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OZET

Fe-%30Ni-%1Pd ve Fe-%30Ni-%1Pd-%1Mo ALASIMLARININ FIZIKSEL

OZELLIKLERININ INCELENMESI

DIKICI, Gékgen
Kirikkale Universitesi
Fen Bilimleri Enstitlsu
Fizik Anabilim Dali, Doktora Tezi
Danisman: Prof. Dr. Saffet Nezir

Haziran 2009, 109 Sayfa

Bu calismada, Fe-%30Ni-%1Pd ve Fe-%30Ni-%1Pd-%1Mo
alasimlarinda termal etki ile meydana gelen martensitik faz déntgtmlerinin,
kinetik, morfolojik, kristalografik ve manyetik 6zellikleri arastirldi. Her iki
alasim icin martensite baslama sicakhgdi (Ms), austenite baslama sicaklig
(As) ve austenite bitis sicakligi (As) Diferansiyel Taramali Kalorimetresiyle
(DSC) belirlendi ve martensitik déntisimin kinetigi atermal 6zlellikli olarak

bulundu.

Bu alagimlarda martensitik déntgstumlerin mikroyapisal ve kristalografik
6zelliklerini belirlemek igin Taramali Elektron Mikroskobu (SEM) ve Gegirmeli
Elektron Mikroskobu (TEM) metodlari kullanildi. Austenite kristal yapisinda

olusan (b.c.c.) martensite’nin Kurdjumov-Sachs tiri dénme bagintisina



uydugu bulundu. Austenite ve martensite fazlara ait ana dizlemler ve 6rgl

parametrelerini belirlemek icin X-Isinlari kirnnim metodu kullanildi.

Fe-%30Ni-%1Pd ve Fe-%30Ni-%1Pd-%1Mo alasimlarinda olusan
austenite ve martensite faza ait hacim ytzdeleri, izomer kayma degerleri ve
martensite fazin i¢ manyetik alan degerleri Mdéssbauer spektrometresi
yontemi kullanilarak belirlendi. Bu alagimlar icin Méssbauer spektrumlari
austenite fazin paramanyetik, martensite fazin ise ferromanyetik (ya da

antiferromanyetik) 6zellik de oldugunu gosterdi.

Anahtar Kelimeler: Austenite, Martensite, Martensitik Dénlstmler, Atermal
Martensite, SEM, TEM, Méssbauer Spektrometre, DSC,

XRD.
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ABSTRACT

THE INVESTIGATION OF PYHSICAL PROPERTIES OF Fe-30%Ni-1%Pd

and Fe-30%Ni-1%Pd-1%Mo ALLOYS

DIKICI, Gékgen
Kirikkale University
Graduate School of Natural and Applied Sciences
Department of Physics, Ph.D. Thesis
Supervisor: Prof. Dr. Saffet Nezir

June 2009, 109 pages

In this study, kinetics, morphologic, crystallographic and magnetic
properties of thermally induced martensitic transformation in Fe-30%Ni-1%Pd
and Fe-30%Ni-1%Pd-1%Mo alloys were investigated. Martensite start
temperature (Ms), austenite start temperature (As) and austenite finish
temperature (As) for both alloys determined by Diferential Scanning
Calorimetry (DSC) and kinetics of the martensitic transformation was found

to be as athermal type.

Scanning Electron Microscopy (SEM) and Transmission Electron
Microscopy (TEM) methods were applied for revealing microstructural and
crystallographic properties of martensitic transformations in these alloys. It
was also found that the (b.c.c.) martensite which was formed in the austenite

matrix exhibited a Kurdjumov-Sachs type orientation relationship. X-ray

iii



diffraction method was used to determine lattice parametres and planes of

austenite and martensite phases.

The volume fraction changes of martensite and austenite phases, the
hyperfine magnetic field of martensite phase and isomery shift values in Fe-
30%Ni-1%Pd and Fe-30%Ni-1%Pd-1%Mo alloys have been determined by
Mdéssbauer spectroscopy. The Mdssbauer spectra for these alloys showed a
paramagnetic character for the austenite phase and a ferromagnetic (or

antiferromagnetic) character for the martensite phase.

