-%2.6Mo0-%XCo Alasimlarinda Martensitik Yapinin

Gegirmeli Elektron Mikroskobu ( TEM ) ile incelenmesi

Fe-%30Ni-%2.6M0-%0.8Co alasiminda olusan martensitik faza ait aydinlik
alan ve karanlik alan goruntisu sekil 3.11 ve sekil 3.12 de gosterilmis olup
austenite ve martensite fazin ikisinin de oldugu bdélgeden alinmis elektron

kirnim deseni ve bunlarin indislenmis diyagrami ise sekil 3.13 de

gOsterilmistir.

Sekil 3.11. Fe-%30Ni-%2.6M0-%0.8Co alagiminda austenite ve martensite

faza ait aydinlik alan goruntisu.

Sekil 3.12. Fe-%30Ni-%2.6M0-%0.8Co alagiminda austenite ve martensite

faza ait karanlk alan goruntusu.
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951 300.0K0 108ca

Sekil 3.13. Fe-%30Ni-%2.6M0-%0.8Co alagiminda austenite ve martensite
bolge Uzerinde alinmig kirinim deseni ve diyagrami.

[310] /7 [131]

Kristalografik donme bagintisi Kurdjomov-Sachs turi bagintisina sahip
oldugu bulunmustur. Fe-%30Ni-%2.6M0-%1.8Co alasiminda olusan
martensitik faza ait aydinlik alan ve karanlik alan goruntusu sekil 3.14 ve
sekil 3.15 de gosterilmis olup austenite ve martensite fazin ikisinin de oldugu
bolgeden alinmig elektron kirinim deseni ve bunlarin indislenmis diyagrami

ise sekil 3.16 da gosterilmistir.
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Sekil 3.14. Fe-%30Ni-%2.6M0-%1.8Co alagiminda austenite ve martensite

faza ait aydinlik alan goruntusu.

Sekil 3.15. Fe-%30Ni-%2.6M0-%1.8Co alagiminda austenite ve martensite

faza ait karanlik alan gérintusa.
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Sekil 3.16. Fe-%30Ni-%2.6M0-%1.8Co alagiminda austenite ve martensite

bolge Uzerinde alinmig kirnnim deseni ve diyagrami.

[o11 177 111 1,
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4.SONUC

Bu tez galismasinda, Fe-%30Ni-%2.6Mo-%XCo (X=0.8, 1.8) alasimlarinda
olusan martensite faz dénisimunin, morfolojik ve kristallografik 6zellikleri
aciklandi. Fe igerikli alagimlarda faz donusumlerinin gergeklesmesi igin
numunelerin gesitli fiziksel etkenlere maruz kalmasi gerekmektedir. Bunlar;
deformasyon etkisi, hidrostatik basing, termal etkiler ve numuneye uygulanan

yuksek manyetik alan gibi etkenler 6rnek verilebilir.

1100 °C ‘ de 12 saat isil igslem goren Fe-%30Ni-%2.6Mo-%XCo (X=0.8, 1.8)
alasimlarina ayni termal etkiler uygulandi. Isil islem géren numuneler su
icerisinde sogutuldu. Numuneler 10 s sivi azot (-196 °C) igerinde

bekletildikten sonra Taramali Elektron Mikroskobunda (SEM) ‘ de incelendi.

Fe-%30Ni-%2.6M0-%0.8Co alasiminin Taramali Elektron Mikroskobu (SEM)
incelemelerinde austenite tane boyutu ortalama 83um oldugu goézlendi(sekil
3.1.). Numunenin Taramali Elektron Mikroskobu (SEM) incelemeleri sonucu
atermal donusum gercgeklestigi gozlendi. Gozlem sonucunda martensite
yapilarin olustugu goéruldid. Bu martensite yapilarin lens (lenticular)
martensite oldugu gozlendi. Bu alagimin Mossbauer spektrometresi ile
yapilan hacim oOlgimunde donusUm sonrasi olusan martensite yapilarin
miktarlarinin - % 75 oldugu bulundu. Fe-%30Ni-%2.6Mo alasiminda
martensite orani % 53 iken 0.8Co eklendiginde martensite orani % 22
artmistir. Moéssbauer incelemelerinde austenite fazin paramanyetik (tek
sogurma gizgisi), martensite fazin ferromanyetik (alti sogurma ¢izgisi) oldugu
gozlendi. Alagimin martensite fazdaki i¢ manyetik alani Bj; =37,6968 T
bulundu (cizelge 3.1.). Martensite fazin i¢ manyetik alaninin Fe-%30Ni-
%2.6Mo alagsiminda 31 T iken 0.8 Co eklenmesiyle ic manyetik alan 37 T ‘ya
yukselmistir. Buda gosteriyor ki bu alagim manyetik bir alagimdir. Fakat Co
oraninin artmasiyla i¢ manyetik alan dusmastir. Alagsimin martensite
baslama sicakligini (Ms) dlgmek icin DSC 8lgciimi alindi. Olglim sonucunda
Fe-%30Ni-%2.6M0-%0.8Co alagiminin Mg sicakhgi -91 °C oldugu belirlendi.
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Yasar'in [37] Fe-%30Ni-%2.6Mo alasiminda buldugu Ms sicakhgi -177 °C ‘dir.
Alagim igerisine eklenen 0.8 Co elementi Ms sicakhgini 86°C arttirmistir.

