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OZET
Fe-%18,79 Mn -%4,53 Ni ALASIMINDA MARTENSITIK FAZ

DONUSUMLERININ FiZIKSEL OZELLIKLERININ INCELENMESI

KOKSAL , Murat
Kirikkale Universitesi
Fen Bilimleri Enstitiisii
Fizik Anabilim Dal1, Yiiksek Lisans Tezi
Danisman: Yrd. Dog. Dr. Nermin KAHVECI YAGCI

Temmuz 2012, 58 sayfa

Bu ¢aligmada Fe-%18,79Mn-%4,53Ni alasiminda gozlenen zor etkisi ile olusturulan
martensitik faz doniisimlerinin kristalografik ve manyetik Ozellikleri arastirildi.
Taramal1 Elektron Mikroskobu (SEM) ile zor etkili martensitelerin mikro yapilar
incelendi. Mikro yapr incelemelerinde, zor etkili martensite yapi1 miktarinin
uygulanan plastik deformasyon miktar1 ile arttig1 gozlendi. Fe-%18,79Mn-%4,53Ni
alagiminin manyetik 6zellikleri Mdssbauer Spektrometresi teknigi ile arastirildi ve
austenite faz icerisinde olusan zor etkili martensite fazin hacim yiizdeleri bulundu.

X-151n1 teknigi ile Orgili parametrelerinde meydana gelen degisimler tespit edildi.



Anahtar kelimeler: Austenite, Martensite, Martensitik Faz Doniistimii, Zor
Etkili Martensite, Mossbauer Spektrometresi, SEM,

X-181n1.



ABSTRACT

PHYSICAL PROPERTIES OF MARTENSITIC PHASE TRANSFORMATIONS

IN Fe - %18.79 Mn %4.53 Ni ALLOYS

KOKSAL, Murat
Kirikkale University
Graduate School of Natural and Applied Sciences
Department of Physics, Msc. Thesis
Supervisor: Assist. Prof. Dr. Nermin KAHVECI YAGCI

July 2012, 58 pages

In this study, the micro structure and magnetic properties of martensite
transformation induced with deformation effect were investigated in Fe-%18,79Mn-
%4,53Ni alloy. Micro structures of deformation induced martensite were observed
with Scanning Electron Microscope (SEM) and it was observed in the investigation
of the microstructure that the amount of martensite was increased when the amount
of applied plastic deformation was increased. Mdssbauer spectroscopy technique was
used to determine volume fraction of stress-induced martensites formed in austenite
phase. X-ray analysis method was used to determine the changes in lattice

parameters.



Key Words: Austenite, Martensite, Martensitic Phase Transformation,

Stress-Induced Martensite, Mossbauer Spectroscopy, SEM, X-ray.
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1.GIRIS

Bilim adamlar1 ¢ok uzun yillardir metal ve metal alasimlarinin daha dayanikli ve
kullanighi olmasi igin arastirmalar yapmaktadirlar. Metal ve metal alasimlarinin
mekanik ve fiziksel 6zelliklerinin anlagilmasi bu arastirmalarin amaglart arasinda yer

almaktadir.

Cesitli etkiler ve olaylar karsisinda maddenin yapisal 6zelliklerinde meydana gelen
degisimler incelenmistir. Isil etkiye maruz kalan metal ve metal alagimlarinin mikro
yapilarinda gozlenen yapisal degisiklerin atomik seviyedeki nedenleri 6zel bir

arastirma alani olmustur [1].

Malzeme bilimciler, yumusak demirin bazi etkiler ile sertlesmesi tizerine yaptiklar
deneysel ve teorik calismalarin neticesinde bu dis etkilerin kristal yapida dikkate
deger degisiklikler meydana getirdigini gostermislerdir. Alman bilim adami1 Martens
yaptig1 deneysel calismalardan elde ettigi mikroskobik gozlemlerde demirin
sogutulmas1 sonucunda yeni kristal taneciklerin olustugunu tespit etmistir. Daha
sonra ise bu olusumlar “martensitik doniislim” olarak bu bilim adaminin adiyla anila

gelmistir [2].

Uygulanan dis etkiler sonucunda meydana gelen yapi Martensite ya da firiin faz,
doniisiim Oncesi yap1 ise Austenite ya da ana faz olarak isimlendirilmektedir. Olusan
faz degisiminde austenite ve martensite yap1 arasindaki tek fark aralarindaki yonelim
iliskisidir. Bu iki faz arasindaki yonelim iliskisini ilk olarak deneysel ¢alismalarinda
Kurdujumov-Sachs ve Wasserman tespit etmistir. Demir alasimlari {izerine

1920’lerin baglarinda ilk olarak ¢aligmalar yapan bilim adami ise Bain olmustur [3].



Demir bazli alasimlarda meydana gelen martensitik doniisimler genellikle yiiz
merkezli kiibik (f.c.c.) yapidaki ana fazin, hacim merkezli kiibik (b.c.c.) , hacim
merkezli tetragonal (b.c.t.) veya siki paketlenmis hegzagonal (h.c.p.) yapilardaki

martensite faza doniisiimii olarak ortaya ¢ikmaktadir [4,5].

Martensite faz doniisiimiiniin demir ve alagimlarinda gézlenmesi yanisira bazi saf
metallerde ve alasimlarda da gozlendigi tespit edilmistir [2]. Cu, Zn, Co, La, Li, Hg,
Sn, Al, Ni, Ti, Au gibi baz1 saf metaller bu doniisiimiin gerceklestigi diger metallere

ornek olarak gosterilebilir [6].
1.1. Kaynak Ozetleri

Martensitik dontisiimlerin kristalografisi iizerine ilk olarak Bain ¢alismalar yapmis ve
sonrasinda Weschler, Lieberman, Read [7] ve Bowles ve Mckenzie [8,9] bu konuda

calismalar ortaya koymuslardir.

Cotes ve arkadaslar1 [10], Fe-%13,7 Mn alasiminin manyetik 6zelliklerini X-1ginlar
kirmimi ve Mossbauer Spektrometresi ile incelemislerdir. Fe-Mn alagimlarinda
ticlincii elementin eklenmesi alasimin fiziksel ve mekanik 6zelliklerini etkiler. Bu

nedenle Fe-Mn-X alasimlar1 yogun sekilde caligilmaktadir.

1998 yilinda J.H.Jun, D.K.Kong ve C.S.Choi tarafindan yapilan Fe-Mn-Co
alasgimlarinda mikroyapisal 6zellikler ve 1s1l islemlerin malzeme tarafindan mekanik
enerjiye titresim artist sonucu doniistliriilmesinin martensitik faz doniisiimiine
bagliligini incelediler [11]. 2003 yilinda P.Marinelli , A. Fernandez ve M. Sade Fe-
Mn-Co alasimlarinda termal etkili martensitik alasimlar1 incelemislerdir [12]. Sar1 ve
arkadaslar1 Fe-Mn alasimlarinda Mo ve Co ‘mn martensitik doniisiim ve manyetik

ozelliklerine etkisini arastirmiglardir [13]. Yapilan c¢alismalarda, Fe-Mn bazl



alasimlarda meydana gelen y(f.c.c.)—=> g(h.c.p.) faz doniisiimii ilave olunan elementin
ylizde oraninin doniisiimi nasil etkiledigi ve alasim iginde olusan kusurlari

incelemislerdir [14-18].

1.2. Calismanin Amaci

Uygulanan dis etkiler sonucunda malzemelerde meydana gelen fiziksel degismelerin
sebebi ancak bu malzemenin i¢ yapisi géz Oniinde bulundurularak agiklanabilir.
Bundan dolay1 1sil islem, deformasyon etkisi ya da bunlarin farkli oranlarda
bilesimlerine maruz kalan bazi metal ve alasimlarinda gdzlenen mikro yap1

degisimlerinin atomik boyuttaki nedenleri agiklanmaya ¢aligilmistir.

Deformasyon ve 1sil etkilerle alasimlarda goézlenen martensitik doniisiimler ve
manyetik Ozelliklerdeki degisimlerin ortaya c¢ikarilmast uygulamalar ac¢isindan
Oonemlidir. Dolayisiyla bu ¢alismadaki amacimiz Fe -%18,79Mn-%4,53Ni alasiminda
deformasyon etkisi ile olugabilecek mikro yapr degisimleri ve manyetik 6zellikleri

SEM, Moéssbauer ve X-1511 yontemleri ile incelemektir.



2. MATERYAL VE YONTEM

2.1. Metal ve Metal Alasimlari

Elektrik alanin etkisi altinda elektrigi iyi ileten katiya "metal" veya "iletken", en az
biri metal olmak iizere iki veya daha fazla elementten olusan ve metal 6zelligi
gosteren maddeye ise "alasim" denir. Metaller kat1 durumda kristal yapidadirlar, yani
maddeyi olusturan atomlar {i¢ boyutlu bir diizlem i¢inde bulunurlar [19]. Metal ve
metal alagimlar1 ¢ok genis bir kullanim alanina sahiptir ve ge¢misten gilinlimiize
teknoloji alaninda ihtiya¢ duyulan temel malzeme grubunu teskil etmektedir.
Alagimlarin iiretilmelerinin sebepleri arasinda sunlar gosterilebilir; Malzemelerin
fiziksel ve mekanik Ozellikleri degistirilerek daha kullanishh malzemeler
tiretilebilmektedir ve bdylece farkli ihtiyaclara cevap verebilen yeni malzemeler
ortaya ¢ikmaktadir. Malzemelerin maliyetlerinin diisiiriilmesi, daha hafif ancak daha
saglam malzemeler elde etmek, asinmalara kars1 daha direncli malzemeler iiretmek

gibi amaglarda tiretim sebepleri arasinda gosterilebilir.

2.2. Faz ve Faz Doniisiimleri

Faz, siirekli bir madde i¢inde, kristal 6zellikleri ve atomlarin diizenlenisi kendi i¢inde
homojen olan ve fiziksel olarak maddenin diger kisimlarindan ayrilan bir bolge

olarak tanimlanmaktadir [20].

Metal ve metal alagimlari, farkli fiziksel sartlar altinda farkli fazlarda bulunur. Yap1
icerisinde belirli fazlardan olugan bir denge yapisindan degisik fazlardan olusan bir

baska denge yapisina gecis olayi ise "faz doniisiimii" olarak adlandirilir.



Kat1 yapidaki faz doniisiimleri sirasinda atomlar yeni faz yapisini olustururken yer
degistirirler. Faz doniisiimleri, atomlarin komsuluklarinin  yer degistirip
degistirmemesine gore iki ana gruba ayrilir [21]. Atomlarin komsuluklarini
degistirecek sekilde meydana gelen faz doniisiimlerine yayilmali (difiizyonlu) faz
dontistimleri, atomlarin komsuluklarmi degistirmeden meydana gelen faz

doniigiimlerine de yayilmasiz (diflizyonsuz) faz doniisiimleri denir.