Key Words: Austenite, Martensite, Martensitic Transformations, Athermal

Martensite, SEM, TEM, Méssbauer Spektroscopy, DSC, XRD.
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1. GiRiS

GUnlik hayatimizin vazgecilmez bir pargasi haline gelen metallerin,
milattan énce 5000’li yillardan beri iglendigi tahmin edilmektedir. Yapilan
kesifler dogrultusunda, Misirda bakir metalinin islenmesiyle baglayan metal
ve metal alagimlari Uzerine yapilan ¢alismalar giinimuize kadar teknolojinin
gelisimiyle paralel olarak siirmistiir”). Bu nedenle, o yillardan giinimiize
kadar uzanan zaman diliminde bilimin ve buna bagh olarak teknolojinin
gelismesiyle metal ve metal alagimlari birgok alanda insanoglunun
kullanimina sunulmustur. Gindmuzde hala devam etmekte olan pekcok
arastirma ile metal ve metal alagimlari, fiziksel ve mekanik &zellikleri
gelistirilerek ulagsimdan sanayiye, tip biliminden ginlik yasantimiza kadar

bircok alanda kullanilir duruma gelmistir.

19 y.y. sonlarindan itibaren malzeme bilimi ile ugrasan arastirmacilar
modern teknolojinin gelismesiyle, 6zellikle yumusak demirin cesitli fiziksel
etkilerle neden sertlestidi konusunda bircok arastirma yapmislardir. Bu
arasgtirmalar da bazi fiziksel ve mekaniksel etkiler sonucunda kristal yapida
ve mekanik Ozelliklerde olusan degisimin, malzemedeki igyapi
degisimlerinden kaynaklandigi anlasiimistir. Bu olay ilk olarak Alman bilim
adami Martens tarafindan bulunmus ve bu nedenle sertlegtiriimis celiklerde
bulunan ve “bilesen veya yap1” olarak belirtilen ifadeye martensite teriminin
verilmesi, Martens onuruna 1895 yilinda Osmond tarafindan 6nerilmistir®®.

Benzer sekilde, metal ve metal alasimlarinin fiziksel &zellikleri Gzerine



calisma yapan ingiliz malzeme bilimci Austen® onuruna da ylz merkezli

kUbik yapinin (f.c.c.) ismi “austenite” olarak adlandlrllmlgtlr(‘”.

Austenite ana kristal yapinin, martensite Griin faza diflzyonsuz olarak
déndsmesi seklinde gerceklesen martensitik déntstimler, baslangicta celigin
su verilerek sertlestiriimesi sonucu ortaya ¢ikan bir olay iken, daha sonra
yapisal, kristalografik, termodinamik, kinetik ve mekanik ézellikleri nedeni ile
akademik acidan ilgi cekici bir arastirma konusu haline gelmistir®®. Bu
cercevede 1950°li yillardan sonra elektron mikroskop ydntemlerinin
gelismesiyle austenite-martensite faz déntgimu olayini agiklamaya calisan
modellerin gelismesinde 6nemli ilerlemeler saglanmistir. Fakat austenite-
martensite faz dénlisimu olayini tam olarak agiklayan kristalografik, kinetik
ve termodinamik modellerin gelismesi hendz tamamlanamamistir. Bu

nedenle, ginimizde bu konu ile ilgili calismalar devam etmektedir.

Gecmis yillarda demir bazli alasimlardaki martensitik déntgtmlerin,
sasirtici ve istenilen essiz 6zellikleri nedeniyle bilimsel arastirmalar bu

alasimlara  odaklanmistir”'%.

Ayrica, martensitik déntgimler demir
icermeyen alagimlari da igeren ¢ok sayida alasim sistemlerinde bulunmustur
ve ayni zamanda saf metaller ile bilesiklerde de meydana geldigi
gozlenmistir. Ornegin; Fe, Zr, Co, Li, Hg, U, Pu ve Ti gibi saf metallerde ve

ZrO,, BaTiOgz, V3Si, NbsSn NiTi ve NiAl gibi birkac oksit ve metallerarasi

bilesiklerde meydana geldigi bulunmustur ).