Fe-%30Ni-%2.6M0-%1.8Co alagsiminin SEM incelemelerinde austenite tane
boyutu 120 pm oldugu bulundu. Numune sivi azot igerisinde 10 s bekletildi
ve Taramali Elektron Mikroskobunda (SEM) de incelendi ve martensite
yaplilar olustugu goruldu. Bu inceleme sonucunda martensite yapilarin ince-
plaka (thin-plate) martensite yapiya donustigu gozlendi. Daha 6nce yapilan
calismalarda da Co ilavesi ince-plaka (thin-plate) martensite olusumunu
kolaylastirdigi dusunulmekteydi [13]. Ve olusan midrib yapilarda bukulen
(kinked) midrib olugtugu gozlendi. Bu ozellikler bu calismanin ilgi ¢ekici
noktalaridir. Fe-%30Ni-%2.6M0-%1.8Co alasiminin maossbauer
spektrometresi Olcimuyle martensite yapilarin % 77 oldugu bulundu. Fe-
%30Ni-%2.6Mo alagiminda martensite orani % 53 iken 1.8 Co eklendiginde
martensite oraninda % 24 artis oldugu goruldi. Mdssbauer incelemelerinde
austenite fazin paramanyetik (tek sodurma cizgisi), martensite fazin
ferromanyetik (alti sogurma cizgisi) oldugu goézlendi. Alasimin martensite
fazdaki i¢ manyetik alani Bj; =33,6616T bulundu (gizelge 3.1.). Martensite
fazin i¢ manyetik alaninin Fe-%30Ni-%2.6Mo alagsiminda 31T iken 1.8 Co
eklenmesiyle ic manyetik alan 33 T ‘ya yukselmistir. Alagimin martensite
baslama sicakhgini (Ms) dlgmek icin DSC 6lglimi alindi. Olgiim sonucunda
Fe-%30Ni-%2.6M0-%1.8Co alagiminin Mg sicakhgi -94 °C oldugu belirlendi.
Yasar'in [37] Fe-%30Ni-%2.6Mo alasiminda buldugu Ms sicakhgi -177 °C ‘dir.

Alasima eklenen 1.8 Co elementi Ms sicakligini 83 °C arttirmigtir.

TEM incelemelerinde elektron kirinimi yontemleri kullanilarak Fe-%30Ni-
%2.6M0-%0.8Co alagiminda austenite fazin y (fcc), martensite fazin ise a
(bcc) oldugu belirlendi. Bu sonuglarla dizlemler arasinda K-S ( Kurdjumov ve
Sachs ) turinde yoénelim bagintisi [310], // [131], oldugu ortaya cikti. Fe-
%30Ni-%2.6M0-%1.8Co alasiminda austenite fazin y (fcc), martensite fazin
ise a (bcc) oldugu belirlendi. Bu sonuglarla duzlemler arasinda K-S (
Kurdjumov ve Sachs ) tiriinde yonelim bagintisi [011], / [111], oldugu
belirlendi.

39



Sonug¢ olarak, Fe-%30Ni-%2.6Mo-%XCo (X=0.8, 1.8) alagiminda olusan
martensite faz donudsUmlerinin alasima eklenen Cobalt oranina goére

ozellikleri sunlardir:

e Co orani arttikga martensite yapilar lens (lenticular) martensite den
ince-plaka (thin-plate) martensitelere déonusmustur.

e Co elementi malzemenin manyetik 6zelligini degistirmistir.

o Fe-%30Ni-%2.6Mo alasimina Co eklenmesi i¢ manyetik alani ciddi
oranda arttirmistir fakat alasimda Co elementi arttikga i¢ manyetik
alan azalmigtir.

e Co elementi malzemenin donusum sicakhdini oda sicakligina

yaklastirmigtir.
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