Metalik sistemlerdeki faz doniistimleri ¢ekirdeklenme ve biiyiime doniisiimleri ve
martensitik dontisiimler olmak {izere iki ana grupta toplanir. Biiylikligii materyalin
kristalografik ozelliklerine bagli olarak degisen belirli fiziksel etkiler materyale
uygulandiginda faz doniisiimii meydana gelir. Faz donlisimii, iki faz arasindaki
serbest enerji farkindan dolay1 olusur. Disardan uygulanan fiziksel etkiler austenite
ve martensite fazlar arasindaki serbest enerji farkinin ortaya c¢ikmasina sebep
olacagindan ana faz ve lrlin faz arasindaki bu enerji farki martensitik doniistimiin

meydana gelmesine sebep olur [20,21].

Bir faz doniisiimii sicaklik ve basincin yaninda dis zor ve yapi kusurlart gibi diger
etkenlerden de etkilenir. Dolayisiyla doniisiimiin hangi sartlar altinda gerceklestigini
bilmek 6nemlidir [22]. Fazlarin olusumu ve doniisiimlerinde sicaklik, basing ve
bilesim olmak iizere ii¢ temel etken vardir. Bu etkilerle hangi tiir fazin olustugu ve
bunlarin 6zelliklerinin bilinmesi uygulama yoniinden 6nemlidir. Bir fazdan diger bir
faza doniisiim olabilmesi icin sistemin son faza gore kararsiz olmasi gerekir. Sabit

sicaklik ve basincta sistemin kararliligi;

G=H-TS (2.1)



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

miktarinin bir dl¢listidiir ve

H=E+PV (2.2)
seklinde verilir.
Esitlikte verilen E sistemin i¢ enerjisini, P basinci, V hacmi ifade eder. Bir
sistemdeki atomlarin kinetik ve potansiyel enerjilerinin toplam1 onun i¢ enerjisini
olusturur. Kinetik enerji, katidaki atomlarin titresimlerinin sonucu iken potansiyel
enerji ise sistemdeki atomlar arasi baglar ve etkilesmelerden kaynaklanmaktadir.
Sistemin i¢ enerjisindeki degisime bagli olarak 1s1 miktart degistiginde faz
doniisiimii meydana gelir. Ayrica 1s1 miktari, sabit basin¢ altinda sistemin
hacmindeki degisime de baghdir. Ancak katilarda, PV terimi E ile

kiyaslandiginda ihmal edilebilir seviyede oldugundan H =~ E alinabilir [22].
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Sekil 2.1. Austenite (y) ve martensite (o) fazlarin serbest enerjilerinin sicakligin

fonksiyonu olarak degisimi [1]

Bir materyal i¢in serbest enerjinin sicakliga bagli olarak degisimi Sekil 2.1.'de

verilmigtir. Fazlar arasindaki serbest enerji degisimi,
&]_:.—‘x_, M= :F."x - ]_:}.I ‘\2 3)
seklinde verilebilir.

Burada F* ve FM sirasiyla ana ve iiriin fazin serbest enerjileridir. Denge sicaklig1
olan Ty sicakliginda iki fazin serbest enerjileri esit ve dolayisiyla farklart sifirdir.
To denge sicakliginin altinda fark sifirdan biiyiiktiir ve iiriin faz serbest enerjisi
daha kii¢iik oldugu i¢in daha kararhidir. To'in istiindeki sicakliklarda ise fark
sifirdan kiiciiktiir 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 se¢mesi beklenilir. Serbest enerji farki (denk. 2.3.),

faz dontlistimii igin gerekli olan "siirlicii kuvvet" olarak adlandirilir [22].



2.3. Austenite — Martensite Faz Doniisiimleri

Yaklasik olarak 1535 °C 'de eriyen Fe alasimlari havasiz ortamda oda sicakligina
sogutulurken 900 °C civarinda yiiz merkezli kiibik (f.c.c.) yapida kristallesir.
Alagimin bu fazina "austenite" adi verilmektedir. Austenite fazdaki alasim,
uygulanan fiziksel etkenler sebebi ile hacim merkezli tetragonal (b.c.t.), siki
paketlenmis hegzagonal (h.c.p.) veya hacim merkezli kiibik (b.c.c.) kristal yapiya
dontigiir. Alasimin bu fazina ise "martensite" adi verilmektedir [23]. Austenite-
martensite faz donisiimleri diflizyonsuz olusabilme 6zelliklerinden dolayi, katihal
fiziginde Onemli bir yer teskil eder. Austenite kristal yapinin, martensite kristal
yaptya doniismesi seklinde gerceklesen doniisiim sonunda atomlar doniisiimden
onceki komsuluklarint koruduklar1 ve yalnizca atomlar arasi uzakliktan ¢ok olmayan
uzakliklarda yer degistirdikleri i¢in austenite-martensite faz doniisiimii, diflizyonsuz
faz doniisimii olarak adlandirilir. Faz doniisiimii sirasinda kristali olusturan
atomlarin birbirlerine gére konumlar1 ya da komsuluklari degisiyorsa bu tiir
doniistimlere difiizyonlu faz doniisiimii denir [24]. Austenite, martensite doniisiince
ana kristal yap1 timi ile {riin kristale doniismez. Martensite kristalleri diizgiin
olmayan bir dagilimla, austenite icerisinde serpilmis olarak acgiga cikar. Austenite
icerisinde martensitenin  kaplayacagi hacim, donilisiimii olusturan etkenin
biytikligine baglidir. Fe-Ni-C alasimlarinin  polikristal yapidaki austenite
orneklerinde yapilan olgiimler, austenite hacminin yaklasik %25'lik bir boliimiiniin
martensite olusumunun baslama sicakliginda, %95'lik boliimiiniin ise bu sicakliktan
daha asagi sicakliklarda martensite donistigini gostermistir [25]. Austenite-
Martensite faz doniistimlerinde sogutma ile olusturulan martensitelerin olusmaya

baslamas1 doniisim sicakligi olarak bilinen M; sicakliginda, dontisiimiin



tamamlanmast da My sicakliginda gergeklesir. Doniigiimiin atermal veya izotermal
olmasi alagimin kimyasal bilesimine baglidir. Martensitik doniisiim, zamana bagh
olmayip sadece sicakliga bagli olarak gercgeklesirse atermal doniisiim, hem zamana
hem de sicakliga bagli olarak gerceklesirse izotermal doniistim olarak adlandirilir
[26,27]. Sekil 2.2. 'de atermal doniisiimiin zamanla degisimi, Sekil 2.3. 'de ise

izotermal doniisiimiin zamanla degisimi verilmektedir.

—

Dénigiim Yiizdest
Dénugim Yizdesi

M. Sicaklik s Stcaklik M

a) b)

Sekil 2.2. a) Atermal doniisiim i¢in doniisiim yiizdesinin zamanla degisimi

b) Izotermal doniisiim igin doniisiim yiizdesinin zamanla degisimi [28]

Austenite-Martensite faz doniistimleri genellikle, ¢ok kisa bir zaman araligi i¢inde
patlama seklinde ve atermal olarak meydana gelir [29]. Bunshah ve Mehl
tarafindan, Fe ve Fe alasimlarinda 1sisal etki ile olusan atermal 6zellikli
martensite kristallerinin 107 sn gibi bir zamanda ortaya c¢iktigi 6lciilmiistiir
[1,21]. Gergekte bu atermal davranis martensitik doniisiimiin  genel

kavramlarindan biri olarak diisiiniiliir. Az sayida olmakla beraber baz1 alasimlarda



da martensitelerin olusumu izotermal ve gozle goriilebilecek kadar yavas olabilir.
Bazi demir alasimlarinda, atermal ve izotermal tipi martensitik doniistimlerin her
ikisi birden meydana gelebilir [28,30]. Martensite faz doniisiimlerinin diger bir
Ozelligi ise tersinir olmasidir. Olusan martensite kristalleri, M sicakligindan daha
yuksek bir As sicakliginda yeniden austenite faza doniisebilir. Bazi Fe
alasimlarinda martensite kristalinin, austenite kristaline doniistiigli bu sicaklik,
oda sicakliginin ¢ok iistiinde oldugundan normal gézlem kosullarinda martensite
kristalleri daha kararlidir [20]. Igerisinde martensite faz olusmus bir kristal denge
sicakligindan daha yiiksek bir sicaklikta tavlanirsa (Fe alasimlari i¢in bu sicaklik
yaklasik 600 OC civarindadir) ve tekrar sogutulursa martensite fazin baslama
sicakligi, Ms' den asagi bir sicakliga gekilir [1].

Austenite kristale uygulanan plastik zorlar da doniisiimii etkileyebilir. Uygulanan
zor, donlisim miktarini artirabilecegi gibi Ms ve Ag sicakliklarini da degistirir.
Sogutma ile elde edilen martensite fazin baslama sicakligt Mg iken plastik zor
uygulandiktan sonra sogutma ile elde edilen martensite fazin baslama sicakligi Mg
sicakligindan daha biiylik olan My sicakligina yiikselir. Plastik zorun etkisi ile ters
dontistimiin gerceklestigi sicaklik olan As sicakligi da Ay degerine diiser. Eger My
ve Aq plastik zorlarla ayn1 degeri almiyorsa, her iki fazin dengede bulundugu

sicaklik olarak tanimlanan Ty sicakligi;

Ag+Mg
2

T = (2.4)

seklinde verilebilir. Martensitenin bitis sicaklig1 da M sicakligidir.
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2.4. Martensitik Faz Doniisiimlerinin Olusum Sekli

Austenite fazdan martensite faza donilisim olayi; kristalografik olarak ele
alindiginda bu olay, o0zelligi materyalin kompozisyonuna ve Kkristalografik
Ozelliklerine gore degisen belirli fiziksel etkenler altinda olusur. Austenite ve
martensite yapi arasindaki serbest enerji farki ile olusan martensitik faz
doniisiimlerinin, genelde tig tiir fiziksel etki ile olustuklar1 gézlenmistir [21].

1- Ik kez Bain modeli [3] ile aciklanan, sogutmayla olusturulan martensitik
doniisiimlerin olusumu, ki bu olusumlar yalnizca sicaklik etkisi ile olusmaktadir.
2- Martensitik fazin olusmaya basladigi M sicakliginin hemen altinda uygulanan
ve elastik sinir1 agmayan zor ve takip eden sogutma ile meydana getirilen
martensitik dontistimler.

3- Martensitik fazin olugsmaya basladigi Ms sicakliginin {izerinde uygulanan
zorlanma ile meydana getirilen martensitik doniisiimlerdir.