1.1. Kaynak Ozeti

Fe bazli alasimlarda gb6zlenen martensitik dénUsimler genelde yuz
merkezli kibik (f.c.c.) yapidaki ana fazin, cisim merkezli kibik (b.c.c.), cisim
merkezli tetragonal (b.c.t.) veya siki paketlenmis hekzagonal (h.c.p.)

yapilardaki martensite faza déntisiimii seklinde ortaya cikar'*"®),

Kaufman ve Cohen®, %9,5 ve %33,2 arasindaki Ni oranli Fe-Ni
sisteminde austenite ve martensite baslama sicakliklarini (As ve M)
belirlemiglerdir. Buna gbére, %9,5 Ni iceren Fe-Ni alagsiminin Mg sicakligi
525 °C ve As sicakligi 680 °C, %29,7 Ni iceren Fe-Ni alasiminin Ms sicakligi
-42 °C ve As sicakligi 365 °C ve %30,7 Ni iceren Fe-Ni alasiminin ise Ms

sicakhgi -72 °C ve As sicakhgi ise 335 °C olarak bildirilmistir.

Patterson ve Wayman'"), Fe-Ni alagimlarinda meydana gelen
martensite’lerin ikizlenmesi, buylmesi ve kristalografisi Uzerine yaptiklari
arastirmada, Ni orani degistikce martensite morfolojisinin degistigini ve
meydana gelen ikizlenme bdlgelerinin genisledigini gbstermislerdir. Ayrica

%30N:i igin habit dizleminin {3,15,10} , oldugunu géstermislerdir.

Maki ve Wayman'®, Fe-33Ni (Ms= -105 °C) ve Fe-31Ni-0,23C ( M; =
-170 °C) alagimlarinin déntstmden sonra farkli iki martensite altyapi olan
‘kKismi ikizlenmis® ve “tamamen ikizlenmis martensite” altyapilari
calismiglardir. Fe-Ni alasiminda, ikizlenmig (midribe yakin) ve ikizlenmemis
(araylizeye vyakin) bdlgelerin her ikisi de bulunmus, sonra dizenli bir

dislokasyon agi Uretiimis ve bu austenitin dislokasyon yapisini



degistirmemistir. Benzer olarak, Fe-Ni-C alasiminda, dénistim ikizleri ilk

hlcre yapisini engellememistir.

Kajiwara ve Kikuchi'®, tersinirlik (izerine yaptigi calismada, Fe-
%31Ni-%0,3C ve Fe-%30Ni-%0,4C alasimlari i¢cin martensitik dénisimin
baglama sicakligini (Mg) (-153 °C) ve Fe-%28Ni-%0,6C alasimi igin Mg

sicakhgini (-143 °C) bulmustur.

Hayzelden ve Cantor®, tane boyutlarinin martensite baslama
sicakligina etkisini arastirmis ve tane boyutlarinin kiicilmesiyle martensite

baslama sicakliginda disus gézlemiglerdir.

Durlu®” Fe-%27,3Ni alasiminin tek kristalli austenite’inde olusan
martensite plakalarin kesisim mekanizmasi Uzerine yaptigi calismada,
kesisen martensite plakali yapida martensite baslama sicakhgina (Ms) yakin
dénisim sicakliginda capraz plaka icinde deformasyon ikizleri olusmasina
ragmen, distk doénlsim sicakliklarinda yeni martensite plakalarin
olusabilecegini ve capraz yap! iginde kesisen martensitelerin blylimeye

devam edebilecegini gbstermisgtir.

Seo ve arkadaslan®®, Fe-%31Ni alasimi igin yaptiklari termal déngii
sonucunda tane boyutlarinda kigtlme elde etmisler ve austenite yapinin

kararliligini artan dislokasyon yogunluguna baglamiglardir.

Zor ve zorlanma etkili martensitik faz déndsimleri icin yapilan
calismalarda ise; deformasyon mekanizmasindaki degdisimlerin kayma

dislokasyonlarina ve ikizlenmelere sebep oldugu, 6zellikle zor derecesinin



artmasiyla metal alasimlarinda faz donudsimlerinin gozlendigi; plastik
deformasyon etkisinin austenite - martensite faz dénlisimu igin gerekli olan
strtcu kuvveti olusturdugu, uygulanan zorun artmasi ile zorlanmanin da
arttigr ve bu artisa bagl olarak Mg sicakliginda azalma oldugu, deformasyon
etkisinin martensite’in miktari ve morfolojisinde degismelere neden oldudu;
kesme zoruna martensite déntsimin eslik ettigi ve déonisim basladiginda
kesme dlzlemlerinin  austenite’in  deformasyonu ile  gergeklestigi

belirlenmistir®332),

1.2. Calismanin Amaci

Metal ve metal alasimlarinin fiziksel 6zelliklerini belirleyici en énemli
etken i¢ yapldlr(33). Martensitik faz déntsumleri de i¢ yapidaki degisimin bir
sonucu oldugu icin bu dénidsim Uzerine pek ¢ok arastirma yapilimistir. Metal
ve metal alasimlarini, kullanim alanina gére daha elverigli hale getirebilmek
ve olusturulan materyallerin fiziksel 6zelliklerini belirlemek igin sdren bu
calismalar, akademik ve teknolojik arastirmalar igin 6énemini korumaya

devam etmektedir.

Fe-Ni bazli alagim sisteminde giinimUze kadar ki ¢calismalarin baslica
konusu martensitik faz déntstmleridir. Martensitik faz ddndsimlerinin
bilimsel ve teknolojik 6neminden dolayl, yeni yapisal alagimlar surekli

gelistiriimeye devam etmektedir.

Ferromanyetik sekil hatirlamali alagimlardan Fe-Pd ikili alagimlari,

erisim dlzenegi (actuator) malzemelerinde bir manyetik anahtar gibi



kullanildig icin son zamanlarda oldukca dikkat ¢ekicidir. Bu alasimlar genis
miknatislanma, kOgUk termal histerisis gbsteren martensitik déntsim,
alasimin kompozisyonu ile martensitik dénistimun sicakliginin kolay kontrol
edilebilmesi ve yilksek esneklige sahiptir®. Ayrica paladyum elementi
korozyona Kkarsi direcli oldugu icin kaplama sanayisinde genis sekilde
kullaniimaktadir. Fe-Ni-Pd alasimi ve Fe-Ni-Pd alasimina Mo elementinin

eklenmesiyle ilgili olarak herhangi bir litaratlr calismasina rastlanmamistir.

Bu doktora tez calismasinda Fe-%30Ni-%1Pd ve Fe-%30Ni-%1Pd-
%1Mo alagimlarinda termal etki ile meydana gelebilecek martensitik faz
doéndstmlerinin, kinetik, morfolojik, kristalografik, manyetik ve yapisal
Ozellikleri belirlenmeye calisilacaktir. Deneysel calismalarda, X-Isinlari
kirmmi (XRD), diferansiyel taramal kalorimetre (DSC), taramali elektron
mikroskobu (SEM), gecirmeli elekiron mikroskobu (TEM) ve Méssbauer
spektrometresi tekniklerinden faydalanilacaktir. Ayrica, Fe-Ni-Pd alasimina
molibden  elementinin  katilmasiyla ortaya c¢ikabilecek  farkliliklar

arastirilacaktir.



2. MATERYAL VE YONTEM

2.1. Austenite-Martensite Faz Donusumleri

Sirekli bir madde de; kristal 6zellikleri ve atomlarin diizenlenisi kendi
icinde homojen olan ve fiziksel olarak maddenin diger kisimlarindan ayrilan
her boélge bir faz olarak tanimlanir. Burada homojen olma, belirli fiziksel

sartlar altinda 6zel bir yapida bulunma seklinde tanimlanir®=3®,

Metal ve metal alasimlari, farkli fiziksel sartlar altinda farkl fazlarda
bulunur. Yapi icerisinde belirli fazlardan olusan bir denge yapisindan degisik
fazlardan olusan bir bagka denge yapisina gegis olayl ise faz déndsimi
olarak bilinir. Kati yapidaki faz déntsUmleri sirasinda atomlar yeni faz
yapisini olustururken yer degistirirler. Bu yer degistirmelerde atomlarin
komsuluklarini koruduklar déniistimler katihal fiziginde énemlidir®®. Diger

bir tanimda ise faz; sistem icerisinde tekrarlanabilir yapisi ve bilegimiyle, ayirt

edici ylzeyler tarafindan sinirlanan bir bdlgedir".