Martensite olusumu ile uygulanan mekanik zor arasinda fiziksel bir iligski vardir.
Bu tiir zorlara bagli olarak Ms sicakliginda degisimler gozlenir. Ornegin,
disaridan uygulanan mekanik zor atermal doniisiim i¢in M sicakligini artirirken,
izotermal doniisiim i¢in uyarici bir etkiye sahiptir. Disaridan uygulanan zor;
martensite kristalinin olusumunu kristalografik agidan kolaylastirici dogrultuda
ise, bu durumda doniisiim i¢in daha az bir siirlicii kuvvet gerekeceginden, M
sicaklig1 yiikselecek ve (Ms-As) sicaklik araligi daralacaktir. Diger taraftan,
uygulanan zor martensite plakasinin olusumunu engelleyici yonde ise, bu
durumda doniisiim icin daha biiyiik bir siirici kuvvet gerekeceginden, M;
sicaklig1 diisecektir. Yapilan deneysel calismalar 1s1 degisimi olmadan, yalnizca

zor etkisi ile de martensitik faz doniisiimii olaymin gerceklesebilecegini
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gostermistir [21,30]. Sonug olarak, martensitik faz doniisiimii olay1; 1s1 degisimi
ve bozulma ile veya ana faza her iki etkinin beraber uygulanmasi ile
olusabilmektedir. Martensitik doniisiim olayi, ana faz (y-austenite) 'in belirli bir
hacminin belirli bir sicaklikta iiriin faz (a'-martensite)’a gegisi seklinde ortaya
cikar ve bu ilk gegisi takiben olusumu gerceklestiren fiziksel etken siirdiiriilmez
ise, baska bir doniisim gozlenmez. Bu gbézlem, martensite kristallerinin
olusumunun, atomlarin birlikte bir konumdan digerine ge¢mesi seklinde

olustugunu gosterir [28,30].

2.5. Martensitik Doniisiime Dis Zorun Etkisi

Martensite olusumu sirasinda austenite yapiya disardan uygulanan mekanik zor faz
doniigiimii i¢in etkilidir. Yapilan deneysel calismalar 1s1 degisimi olmadan yalnizca

zor etkisi ile martensite faz doniisiimiiniin olabilecegini gostermistir [21,31].

Bir martensitik doniigiim i¢in zorun uygulanma sicakligi, Mg sicakliginin iistiinde bir
sicaklik araligidir. Ms sicakligin lizerinde bir sicaklik araliginda austenite faza veya
austenite-martensite her iki fazin karisimina uygulanan zor, donilisim igin bir
tetikleme gorevi yapar. Bu sekilde olusan bir doniisiim, termal etkiyle dnceden
olusmus ¢ekirdeklenme yerlerinde fakat zor etkisiyle gerceklesir. Yani, uygulanan
zor ile yeni ¢ekirdeklenme olusmaz ancak zor Oncesi varolan c¢ekirdeklenme
noktalarinda olusum gergeklesir. Bu sekilde olusan martensite, zor-etkili martensite
(stress-induced) olarak isimlendirilir. Sayet doniisiim, plastik deformasyon ile ve
yeni ¢ekirdeklenmeler olusarak meydana geliyorsa bu durumda olusan martensite,

zorlanma-etkili martensite (strain-induced) olarak adlandirilir. Zor-etkili ve
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zorlanma-etkili martensiteler birbiriyle kiyaslandiginda her ikisi de zor etkisi ile

olugsmasina karsilik ¢ekirdeklenmelerinin farkli oldugu goriliir [32,33].

M; doniisiim sicakliginin istiinde bir sicaklikta austenite fazda bulunan bir alagima
dis zor uygulanirsa doniistim i¢in gerekli siiriicii kuvvet saglanmis olur. Disardan
uygulanan bu zor ile alagim i¢inde bazi bdlgelerde doniisim meydana gelir [34]. Zor
etkili martensite'nin kinetigi; Ms sicakligina, alasimin kompozisyonuna, austenite
miktarina, austenite ve martensite sertligine ve uygulanan zorun etkisine baglidir [33-

35].

M; sicakliginin iizerinde bir zor uygulandigi zaman, sicaklik ¢ok yiiksek olmasina
ragmen martensite olusur. Zor uygulanarak martensite'nin olusabilecegi bu yiiksek

sicaklik My olarak isimlendirilir [21].

Bugiine kadar bircok alasim sisteminde zor etkisi incelenmistir. Bunlardan en
yaygmi ¢eliklerdeki doniisiimdiir. Fe-Cr-Ni alasimda martensite miktarinin
zorlanmaya gore degisimi incelenerek zorlanma miktar1 artikga martensite miktarinin
arttig1 ortaya konmustur. Fe-bazli bircok alagimda uygulanan plastik deformasyon
altinda zorlanma-etkili (strain-induced) martensite gozlenmistir [2,34,37]. Ote
yandan zorlanma-etkili martensite morfolojisinin genel olarak termal-etkili
martensitelerden farkli oldugu goriilmiistiir. Bunun nedeni deformasyon etkisi ile Mg
sicakliginin artmasit sonucu olusumun daha yiiksek donilisiim sicakligina sahip
martensite karakteristigine benzer morfolojilerde ortaya c¢ikmasidir. Ayrica
zorlanma-etkili martensitenin, mekanik o6zellikleri etkiledigi bilindigi i¢in boyle bir

morfolojik degisimin beklenmesi dogal olacaktir [22].
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Uygulanan dis zor altinda martensite olusmus alasimlarda yiiksek zor etkisi
nedeniyle sik sik kirilma yiizeyi goriiliir. Bu yiizeyde austenite tamamen martensite

dontismustiir [22].

Bazi alasimlarda dis zorun uygulamasi ile olusturulan martensite'lerin tersinir 6zellik
gosterdikleri bulunmus ve bu tiir martensite'ler elastik martensite seklinde
simiflandirilmistir [33,37]. Bu tiir martensite olusumu 06zellikle sekil hatirlama
olayinda biiyiik rol oynar. Ornek vermek gerekirse; Cu-Al-Ni alasimlarinda sabit bir
sicaklikta uygulanan zor ile martensitik faz doniistimii gerceklestiginde kristal Ag
sicakligindan daha yiiksek bir sicakliga 1sitilirsa, martensite kristalleri ters dogrultuda
zorlanmanin etkisi ile austenite faza doniisebilir. Fe-Al-Ni, Au-Cd, Cu-Al, Fe-Pt, Fe-

Mn-Si alasimlari buna 6rnektir [2].

Sekil hatirlama, martensite fazda iken deforme edilen bir malzeme daha sonra
austenite faz sicakligina kadar 1sitildiginda, austenite fazda iken sahip oldugu ilk
seklini hatirlamasidir. D1 zorun etkisi ile meydana gelen plastik deformasyonun

termal etki ile yok edilmesi doniislimiin tersinir olma 6zelliginin bir sonucudur.

Demir bazli sekil hatirlamali alagima disardan uygulanan ii¢ tip deformasyon bigimi
ile tersinirlik ozelligi aciklanabilir. Sekil 2.4.'de bu modeller sematik olarak

gosterilmektedir [39,40].
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Sekil 2.3. Sekil hatirlamali alasimlarda ii¢ tip deformasyon bi¢iminin sematik
olarak gosterimi

() Martensite plakanin olusumu ve zor etkisi ile martensite tabakalarin
kalinlasmasi,

(b) Uygulanan zorun etkisi ile martensite yapinin varyantlarinin hareketi sonucu
olusan martensite,

(c) Martensite yapinin zor etkisi ile baska bir martensite yapiya doniistimii

Sekil 2.3.(a) da dis zor ile martensite tabaka olusturuluyor ve martensite
tabaka zorun artmasi ile kalinlagiyor. Isitma ile austenite- martensite ara yiizeyde

geri olusum baglar ve ana faza geri doniisiim meydana gelir.

Sekil 2.3.(b) de austenite faz My sicakliginin altinda bir sicakliga
sogutuldugunda olusan martensite (self-accommodation) varyantlar1 zor etkisi ile
biiyiir ve diger varyantlarla birleserek iiriin faz1 olusturur. Bilylimiis olan martensite
varyantlar termal etki ile ana faza geri donerler.

Sekil 2.3.(c) de uzun gubuklar seklinde periyodik olarak yigilmis benzer

martensite yapilara zor uygulandiginda, yeni martensite tabakalar meydana gelir. Isil
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islem ile (M2) martensite tabakas1 Sekil 2.3.(b) de ki duruma benzer sekilde geri
doniistim gosterecektir. Boylece orijinal faz ortaya ¢ikacaktir [39]. Austenite fazdan
martensite faza doniisiim i¢in i¢ kuvvetler siiriicii kuvvet olarak yeterli olmayabilir.
Bunun i¢in de austenite faza disardan bir ek kuvvet uygulanmasi veya sicaklik
degisimi ile i¢ kuvvetin biiyiitiilmesi gerekir. Zor veya termal etki ile austenite fazda
meydana gelen mikroskobik hacim degisikligi donilisim i¢in gerekli olan siiriicii
kuvvetin ortaya ¢ikmasma sebep olur. Ozellikle Kaufman ve Cohen'in zor ve
termodinamik ilizerine yapmis olduklar1 ¢aligmadan sonra, demir bazli alagimlarin

martensite dontisiimiinde dis zorun etkisi daha ¢ok tartisilmistir [1].

2.6. Martensitik Doniisiimlerde Orgii Kusurlarinin Etkisi

Katilar atomik dizilmelerinde bir takim kusurlar igerir. Gerek katilagsma siirecinde
gerekse 1s1, dis zor ve basing gibi sonradan etkilerle ortaya cikan bu kusurlar;
noktasal kusurlar, ¢izgisel kusurlar, iki-boyutlu yiizeysel kusurlar ve ii¢- boyutlu
hacimsel kusurlar olmak tizere dort grupta toplanabilir. Bu kusurlar, katinin mekanik
ve fiziksel davraniglar1 Ttizerinde Onemli etkilere sahiptir [22]. Martensitik
doniistimlerde ana fazin mikro yapisal 6zellikleri 6nemlidir. Doniisiim Oncesi ana
fazda bulunan 6rgii kusurlarinin martensitik doniisiim siiresince atomlarin diizenli bir
sekilde yeniden dizilimlerini etkilemesi beklenir. Genellikle ana fazda farkli tiirde

bulunan bu kusurlarin etkilerini birbirinden ayirmak oldukga giigtiir [22].

Dislokasyonlarin etkisi: Bir kristal yapi i¢erisinde kusur olarak en ¢ok dislokasyonlar
(cizgisel yap1 kusurlar1) goriiliir. Dislokasyonlar, genel anlamda kristal yap1
igerisinde yerlerini degistirmis atomlarin olusturdugu bir ¢izgi olarak diisiiniilebilir.
Bir katida dislokasyonlar sonucu atomlar denge konumlarindan ayrildiklarindan ¢izgi

cevresinde gerilmeler dogar. Dolayisiyla bir sekil degistirme enerjisi depo edilir.
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Dislokasyonlarin ortaya c¢ikardigr bolgeler bozulmamis bolgelere gore daha yiiksek

enerjili bolgelerdir [22].