Faz déndsimi, olay sirasinda atomlarin komsuluklarinin  degisip
dedismemesine gbére iki ana gruba ayriir. Atomlarin komsuluklarini
degistirecek sekilde meydana gelen faz ddndsimlerine difizyonlu faz
doéndstmleri, atomlarin komsuluklarini degistirmeden meydana gelen faz
dénusimlerine de diflizyonsuz faz dénustmleri denir. Metalik sistemlerdeki
faz déndsUmleri cekirdeklenme ve blylme dénustimleri ve martensitik

dénisiimler olmak lizere iki ana sinifa ayrilir®%),



Faz degisimi, sicaklik ve basincin degistiriimesiyle kendiliginden
ilerler, buna serbest enerjideki azalma eslik eder. Austenite’nin serbest
enerjisi martensite’nin serbest enerjisinden daha ylksek olmadik¢a ana
fazda (austenite), Orin faz (martensite) olusmaz. Austenite’nin serbest
enerjisindeki bu fazlalik martensitik donistm icin gerekli olan siricli kuvveti

olusturur®.

2.2. Austenite-Martensite Faz Déniisiimlerinin Genel Ozellikleri

Martensitik reaksiyonlar sadece kati durumda mdmkindir. Bu
reaksiyonlar diftizyon icermez ve Urin fazin kompozisyonu ana fazdaki gibi
degismeden kalir. Martensitik reaksiyon, kristal icinde ses dalgasina yakin bir
hiz ile birka¢ bin atomun difizyonsuz hareketiyle meydana gelir. Martensitik
reaksiyonda, her bir kristal ayni kimyasal kompozisyonlu yeni kristallere
dontistir®. Ortaya cikan martensite kristalleri ana yapi igerisinde degisik
sekillerde rastgele bir dagilim gésterir. Olusan tanecikler, daha ¢ok uglara
dodru incelen plakalar seklinde veya disik karbon celiginde oldugu gibi,
belirli dizlemler lzerinde ignecik seklinde ya da baska metallerde oldugu gibi
catal, mizrak ya da kama sekillerinde gériinebilir. Durlu® yaptigi calismada,
dondsimin martensite baslama sicakliginda veya bu sicakligin altinda

baslamasinin martensite’nin tipini degistirdigini géstermistir.

Sogutmayla olusturulan Austenite—Martensite faz dénligsimlerinde
dénisiman bagsladigi sicaklik (Ms) ile, dénisimun bittigi sicaklik ise (M) ile

gOsterilir. DoNdsim zamandan bagimsiz ve sadece sicakligin bir fonksiyonu



olarak olusursa atermal dénusim, hem zamana hem de sicakliga bagli
olursa izotermal déniisim olarak adlandirihir®. Martensitik doniistimiin

olustugu sicaklik araligi ise verilen bir alagimin ézelligidir.

Sogumayla meydana gelen bir martensitik dénisim Ms sicakliginda
olusur, sicakligin dismesiyle ilerleyen déntsim uzantisi artar ve tamamlanir,
sonunda M; sicakliginda tamamlanan déntstme ulasilir (Sekil 2.1.a. atermal
déndsimin zamanla degisimi). Sekil 2.1.b.’de gbsterildigi gibi, atermal
martensitik dénusimin bazi durumlarinda Mg de dénlsUm ydzdesi bir
patlama ile keskin bir ylkselis gbsterir (M, martensite patlama sicakligidir).
M; ve M arasinda verilen herhangi bir sicaklikta gdésterilen dénlsim
yuzdesine ulagsmasi igin alinan zaman ¢ok kisadir ve ayni sicaklikta uzun
sure tutuldugunda dénisum yUzdesinde baska artma gbzlenmez. Diger bir
martensitik dénislim olan izotermal donisim Sekil 2.1.c.” de goésterilmigtir.
Bu dénlisimde, martensite fazin déntsim ylzdesi Mg ve M; arasinda verilen

herhangi bir sicaklikta zamanla artmaya devam eder '
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Sekil 2.1. Martensitik doniistimiin kinetikleri '"); a) atermal martensite icin
dénidsim ylzdesinin sicaklikla degisimi,
b) atermal patlama martensite,

¢) izotermal martensite icin dénistm ylzdesini zamanla degisimi.