Martensitik olusumun ¢ekirdeklenme asamasinda dislokasyonlarin biiyiikk 6nem
tasidigr yapilan arastirmalarla ortaya konmustur. Dislokasyonlarin bulundugu
bolgeler, ¢ekirdeklenmeler icin daha kiiciik bir aktivasyon enerjisi engeli
olusturacaklarindan, c¢ekirdeklenme olasiligt bu bdlgelerde en biiyiiktir ve bu
bolgelerde cekirdekler kolayca ortaya g¢ikabilirler. Ayrica doniisiim sirasinda olusan
cekirdeklerin, dislokasyonlarin zorlanma enerjilerini  kiicliltmeleri nedeniyle
cekirdegi ortaya cikaracak olan atomlar dislokasyonlar tarafindan ¢ekilerek ¢ekirdek
olusumu kolaylasabilir ve boylece ¢ekirdekler, daha ¢ok dislokasyon cizgileri
boyunca ortaya ¢ikarlar. O halde dislokasyonlar doniisiimiin ¢ekirdeklenme miktarini

artirabilir ve bu nedenle de M; sicakliginda bir yiikselme gergeklesebilir.

Martensitik dontisiim {iizerinde dislokasyonlarin etkisi yalmizca ¢ekirdeklenme
degildir. Martensite kristaller biiyiime asamasinda iken ¢ekirdek {i¢ boyutta
genisleyerek, zayifta olsa dislokasyonlarin gekirdegin biiylimesini durdurma gibi bir
olasilig1 da vardir. Bu sekilde austenite-martensite faz doniisiimiinii engelleyebildigi

gibi martensite-austenite doniisiimiinii de engelleyebilir [22].

Yukarida verilen orgii kusurlarindan bagka cokelti ve yigilim kusurlarinin da
martensitik doniisimde oOnemi vardir. Cokeltiler bazen sekil degisimine engel
olusturarak doniigiimiin baslamasini giiclestirir ve bu durumda M; sicaklig
diiser[25]. Bir kristal yap1 igerisindeki atomik diizlemlerin yigilim siralanisinda
meydana gelen bir diizensizlik olarak ortaya c¢ikan yigilim kusurlarinin da

martensitik doniisiim lizerinde dislokasyonlara benzer bir etkiye sahiptir [2,22].
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2.7. Kat1 Cisimlerin Manyetik Ozellikleri

Manyetizma, katihal fiziginin énemli bir konusu olmakla kalmayip, ayn1 zamanda
kuantum mekaniginin ayrilmaz bir pargasidir. Termodinamik dengede bulunan bir
sistemde manyetik alan etkisi ile manyetik moment olusmast miimkiin degildir.
Manyetizma bir taraftan elektronlarin spin ve yoriingesel momentlerin bir ¢izgi gibi
diizgiin sekilde dizilmelerin ve diger taraftan alanin sebep oldugu 6zel larmor
hareketinden dogmaktadir. Yani serbest bir atomun manyetik momenti baslica ii¢
sebepten kaynaklanabilir: elektronlarin sahip olduklari spinden, yoriinge etrafindaki
acisal momentumundan ve bir dis manyetik alanda kazandiklart ydriinge
momentinden. Bu etkenlerden ilk ikisi miknatislanmaya "paramanyetik" ii¢linciisii
ise "diyamanyetik" olarak katkida bulunur. Manyetizasyon (M) ise birim hacimdeki
net manyetik momentin 6l¢iisiidiir. Ferromanyetizma, kristalde karsilikli etkilesme
degisiminden meydana gelmistir. Bu manyetik momentlerin birbirlerine paralel

olarak ¢izgisel siralanmalarina sebep olur [41].
2.7.1. Manyetizmanin Temeli

Manyetizasyon, birim hacimdeki net manyetik momenttir. Bir maddedeki toplam
manyetik alan, hem uygulanan (dig) alana, hem de maddenin miknatislanmasina
baghdir. Akim tasiyan bir iletkenin olusturdugu bir B, manyetik alanin bulundugu
bir bolge diistinelim. Bu bolge toroid bir sarginin i¢i olabilir. O bdlgeyi bir manyetik
madde ile doldurursak, bolgedeki toplam alan B=B,+B,, olacaktir. Buradaki B,
manyetik maddenin olusturdugu alandir. Bu katki miknatislanma vektorii cinsinden

B = uM olur. Burada H manyetik alan siddeti olmak iizere tanimlanmalidir.

B =puo(M + H) (2.5)
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esitligiyle tanimlanir. SI birimleriyle H ve M her ikisinin birimi de A/m' dir.

2.7.2. Manyetizma Tiirleri

Manyetik dipol momentleri, atomlardaki elektronlarin yoriingesel momentlerinde
veya spin momentlerinde oldugu gibi katilarm iginde her an mevcut olabilirler. Tlk
durum i¢in paramanyetizma, ikinci durum i¢in diyamanyetizmadan séz edebiliriz.
Paramanyetizma i¢in alanin gorevi sadece farkli yerlesmis olan manyetik
momentleri, alanin yoniine ¢evirmektir. Bu ylizden y burada pozitiftir (u> 1)
Deneysel yonden paramanyetizma ve diyamanyetizma arasindaki fark alinganligin
isareti farkinda yatmaktadir. Ayrica sicakliga baglilig1 farki vardir. Paramanyetizma
alan kararlilik olan termal hareketlere karsi isleyeceginden burada sicakliga daha
kuvvetli bagimlilik goriiliir, diyamanyetizma ise sicaklikla yapilacak isi yoktur. Her
iki halde de y alan siddetine bagimli degildir. Ferromanyetizma, paramanyetizmanin
(biitlin elektronlarin manyetik momentlerinin paralelliginden dogan) asir1 halinin
uzatilmasidir. Bu durumda kat1 olan sadece dis alan olmayip manyetik dipollerden
ileri gelen i¢ alanda da olabilir. Burada ferromanyetiklerin alinganliklarin pozitif,
paramanyetik  alinganliklardan  defalarca  kiiclik  oldugunu  soyleyebiliriz.
Ferromanyetik alinganlik alan siddetine baglh M ve H arasinda ¢ok iyi bilinen
histerezis olay1 goriiliir. Sayet termal hareketler ¢ok biiylik degilse, manyetik
momentlerin tamaminin siralanmas1 miimkiindiir. Bu yiizden ferromanyetizma belli
bir sicakligin altinda goriliir. Belli bir noktanin istiinde ferromanyetikler,

paramanyetiktir. Sadece oda sicakliginda Fe, Ni, Co ferromanyetiktir.
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2.7.2.1. Diyamanyetizma

Atomlar siirekli manyetik dipol momente sahip olmayan maddelere diyamanyetik
denir.  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 yonde olup alinganligi 10°
mertebesindedir. Bu tip manyetizma diger tip manyetizmalarin tamamen yer
almadigr Bi, Cu, Ag ve Au gibi malzemelerde goriilir. Her c¢esit madde de
diyamanyetizma etkisi olmakla birlikte paramanyetizma veya ferromanyetizmaya

gore zayiftir [42].

Iki elektronunun 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.

Siiperiletkenler kritik sicakliklarin  altinda 6zdirenci sifira yakin olan
maddelerdir. Siiperiletkenlerin miilkemmel diyamanyetik 6zellik gosterdiklerini
biliyoruz. Sonucta siiper iletken i¢indeki manyetik alani sifir olacak sekilde
uygulanan alani diglar. Bu olaya Meissner olay1 denir.

2.7.2.2. Paramanyetizma

Paramanyetizma maddeleri pozitif fakat kiigiik manyetik duygunluga sahiptir.
0<yx<1 stirekli manyetik dipol momenti olan atomlarin varhigindan

kaynaklanir. Bu dipoller ¢ok zayif etkilesimde bulunur. Atomlarin manyetik

20



momentleri termal hareketlilikten dolayi, statik olarak dagilmislardir. Bu durumda

atomlar ancak cizgisel sekilde siralandiklarinda bir manyetik etki gosterebilir [42].

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

duyarlilik (alinganlik)

C
X=z (2.6)
dir.
Kendiliginden olusan manyetizma mevcut ise;

- <
X =T (2.7)

Curie-Weiss kanunu olarak bilinir.

Ferromanyetik bir maddenin kendiliginden Curie sicakligi denen bir kritik
sicakliga gectigi zaman maddenin kendiliginden miknatislanmasini kaybettigini
ve paramanyetik duruma gectigini goriiriiz. (Sekil 2.4.) Curie sicakligi altinda,
manyetik momentler paralel olarak dizildikleri i¢in madde ferromanyetiktir.
Curie sicakligiin istiinde 1sisal enerji, dipollerinin gelisigiizel yonelmelerine

neden olacak kadar yiiksektir, bu ylizden madde paramanyetik olur.
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Paramanyetik

Ferromanyetik

0 e

Sekil 2.4. Ferromanyetik bir maddenin miknatislanmasinin sicaklikla degisimi

2.7.2.3. Ferromanyetizma

En ¢ok bilinen ferromanyetik malzemeler Fe, Ni, Co gibi gecis elementleridir.
Bunlarin hepsi ferromanyetik olup bazi kritik sicakliklar altinda diizenlendiklerinde
negatif momente sahiptir. Fe'in 3d ydriingesinde ciftlenmis ve birbirine spine sahip
4e vardir. Bu demirin magnetik momentinin 4 magnetona esit oldugu anlamina gelir.
Ferromanyetik malzemelerin manyetik 6zellikleri Curie sicakligi 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 i¢inde bile birbirine paralel olarak yonelmeye calisan atomik manyetik
dipol momentlere sahiptirler. Bir kere momentler paralel hale getirildikten sonra, dis
alan atomdan kaldirilsa bile madde miknatislanmis olarak kalacaktir. Bu siirekli
yonelim, komsu olan manyetik momentler arasindaki kuvvetli bir etkilesimden
kaynaklanir. Domain, bir manyetik malzemenin farkli yonlerde manyetize olmus
bélgelerdir. Her domain bir miknatis olup 10 — 10® m? olup 10*" - 10? civarinda
atom icermektedir. Farkli yonelimlere sahip olan bolgelerin arasindaki sinirlara bolge
duvarlar1 denir. Bir manyetik malzemenin kutuplagsmis iki bolgesini birbirinden

aytran iki yiizeye domain sinir1 denir.
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Sekil 2.5. Domain sinirlari

Domain sinirlarinin hareketi malzemelerin manyetik o6zelliklerini saptamada rol
oynar. Domain sinirlar1 manyetik alan igerisinde hareket etme kabiliyetine sahiptir.
Domainler, sinirlarin hareketinden sonra uygulanan manyetik alan ¢izgisine paralel
olarak dizilirler. Bunun sonucunda da domain biiylimesi s6z konusudur. Domain

biiyiimesi indiiksiyon hizi ile artar.

Domainler hareketi bir¢ok faktore etki eder. Bunlar atom bosluklart ve
dislokasyonlardir. Bunlar manyetik malzemelerin domain sinirlarinin hareketliligini
engellediklerinden malzemenin manyetik 6zelligi bakimindan sert olmasina neden
olur. Simdi ¢ekirdegi miknatislanmis demirden olusan toroid seklinde bir kangal
diistinelim. Sarimlardaki akim sifirdan bir I degerine artirilirsa, H=nl ifadesine gore
alan siddeti H, I akimi ile lineer olarak artar. Ayrica sekilde gosterildigi gibi B
toplam alan1 da akim arttikga artar. O noktasinda manyetik bolgeler rasgele
yonelmislerdir. Bu da B=0 'a karsilik gelir. D1s alan arttik¢a bolgeler alanla daha ¢ok
paralel hale gelirler ve sonunda a noktasinda hemen hemen hepsi paralel duruma
gecerler. Bu durumda demir ¢ekirdek doyuma yaklagmaktadir. Doyum kosulu, tim
bolgelerin ayn1 yone yoneldikleri duruma karsilik gelir. Akimin sifira diistiriildigi ve
dis alanin ortamdan kaldirildigini diisiinelim. Miknatislanma egrisi a b yolunu izler, b
noktasinda dis alan By;=0 oldugu halde, B alami sifir olmaz. Bu durum ¢ok sayida

bolgenin paralel hale gelmelerinden dolayidir. B=Bp, noktasinda kalic1 bir
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miknatislanmaya sahiptirler. Akim sifir degerine ulastiktan sonra yonii degistirilerek
dis alanin yonii degistirilip siddeti artirilirsa, numune c¢ noktasinda tekrar
miknatislanmis duruma gelinceye kadar bolgeler yon degistirirler. Burada B=0 olur.
Ters yondeki akimdaki artis demirin ters yonde miknatislanmasina neden olur ve d
noktasinda doyuma ulasir. Akim tekrar sifira distiriiliip ve sonra baslangictaki
olaylar zinciri olusur miknatislanma egrisi def yolunu izler. Akim yeterince artirilirsa
miknatislanma egrisi a noktasmna geri doner. Burada numune maksimum
miknatislanma degerine kavusur. Bu olaya histerezis olayr denir. Bu maddenin
miknatislanmasinin alanin siddetine bagli oldugu kadar maddenin ge¢cmisteki
durumuna da bagh oldugunu gosterir. Cogu kez ferromanyetik malzemenin bellege
sahip oldugu soOylenir. Cilinkii dis alan ortadan kaldirildiktan sonra bile madde
miknatislanmig olarak kalir. Histerezis ilmegin sekli ve biiyiikliigli ferromanyetik

maddenin 6zelliklerine ve uygulanan maksimum alanin siddetine bagli olarak degisir

[42].

Sert ferromanyetiklerin histerizis ilmekleri genistir. Kalic1 miknatislanmalar1 var
demektir. Yumusak ferromanyetikler demir gibi histerizis ilmekler dardir.
Ferromanyetik bir malzemeyi uygulanan alan1 yavas yavas azaltarak pespese

histerizis ilmeklerden gecirmek suretiyle miknatislik kaldirilabilir.
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Sekil 2.6. Histerizis egrisi

2.8. Deneysel Materyal ve Yontem
2.8.1. Taramah Elektron Mikroskobu (SEM)

Insan gdziiniin ¢ok ince ayrintilart gdrebilme olanagi sirhdir. Bu nedenle
goriintii iletimini saglayan 151k yollarmin merceklerle degistirilerek, daha kiiciik
ayrintilarin goriilebilmesine olanak saglayan optik cihazlar gelistirilmistir. Ancak bu
cihazlar, gerek biiyiitme miktarlarinin smirli olusu gerekse elde edilen goriintii
tizerinde islem yapma imkanmin olmayis1 nedeniyle arastirmacilar1 bu temel
izerinde yeni sistemler gelistirmeye itmistir. Elektronik ve optik sistemlerin birlikte
kullanim1 ile yiiksek biliylitmelerde iizerinde islem ve analizler yapilabilen

goriintiilerin elde edildigi cihazlar gelistirilmistir.

Elektro  optik  prensipler  ¢ercevesinde  tasarlanmis  taramali  elektron
mikroskobu (SEM), bu amaca hizmet eden cihazlardan birisidir. Taramali Elektron
Mikroskobu, bircok dalda arastirma-gelistirme ¢alismalarinda  kullanimi

yaninda, mikro elektronikte yonga iiretiminde, sanayinin degisik kollarinda hata
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analizlerinde, biyolojik bilimlerde, tip ve kriminal uygulamalarda yaygin olarak
kullanilmaktadir. ilk ticari taramali elektron mikroskobu 1965'te kullanilmaya
baslanmis, bundan sonra teknik gelismeler birbirini izlemistir. Taramali Elektron
Mikroskobunda (SEM) gorintii, yiiksek voltaj ile hizlandirilmis elektronlarin
numune lizerine odaklanmasi, bu elektron demetinin numune yiizeyinde taratilmasi
sirasinda  elektron ve numune atomlart arasinda olusan ¢esitli girisimler
sonucunda meydana gelen etkilerin uygun algilayicilarda toplanmasi ve sinyal
giiclendiricilerinden gecirildikten sonra bir katot 1sinlart tiipliniin ekranina
aktarilmasiyla elde edilir. Modern sistemlerde bu algilayicilardan gelen sinyaller
dijital sinyallere c¢evrilip bilgisayar monitdriine verilmektedir. Gerek ayirim giicii
(resolution), gerek odak derinligi (depth of focus) gerekse goriintii ve analizi
birlestirebilme  6zelligi,  taramali  elektron = mikroskobunun  kullanim

alanin1 genisletmektedir.

Numune ile Etkilesimi

Yiiksek voltaj altinda ivmelendirilen elektron demeti ile numune arasinda bir
etkilesim gerceklesir. Bu girisim hacmi su damlasi goriiniimii olarak tanimlanir.
Yiiksek enerjili demet elektronlar1 numune atomlarinin dis yoriinge elektronlari ile
elastik olmayan girisimi sonucunda diisiik enerjili Auger elektronlar1 olusur. Bu
elektronlar numune ylizeyi hakkinda bilgi tasir ve Auger Spektroskopisinin ¢alisma
prensibini olusturur. Yine yoriinge elektronlar1 ile olan girisimler sonucunda
yoriingelerinden atilan veya enerjisi azalan demet elektronlari numune yiizeyine
dogru hareket ederek yilizeyde toplanirlar. Bu elektronlar ikincil elektron (seconder
electrons) olarak tanimlanir. ikincil elektronlar numune odasinda bulunan sintilatérde

toplanarak ikincil elektron goriintiisii sinyaline cevrilir. Ikincil elektronlar numune
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ylizeyinin 10 nm veya daha diisiik derinlikten geldigi i¢in numunenin yiiksek

¢Oziiniirliige sahip topografik goriintiisiiniin elde edilmesinde kullanilir.

Numune iizerine odaklanan elektron demeti, numune atomlar1 ile ayrica elastik
girisimlerde de bulunabilir. Bu girisimlerde demet elektronlari, numune atomlarinin
cekirdeginin ¢ekim kuvveti ile saptirilarak numune yiizeyinden geri sagilmaktadir.
Bu elektronlar geri sacilmis (back scattered) elektronlar olarak tanimlanir ve objektif
mercegin altinda yer alan 6zel ili¢ adet silikon dedektérde (A, B, C) toplanarak
goriintli olusumunda kullanilir. Boyle bir goriintii geri sagilmis (back scattered)
elektron gorlintiisii olarak tanimlanir. Geri sagilmis elektron miktari, numunenin
atom numarastyla orantilidir. Bu nedenle geri sa¢ilmis elektron goriintiisii 6zellikle
cok fazli sistemlerde atom numarasi1 farkina dayanan kontrast igerir. Geri sag¢ilmis
elektron dedektoriinde sinyaller toplandiginda (A+B) atom numarasi kontrastina
bagli kompozisyon goriintiisii elde edilir. Eger sinyal farki alinarak goriintii elde
edilirse (A-B), topografik bilesim goriintiisii olusur. Ayrica ligiinci algilayici (C), bir
ac1 altinda tutulup sinyaller toplandiginda (A+B+C) golge goriintiisii (shadow) de
elde edilir. Geri sacilmis elektronlar, ikincil elektronlara gére numune yilizeyinin
daha derin bolgesinden geldigi i¢in goriintlinlin ayirim giicii diisiik olmaktadir. Bu
nedenle geri sagilmis elektron goriintiileri en fazla x2000 biiylitmeye kadar olan

incelemelerde kullanilmaktadir.

Calisma Prensibi

Taramali Elektron Mikroskobu Optik Kolon, Numune Hiicresi ve
Goriintilleme Sistemi olmak {izere ii¢ temel kisimdan olusmaktadir. Optik kolon

kisminda; elektron demetinin kaynagi olan elektron tabancasi, elektronlart numuneye
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dogru hizlandirmak i¢in yiiksek gerilimin uygulandigi anot plakasi, ince elektron
demeti elde etmek i¢in yogunlastirict mercekler, demeti numune iizerinde odaklamak
i¢cin objektif mercegi, bu mercege bagli cesitli capta apatiirler ve elektron demetinin
numune yiizeyini taramasi i¢in tarama bobinleri yer almaktadir. Mercek sistemleri
elektromanyetik alan ile elektron demetini inceltmekte veya numune {iizerine
odaklamaktadir. Tiim optik kolon ve numune 10™ Pascal gibi bir vakumda
tutulmaktadir. Goriintli sisteminde, elektron demeti ile humune girisimi sonucunda
olusan ¢esitli elektron ve 1simalart top numune girisimi sonucunda olusan
cesitli elektron ve 1simalar1 toplayan dedektorler, bunlarin sinyal g¢ogalticilart ve
numune ylizeyinde elektron demetini goriintii ekraniyla senkronize tarayan manyetik

bobinler bulunmaktadir.

ELEKTRON

TAnanEAS . RS FLAMAN
kavnak) U

¢ )0 wenneLT

ANOT — SILINDIRI

KONDENSER
MERCEK

OBJEKTIF MERCEK
APERTURU

OBJEKTIF
MERCEK

TARAMA
SARGILARI

TARAMA pEYREST

NUMUNE N

VIDEO

ALGILAYICI
-~ GUCLENDIRICI
— SAPTIRICI

g SARGILAR

CRT-MONITOR

Sekil 2.7. SEM Spektroskopisinin ¢aligma semasi [43]
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Mossbauer Spektroskopisi bazi elementlerin atomlarmmin fiziksel ve kimyasal
durumlarin1 oldukga hassas sekilde agiklayan bir tekniktir. Niikleer gama rezonansi

spektroskopisi olarak da isimlendirilmektedir.

Bu teknik, manyetik asir1 ince yapi alanlari, Orgii simetrisi ve Orgii titresimleri
hakkinda degerli bilgiler verir. Mdssbauer spektroskopisi kullanilarak belirli bir
elemente ait ¢ekirdegin cevresindeki asir1 ince yapi etkilesimleri incelenerek elde
edilen parametreler, numune hakkindaki kimyasal ve manyetik fazlar hakkinda
bilgiler verir. Ayrica Mossbauer olay1 ile ¢ekirdekteki enerji diizeyleri arasindaki
gecisler, uyarilmig seviyelerin enerji genislikleri ve bu seviyelerin yasam zamanlari,
cekirdek elektrik kuadropol momentleri, ¢ekirdek manyetik dipol momentleri ve

bunlara benzer kavramlar belirlenebilir.

sodurucu

kaynak

P £ % dedektir
tranzducer % ‘\.._f ‘_.‘.
+—s
ekran |

giclendirici

feedback glclendirici

I t .

weri toplama sistemi

dalga jeneratori . ' tek kanal analizatéri

v

=]

Sekil 2.8. Sematik olarak bir Méssbauer spektroskopisinin diizeneginin gosterimi
[44]
Genel bir Mdssbauer deneyi yapmak i¢in, radyoaktif bir kaynak, bir sogurucu, bir y

sayicisi, bir tek kanal diskiriminatorii ve bircok kanal analizatorii gereklidir. Ayrica,
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kaynak ile sogurucu arasinda bagil hizi saglamak i¢in bir diizenek kurulmalidir. Bir
radyoaktif kaynaktan yayinlanan belirli bir y 1stniminin 6niine bir sogurucu konulur.
Sogurucudan gegen vy 1sinlar1 sayaca gelir. Sayagtan gelen atmalar bir ¢izgisel
siddetlendirici ile ¢ift kutuplu hale gelerek cok kanal analizatériine gider. Bu
analizator, her biri farkli enerjilere karsilik gelen atmalar1 farkli kanallara yerlestirir.
Maksimum kanal sayis1 512 olup, ¢ift kutuplu atmalar, 1 - 256 ile 256 - 512 kanallari

arasinda simetrik spektrumlar olarak gozlenir.

Mossbauer diizeneginde gama kaynagi olarak, genellikle uyarilmig

durumdaki kararli izotoplar kullanilir. Bizim kullandigimiz Mdssbauer diizeneginde

uyarilmis durumdaki "Fe cekirdegi kullanilmaktadir. *"Fe cekirdegi *'Co

cekirdeginin bir elektron yakalamasi sonucu olusur.
>7Co+je— SlFe (2.8)

Uyarilmis ¢ekirdegin taban enerji durumuna donerken yaptigr isimalarda gama

1simalaridir.  Uyarilmis  durumdaki *"Fe cekirdegi taban durumuna gecerken

enerjileri 14.4 keV, 123 keV ve 136 keV olan ii¢ farkli gama isimast yaywnlar.

$7Co

136 keV

s7Fe

ok

14.4 keV Mdsshauer

Sekil 2.9. Radyoaktif *'Co izotopunun, kararli "Fe izotopuna bozunma semasi[44]
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Alman fizik¢i Mossbauer, 1958 de yukaridaki deneyleri tekrarlarken gama kaynagi
olarak tek serbest atomlar yerine bir kristal orgiistine baglh atomlar alindiginda geri
tepmesiz gama yayinlanmasi ve sogurulmasi olacagimi ve bdylece rezonans

sogurulmasinin kolaylikla gozlenebilecegi kesfedilmistir. Bu olaya Mdssbauer olay1

ad1 verilir. Mdssbauer izotopu olan 3/ Co ; 5/ Fe ’in bir elektron yakalamast ile olusur.

Bu durumda reaksiyon;

27 Cot e~ 5 Fe (2.9)

olur. Bu durumda ayrilmis halde bulunan °"Fe ’nin taban duruma gecerken yaydigi
14.4 keV’luk gama 1sinimi Mossbauer olayinda kullanilir. Bir atomun kimyasal
degerliginin degismesi sonucunda bu atom s-elektron yogunlugunun da degisecegi
gercektir. Iste bu sebepten sifirdan farkli bir degerlikte olan cekirdegi ile onun s-
elektronlar1 arasindaki Coulomb ¢ekim kuvveti etkilesmesi sonucu atomun ¢ekirdek
enerji seviyeleri ile bir degisime ugrar bu olay Mossbauer spektrumunda izomer
kayma olarak kendini gosterir. Mossbauer spektrumunda izomer kaymasi degerinin
Olclilmesi ile Mossbauer izotopunun bag durumlart hakkinda cesitli bilgiler elde
edilir.

2.8.2.1. Mossbauer Spektrumunun Elde Edilmesi

Demir oda sicakliginda ferromanyetik oldugu i¢in ayni atomun dig

—

elektronlariin ¢ekirdekte meydana getirdigi H manyetik alan siddeti biiyiiktiir ve

—

Zeeman olay1 sonucu ¢ekirdek enerji seviyelerinde yarilma beklenir. J nin H

dogrultusundaki izdlisimii m;’nin aldifi degere gore her enerji seviyesi 2J+1

sayida alt seviyeye yarihir. °'Fe de taban durum igin J=1/2, 14.4 KeV’luk ilk

—

uyarilmig durum icin J = 3/2 oldugundan dolay, H manyetik alan etkisi ile taban

durum 2 seviye ile ilk uyarilmis durum 4 seviyeye yarilacaktir. Am; = 0,£1se¢im
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kural1 g6z Oniine alinirsa farkli alt1 gama gegisi sonucu gama ¢izgisinin alt1 bilesene
ayrilmas1 beklenir. >’Fe’nin beklenen enerji seviyesi yarilmalari sonucunda da
Massbauer spektrumunda ¢ok sayida ¢izgi goriiliir. Sekil 2.7°de *'Fe  icin béyle bir
durum swrasinda ¢ekirdek seviyelerindeki yarilmalar gosterilmistir. Mdssbauer
spektrometresi metal ve metal alasimlarinda faz doniistimlerinin 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 alagimlar
da austenite yapt paramanyetik oldugundan, bu faz tek bir sogurma ¢izgisi ile
karakterize edilebilir. Ancak doniisiim sonucu olusan martensitelerin ferromanyetik
ve antiferromanyetik diizenlemeleri karakteristik alti ¢izgi spektrumu verir. Ancak

bazi Fe bazli alagimlarda austenite yapinin ferromanyetik ozellik gosterdigi de

bilinmektedir.
™M,
- + 3
Lol A i1
-~ F N 2
4 Dy — i
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sayim
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Sekil 2.10. Fe’in niikleer enerji seviyelerinin manyetik alanda yarilmalar1 ve bu

yarilmalara karsilik gelen spektrum ¢izgileri[44]
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2.8.3. X-Isim1 Toz Ol¢iimii Yontemi

X-1s1m1 sistemi; ¢ogunlukla agir elementlerden olusan, kati anorganik ve kristal
maddelerin arastirilmasina uygun bir deneysel metottur. Metot, siiperiletkenler,
seramikler, metaller, alagimlar, kati ¢ozeltiler, heterojen kati karigimlar, korozif
maddeler, ¢elik, kaplama malzemeleri, maden analizleri, toprak analizleri, safsizlik
dop edilmis yari iletkenler, bobrek ve mesane taglari, bazi adli konularda, boyar
maddeler, pigmentler, c¢imentolar, dogal veya yapay mineraller, herhangi bir
malzemenin igerdigi bilesik veya elementlerin tayini, inorganik polimerler, faz
diyagramlarinin ve faz doniigiimlerinin 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  analizlerinde de

kullanilmaktadir.

Toz kristal difraktometresi, X-1s1n1 jenaratorii, X-1g1n1 tiipii, monokromator, sistem

kontrol ve bilgi islem iinitesi gibi boliimlerden olusmaktadir.

2.8.3.1. X-Isim Jenaratorii, X-Isim Tiipii ve Monokromator

Yiiksek gerilim jeneratori 20kV-60kV ve 6mMA-80mA araliginda tam otomatik ve
bilgisayar kontrollii olarak ¢alisma kapasitesine sahiptir. Yiksek gerilim ve X-
1sinlan tiipli su sogutmali olup, sicaklik yilikselmelerine ve su basinci diismelerine
kars1 otomatik korumalidir. Sistem X-isin1 kagaklarina karst korumali olan, 6zel
kabin icerisindedir. Sistem kesintisiz ve regiileli otomatik kesintisiz gii¢ kaynagi ile
beslenmekte olup, elektrik kesilmesi durumunda cihazin en az 2 saat siireyle

caligmasini saglamaktadir. Sistem seramik X-isinlar1 tiipiiyle donatilmis olup, degisik
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dalga boylarinda X-igin1 dretimi i¢gin Cu, Mo veya Cr seramik tiipler
kullanilmaktadir. Sistem de monokromatize X-isin1 elde etmek amaciyla grafit
monokromator veya filtreler kullanilmaktadir. Numunelerin 6zelligine veya istege
bagli olarak farkli genislige sahip slitler kullanilabilmektedir. Numuneden
difraksiyona ugrayan X-isinlar1 Nal(T1) tipi sintilasyon dedektorii ile toplanmakta ve

sisteme bagli bulunan bilgisayar {initesi yardimiyla degerlendirilmektedir.

2.8.3.2. Gonyometre

X-iginlarmin  numune tizerine odaklanmasi Bragg-Brentano geometrisini esas
almaktadir. Difraktometre 6lgiim ¢ap1 435, 500 ve 600 mm c¢aph degerlere sahip
olup, ara degerlere ayarlamak da miimkiin olabilmektedir. Difraktometre konumu
Olglilen numuneye bagli olarak yatay ve diisey olabilmektedir. Difraktometre
konfigiirasyonlart tiip ¢esidine bagl olarak 0 - 0 veya 0 - 20 olarak secilebilmektedir.
Olgiimler istege bagl olarak “hizli 6l¢iim” konumunda da yapilabilmektedir. Alette
maksimum hiz 25°%s’ye kadar ayarlanabilmektedir.

Numenin 6lgiim araligi 20 cinsinden —110° ile 168° ag1 araliginda yapilabilmektedir.
Standart dl¢iim modunda (20 = 10°-90°, ve 0.002 °C/s tarama adiminda) dlgiim siiresi
60 dakikadir. Difraktometrede sifir noktasi diizeltmesi aletin kendisi tarafindan
kuvarz standart kullanilarak otomatik olarak yapilmaktadir. Aletteki Ol¢iimlerin
tekrarlanabilirligi = 0.0001% dir. Alette minimum adimm agis1 0.0001° ° dir. Bu
nedenle numuneden toplanacak veri sayisi olduk¢a fazla olabilmektedir. Bu ise
sistemin X-iginlar toz difraksiyon teknigine dayali olarak yapilmakta olan teorik
modelleme (Rietweld metodu gibi) analizlerine uygun olmasini saglamaktadir.

Sistem yiiksek sicaklik toz difraksiyon olgtimleri i¢in de donanimli olup X-igin1
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Olctimleri oda sicakligr ile 1600°C sicakligi araliginda yapilabilmektedir. Bu
Olctimler sonunda kristalografik faz doniistimleri, faz gecis sicakliklari, termal
genlesme gibi 6zellikler incelenebilmektedir. Sistem sicakliga bagli olarak olusan

zemin diizeltmesini otomatik olarak yapmaktadir.

2.8.3.3. Sistem Kontrol ve Bilgi Islem Unitesi

Sistemin tiim mekanik kontrol ve ayarlar1 otomatik olarak sistem bilgisayar ile
yapilmaktadir. X-151n1 toz deseni veri degerlendirmeleri ise veri degerlendirme ve
islemlerini iceren hazir paket programlarla, merkezde bulunan veri degerlendirme ve
isleme bilgisayarinda yapilmaktadir. Ayrica bu paket programlarin yiikli oldugu
kisisel bilgisayarlarda da yapilabilmektedir.

X-151n1 sistemi internet baglantili olup, 6lgiim sonuglart (X-1s11 toz desen, verileri
v.S.) aninda e-maille yollanabildigi gibi lazer yazicidan windows formatinda ¢iktilari
alinarak sahislara ulastirilabilmektedir. Veri degerlendirme bilgisayarinda yiiklii olan
“X-ray Evaluation” adl1 paket programi kullanilarak genel hatlariyla asagida islemler
yapilabilmektedir:

a - Sistem hata diizeltmesi,

b - Zemin diizeltmesi,

¢ - Ko2 diizeltmesi,

d - Kirinim pik ag¢ilariin ve siddetlerinin (relative veya cps cinsinden)

otomatik olarak bulunmasi,

e - Manuel olarak pik acilarinin ve siddetlerinin (relative veya cps cinsinden)
bulunmasi,

f - Veriler aras1 islemlerin yapilmasi ve kopyalanmasi,
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g - Farkli X-1s11 toz desenlerinin iist {iste ¢akistirilmas,

h — X-1s1n1 toz desenlerinin dikey-yatay-iist iiste (3D) olarak gériintiilenmesi,

| — X-151n1 toz deseni verilerinin bilgisayar hafizasinda yiiklii olan PDF dosyalari ile
otomatik olarak karsilagtirilarak kalitatif analizler, yapilabilmektedir.

j — X-131m1 verilerinin ASCII formatina veya ASCII verilerinin X-ray verilerine
dontistiiriilmesi yapilabilmektedir.

Veri degerlendirme bilgisayarinda bulunan “WIN INDEX” programu ile,

a - Kristal birim hiicre tipinin, birim hiicre parametrelerinin (a, b, ¢, ve a, B ve 7)
bulunmasi,

b - h k 1 degerlerinin otomatik olarak hesaplanmasi,

¢ - Numuneye uygun olma olasilig1 yiiksek olan diger alternatif birim hiicre tiplerinin
ve h k | degerlerinin otomatik olarak bulunmasi,

d - FOM (Figure of merit) degerinin otomatik hesaplanmasi ve en uygun birim hiicre
tipinin se¢imi,

e - Manuel olarak indisleme parametrelerinin se¢imi,

f - Indisleme verilerinin baska amaglar icin diger dosyalara doniistiiriilmesi, gibi

kristallografik igslemler yapilabilmektedir.

2.8.4. Numunelerin Hazirlanmasi

Bu calismada incelenen Fe-%18,79Mn-%4,53Ni alasimi, TUBITAK Gebze
Arastirma Merkezi'nde hazirlanmistir. %99,9 saflik derecesinde toz halinde bulunan
Fe, Mn ve Ni elementleri bir araya getirilip yiiksek sicaklikta eritilerek 1 cm ¢apinda,

10 cm uzunlugunda silindirik ¢ubuklar halinde dokiilmiistiir. Bu sekilde elde edilen
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alasimin  kompozisyonu, IXRF sistemi kullanilarak EDS (Elektron  Dispersion

Spectroscopy) teknigi ile Fe-%18,79Mn-%4,53Ni (% agirlik) seklinde tespit edildi.

Silindirik ¢ubuk halinde bulunan alagimdan, elmas bicakli kesicilerle uygun boyutta
kesilen numuneler, deformasyon etkili martensite faz doniisiimii olaymi incelemek
tizere farkli zor etkisine tabi tutuldular. Homojenlestirmek i¢in uygulanan 1sil islem
sirasinda, yiiksek sicakliklarda malzemedeki oksitlenmeyi Onlemek amaciyla,
numuneler yiiksek sicakliklara dayanabilen kuartz cam tiipler i¢ine konuldu ve daha

sonra 1s1l islem uygulandi.

Fe-%18,79Mn-%4,53Ni alasiminda zor-zorlanma davranis etkilerini incelemek
lizere; 4 adet orijinal numune, 1100 °C'de 12 saat homojenlestirilerek firinda yavas

sogutma iglemine tabi tutuldular.

Martensitik donilistim iizerinde deformasyon etkisini incelemek i¢in 3 tane
numuneler, elmas bigakli uygun kesicilerle 7 x 7 x 13 mm? boyutlarinda dikdortgen
prizmasi seklinde kesilerek hazirlandi. Daha sonra bu numuneler, Instron sikistirma
ve ¢ekme test makinesi yardimi ile oda sicakliginda dakikada 0.2 mm hizla

sikistirilarak farkli oranlarda basma zoru uygulandi.

Isil ve mekanik islemler uygulanarak elde edilen numuneleri incelemek icin

asagidaki teknikler kullanildi;

a) Taramal1 Elektron Mikroskopu (SEM) ile ylizey gozlemleri incelemeleri

b) Mossbauer spektroskopisi 6l¢timleri ile manyetik 6zelliklerin incelenmesi

¢) X-1s11 toz kirmimi dlgiimleri ile 6rgii parametreleri tayin edildi.
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2.8.5.Taramal Elektron Mikroskobu (SEM) icin Numunelerin Hazirlanmasi

Taramal1 elektron mikroskobu ile yapilacak yiizey gozlemleri i¢in; yalniz 1s1l islem
gormiis numune ile 1s1l iglem sonrasi basma zoru uygulanmis numuneler, degisik
kalinliktaki su zimparalari ile (800-100-1200’liik) kalindan inceye dogru gidilerek
zimparalandi ve bu sekilde yiizeydeki piiriizler ve kalin ¢izgiler ortadan kaldirilmig
oldu. Daha sonra ise parlatma cihazi kullanilarak 3 ve 1 mikronluk elmas pastalarla
numune yiizeyleri parlatildi. Mekanik olarak parlatilan yiizeyler % 6 nital (6 ml nitrik
asit, 94 ml metanol karisimindan olusan) ¢ozelti igerisinde oda sicakliginda bir
dakika bekletilerek daglandi. Numunelerin yiizeylerinde olugan mikro yapi
karakteristikleri 30 kV giiciinde Jeol — JSM 5600 SEM marka yiizey taramali

elektron mikroskobu ile incelendi.

2.8.6. Mossbauer Spektrometresi icin Numunelerin Hazirlanmasi

Isil islemi ve zor uygulanmasi tamamlanmig, taramali elektron mikroskobunda
incelenip gortintilleri alinmis numunelerimizden, yaklasitk 2mm kalinhiginda
kesilerek, degisik kalinlikta su zimparalar1 kullanilarak yaklasik olarak 60um
kalinligina getirilmistir. Daha sonra bu numunelerin Méssbauer Spektrumlar1 Wissel
marka Mossbauer spektrometresi kullanilarak elde edilmistir. Bu spektrumlar

Normos 90 en kiiciik kareleri fit etme programu ile analiz edilmistir.

2.8.7. X-151m1 Toz Ol¢iimii icin Numune Hazirlanmasi
Olgiim i¢in numunelerden 20 mg’lik toz érnekler hazirlanmustir. Hazirlanan &rnekler

Malatya Inénii Universitesi Bilimsel ve Teknolojik Arastirma Merkezinde bulunan
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Rigaku RadB-DMAXII toz difraktometresinde olgiilerek kirimim desenleri elde

edildi. Bu kirmim desenleri incelenerek kristalin 6rgii parametreleri hesaplandi.
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3. ARASTIRMA BULGULARI VE TARTISMA

3.1. Fe -%18,79Mn-%4,53Ni Alasiminda Olusan Martensite Yapinin Taramal

Elektron Mikroskobu (SEM) ile incelenmesi

Fe -%18,79Mn-%4,53Ni alasimi 1100 °C'de homojenlestirilerek firinda
yavas sogutma islemine tabi tutulmustur. SEM ile incelenen numunede termal etkili

v fazin i¢inde € bantlar gdzlenmistir. Gozlenen bu yapilar Sekil 3.1. de verilmistir.

Zaky X688  ZBnm BBBE B9/MARA1Z

‘/o‘

Sekil 3.1. Termal etkili Fe -%18,79Mn-%4,53Ni alasiminin SEM

goruntisu
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Yavas soguma uygulanan numunelerde birbirine paralel olarak yigilmis ve farkl
yonelimlere sahip & martensite plakalarimin olustugu gozlenmistir. Easterling ve
Porter [45] tarafindan martensite plakalarinin biiylimesinin tane sinirlarinda
engellendigi ve martensite ¢ekirdeklerinin sayisinin tane boyutuna bir etkisinin
olmadigr ancak olusan martensite plakalarin seklinin ve biiyiikliigiiniin tane
boyutunun bir fonksiyonu oldugu belirtilmistir. € martensite plakalarinin tane i¢inde
birbirine paralel plakalar seklinde meydana geldigi onceki calismalarda ortaya

konulmustur [46-50].

Inceledigimiz alasimda, martensitik doniisiim {izerine deformasyon etkisini
aragtirmak amaciyla, Sekil 3.1. de faz yapilari verilen ii¢ numuneye farkli oranlarda
basma zorlar1 uygulandi. Bunun sonucunda mikro yapilarini incelemek i¢in SEM

goriintiileri ¢ekildi.

Numunelerin %5, %15 ve %25 oranlarinda plastik deformasyona maruz
kaldiklarinda ylizey morfolojilerinde meydana gelen degisimler Sekil 3.2. , Sekil

3.3. ve Sekil 3.4. te gosterilmistir.

Bu sekiller incelendiginde, olusan martensite kristallerinin farkli taneler icinde farklh
yonelimlerde oldugu, uygulanan basma zoru orani arttikca olusan € matensite plaka

sayilarinin da arttig1 gézlenmistir.
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v 0

2akU X688 Z8mm K IR IKKALE

Sekil 3.2. %5 Zor uygulanmis Fe -%18,79Mn-%4,53Ni alasiminin SEM goriintiisii

.

Z28kV X&60d' - Z8xMm + KIRIKKALE '

Sekil 3.3. %15 zor uygulanmis Fe -%18,79Mn-%4,53Ni alasimmin SEM oriintiisii
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£ a

Z8kU X088  SBum KIRIKKALE

Sekil 3.4. %25 zor uygulanmis Fe -%18,79Mn-%4,53Ni alasiminin SEM goriintiisii

Martensite plakalarin kesisme bolgelerinde o (b.c.c.) tlirli martensite yapinin
olugmasi beklenen sonugtur. Zorlanma miktarmin artmasi ile bircok kesisme
bolgesinde yeni yonelimlerin ve ¢ekirdeklenmelerin olugsmasi beklenir. Uygulanan
zorun biyikligi artinldiginda martensite plakalarmin kirildigt ve kirllan bu

plakalarin yeni yonelimlerde bulundugu goriilmektedir.

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

Yontemi ile incelenmesi

Metal ve metal alasimlarinin faz doniisiimlerinin incelenmesinde Mdssbauher
spektrometrisi yaygin olarak kullanilan bir yontemdir. Bu yontemle austenite ve

martensite yapilarin manyetik Ozellikleri, farkli etkilerle olusan martensite
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kristallerinin  hacim yiizdeleri ve martensite fazin 1i¢ manyetik alam

belirlenebilmektedir.

Fe-%18,79Mn-%4,53Ni  alasiminda goézlenen martensite yapmin manyetik

Ozelliklerini belirlemek amaci ile alman Mdossbauer spektrumlart asagida

verilmektedir.
U 1 I I I I I I I I I I I I 1 I I I I
AP NI RSP e i, | [ e R e N N e N i
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Sekil 3.5. Termal etkili Fe-%18,79Mn-%4,53Ni alasimmin Mdossbauer
spektrumu
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Sekil 3.6. %5 Zor uygulanmis Fe-%18,79Mn-%4,53Ni alagiminin Mossbauer

spektrumu
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Sekil 3.7. %15 Zor uygulanmis Fe-%18,79Mn-%4,53Ni alasiminin Mdssbauer
spektrumu
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Fe bazli alasimlarda austenite yapi paramanyetik oldugundan bu fazda tek bir

sogurma ¢izgisi ile karakterize edilir.

Ancak, doniisim sonucunda olusan

martensitelerin ferromanyetik ve antiferromanyetik diizenlenimleri, karakteristik 6

cizgi spektrumu verir [41,42].

- (Y 'x[ ]

|
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Sekil 3.8. %25 Zor uygulanmis Fe-%18,79Mn-%4,53Ni alasiminin Mdssbauer

spektrumu

Bazi1 Fe bazli alasimlarda austenite yapinin ferromanyetik 6zellik gosterdigi de

bilinmektedir [51,52]. Bu c¢alismada Fe-%18,79Mn-%4,53Ni alasimi igin hem

austenite hem de € martensite yapinin paramanyetik oldugu goriilmektedir. Yapilan

caligmalarda,

Fe-Mn alagimlarimin austenite (y) ve martensite (g) yapinin

paramanyetik 6zellik gosterdigi belirtilmistir [53-55].

Mossbauer spektroskopisi yontemini kullanarak elde edilen austenite ve martensite

yapilarin olusum ylizdeleri, martensite yapiya ait i¢ manyetik alan degerleri ile
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austenite ve martensite fazlara ait izomer kayma degerleri Cizelge 3.1.°de

verilmektedir.

Numune y+e Faz o' Faz (%) Bht Oy+e Oy

(%) (Tesla) | (mm/s) (mm/s)
Zor 100 - - -0,2365 -
Uygulanmamis
%5 Zor 97,323 2,677 32,9614 0,2403 -0,0405
Uygulanmis
%15 Zor 92,609 7,391 32,2809 -0,2164 0,2226
Uygulanmis
%25 Zor 90,413 9,587 32,7192 -0,2324 0,8561
Uygulanmis

Cizelge 3.1. Calisilan numunelerden 6l¢iilen baz1 Mossbauer Spektroskopisi
parametreleri

Cizelge 3.1.’deki Mdssbauer spektrometresi bulgulart degerlendirildiginde dikkat
cekici diger bir sonug ise olusan martensite miktarinin artmasi ile i¢ manyetik alan
degeri olan By degerinin degismis olmasidir. Mdssbauer spektroskopisinden tayin
edilen bu 6nemli parametrelerin degerleri dogrudan sogurucudaki Fe cekirdegine
baglidir. Fe c¢ekirdegindeki i¢c manyetik alan degerleri biiyikk Olgiide bu Fe
cekirdegine komsu olan atomlarin sayisina ve uzakligina baglidir. Fe ¢ekirdegine her
komsu olan Fe atomu, Fe ¢ekirdeginin i¢c manyetik alan degerini yiikseltirken; Fe
¢ekirdegine komsu olamayan her Fe atomu (C,Ni,Mn,Al,Cr) bu i¢ manyetik alan

degerini azaltir [55-61].
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siddet (a.u.)

3.3. Fe-%18,79Mn-%4,53Ni Alasimmin XRD Toz Ol¢iim Yontemi Ile

Incelenmesi

X-ray olgtimleri, Fe -%18,79Mn-%4,53Ni alagiminin zor uygulanmamis ve %5 ,
%15 ve %25 zor uygulanmis numuneler iizerinde yapilmistir. X-ray toz dlgtimleri
icin alagimdan 20 mg’lik toz numuneler hazirlandi ve elde edilen X-1ginlar1 kirtnim

desenleri sekil 3.9., sekil 3.10., sekil 3.11. ve sekil 3.12.’de verilmistir.
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Sekil 3.9. Termal etkili Fe -%18,79Mn-%4,53Ni alasiminin X-1s1n1 kirinim
deseni
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Sekil 3.10. %5 Zor uygulanmis Fe -%18,79Mn-%4,53Ni alasiminin X-151n1
kirmim deseni
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Sekil 3.11. %15 Zor uygulanmis Fe -%18,79Mn-%4,53Ni alasiminin X-1g1mn1
kirinim deseni

49



(111,
(002),

140

120

100

80

(110},

60

siddet (a.u.)

40

(2000,
22000,

2
=)
—
=

20

DM

35.0 40.0 45.0 50.0 55.0 60.0 65.0 70.0 75.0

20

Sekil 3.12. %25 Zor uygulanmis Fe -%18,79Mn-%4,53Ni alasiminin X-1s1n1
kirinim deseni

Yiiz merkezli kiibik yapidaki austenite fazin orgii parametresi

1 hP+EP+1P _
— = —— (3.1)
esitligi ile, hegzagonal yapidaki € martensite fazi 6rgii parametreleri de
1 4[}'12+}'1R+R2]+ 12 32
dz 3a c? (3.2)

esitligi ile hesapland1 [62,63].
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Pik (hkl), N=h"+k+I* 20 ay (A°)
(111), 3 43.600 3.5883
(200) 4 50.699 3.5982
(220), 8 74.666 3.5921

(@y)ort =3.5928 A°
a)

Pik (hkl), N=h"+k*+I* 20 ay (A°)
(111), 3 43.601 3.5881
(200) 4 50.819 3.5904
(220), 8 74.719 3.5904

(ay)or = 3.5896 A°
b)

Pik (hkl), N=h"+k*+I* 20 ay (A°)
(111), 3 43.520 3.5945
(200) 4 50.421 3.6168
(220), 8 74.560 3.5992

(ay)or = 3.6035 A°
c)

Pik (hkl), N=h?+k*+I° 20 ay (A°)
(111), 3 43.541 3.5930
(200) 4 50.661 3.6008
(220), 8 74.720 3.5904

(ay)or = 3.5947 A°
d)

Cizelge 3.2. Fe -%18,79Mn-%4,53Ni alasiminin a) zor uygulanmamis, b) %5,
C) %15, d) %25 zor uygulanmis X-1s1n1 sonuglart ve orgii parametreleri

Alasimlar y faz bolgesinde 1100 °C de homojenlestirilip fakli zorlara tabi tutulduktan
sonra alinan X-1s11 kirmiminin deneysel degerleri kullanilarak 3.1 denklemi ile yiiz
merkezli kiibik yapiya ait Orgli parametreleri, 3.2 denklemi ile de hegzagonal
yapidaki € martensite fazin Orgli parametreleri hesaplandi. Bu hesaplanan

parametreler ¢izelge 3.2 ve gizelge 3.3’ te verilmektedir.
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Yapilan islem ay (A°) aq (A°) a. (A°) ce (A°) Ce / ae
%5 Zor 3,5896 2,8707 2,5388 4,1482 1,6339
%15 Zor 3,6035 2,8756 2,5454 4,1556 1,6325
%25 Zor 3,5947 2,8625 2,5352 4,1538 1,6384

Cizelge 3.3. Fe -%18,79Mn-%4,53Ni alasiminin farkli zor uygulanan numunelere ait
austenite ve martensite fazi i¢in hesaplanan a, , a,; a; Ve C; orgii
parametreleri

Incelenen numunelerde yapilan islem sonucunda y fazindan & fazina doniisiim

meydana geldi. Bu doniisiimiin saglanmasi i¢in ideal c. /a, oran1 1,633 olmasi halinde

h.c.p. faz donilisiimii meydana gelir [63]. Bu ¢alismada da c./a; orani ideal orana ¢ok

yakin oldugu gozlendi. Uygulanan zor miktarina bagli olarak orgii parametreleri de

degismistir. Kirimim deseni lizerinde verilen indislemeler literatiirdeki martensite

yapiya ait desen ile uyum igerisindedir [64].
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4.SONUCLAR

Bu c¢alismada, Fe-%18,79Mn-%4,53Ni alasiminda zor etkisi ile olusan martensite

kristallerinin kristalografik, morfolojik ve manyetik 6zellikleri incelenmistir.

Fe-%18,79Mn-%4,53Ni  alasimindan  hazirlanan numunelere  farkli  zorlar
uygulanmistir. %5 basma zoru uygulanan numunede & martensite plakalarin daha
belirgin ve yonelimlerinin farkli oldugu goriilmiistiir. Sekil 3.3 ve Sekil 3.4 ‘de
verilen %15 ve %25’lik basma zoru uygulanan numunelerin SEM goriintiileri

incelendiginde olugsan martensite yapinin da arttig1 gézlenmistir.

Fe ¢ekirdegindeki i¢ manyetik alan degerleri, bu Fe ¢ekirdegine komsu olan
atomlarin sayisina ve uzakligina bagl olarak degisir. Fe ¢ekirdegine her komsu olan
Fe atomu, Fe ¢ekirdeginin i¢ manyetik alan degerini yiikseltirken; Fe cekirdegine
komsu olamayan her Fe atomu bu i¢ manyetik alan degerini azaltir [57-59]. Fe-Mn-
Ni alasiminda ki alasim elementlerinden Mn ve Ni elementleri doniisiim sonrasi1 ¢ok
az da olsa Fe c¢ekirdegine yaklasarak, Cizelge 3.1’de goriildiigi gibi i¢ manyetik alan

degerlerini degistirmistir.

X-1s1n1  Olgiimlerinde, uygulanan zor miktarinin artmasina bagli olarak orgi
parametrelerinin degistigi gozlenmistir. y fazindan ¢ fazina doniistim olmasi i¢in
ideal c. /a; oraninin 1,633 oldugunda h.c.p. faz doniisimii meydana geldigi
bilinmektedir. Bu ¢alismada da c. /a; orani ideal orana ¢ok ¢ok yaklastigi Cizelge
3.3’de goriilmektedir. Sonug¢ olarak ¢alisitlan numunede h.c.p. faz doniisiimi

gerceklestigi sdylenebilir.
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