Austenite-Martensite faz déntgtimleri genellikle cok kisa bir zaman
araliginda atermal reaksiyon ile patlama seklinde meydana gelir. Bunshah ve
Mehl®® yaptiklari calismada Fe-%30Ni alasiminda martensite’nin  bir
plakasinin olugsma stresini 3.107 sn olarak belirlemiglerdir. Bazi alasimlarda
ise donlistim gozle izlenebilecek kadar yavas olabilir®®. Bu tir déniistimlerde
Ms sicakligindan daha distk sicakliklarda yeni martensite kristalleri olusabilir
veya martensite tabakalari genisleyip biylyebilir®®. Bu izotermal

dontisime 6rnek olarak Wakasa ve Wayman®“?, yaptiklari calismada Fe-

%20Ni-%5Mn alasimi  icin  martensitin  morfolojisinde  bir  degisim
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gbzlemleyememis, ancak farkl sicakliklarda ve zamana bagli olarak tutulan

orneklerde olusan martensite’nin miktarinda artis elde etmiglerdir.

Martensite faz dénlstmlerinin  énemli 6zelliklerinden birisi  de
doéndsiman tersinir olmasidir. Martensitik reaksiyonlar ilk atomik dizenin
defalarca meydana gelebilecegi anlaminda tersinidir. Orijinal fazin tek kristali
soguma ile yeni fazin birkag kristaline déntsebilir. Isinmayla beraber tersinir
dénusim baglar ve genellikle orijinal kristaldeki gibi ayni buyUklik, sekil ve
dénme ile sonuglanir®. Singh ve Wayman®! Fe-Ni-Mn alasiminda (riin faz
termal etkiyle tekrar ana faza dénUstirmis ve dénlsimin karakteristik

6zelliklerinin sicakhga bagl olarak degistigini géstermigtir.

Austenite kristaline digaridan uygulanan zor martensitik dénistim icin
gerekli olan surtci kuvveti saglar. Herhangi bir sicaklikta, uygulanan zorla
genellikle donistim miktari artar®. Dis zor veya plastik deformasyon ile
austenite yap!r martensite yapiya dénisebildigi gibi bazi durumlarda
martensite yapi bir baska martensite yapiya da dénusebilir. Bir martensitik
déndsim igin zorun uygulanma sicakhgimnin Mg sicakliginin Ustliinde olmasi
6nemlidir. Bu sicakhi@in Gzerinde bir sicaklik araliginda austenite faza veya
austenite ve martensite her iki fazin karigimina uygulanan zor déndsim igin
bir tetikleme goérevi yapar. Bu sekilde olusan bir déntsim, termal etkiyle
6nceden olusmus cekirdeklenme yerlerinde fakat zor etkisiyle gergeklesir.
Yani uygulanan zor ile yeni c¢ekirdeklenme olusmaz ancak zor dncesi var
olan cekirdeklenme noktalarinda olusum gergeklesir. Bu sekilde olusan
martensite zor—etkili martensite olarak isimlendirilir. Sayet dontisum, plastik

deformasyon sonucu yeni c¢ekirdeklenmeler olusturarak meydana geliyorsa
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bu sekilde olusan martensite zorlanma—etkili martensite olarak adlandirilir.
Zor etkili martensite’nin kinetigi; Ms sicakhgina, alasimin kompozisyonuna,
austenite miktarina, austenite ve martensite sertligine ve uygulanan zorun

#243) 'Han ve Xu®", Fe-%32Ni alasiminda zor-zorlanma etkili

etkisine baghdir'
martensitik dénlsimu incelemis ve martensite déonisiimin basladigi sicakhk
olan Ms sicakliginda, martensite’nin morfolojisi ve hacminde degisimler

oldugunu gdzlemislerdir.

2.3. Martensitik Dénlistiimiin Olusum Sekli

Martensitik  bir reaksiyonda, her bir kristal ayni kimyasal
kompozisyonlu yeni kristallere déntsuir, hacim degisimleri siktir ve dénidsim

sonucunda ana faz timdyle (riin faza déntismez®®.

Martensite olusumu ile ilgili ¢ekirdeklenme ve dénlsim modelleri,
martensite kristallerinin ¢ekirdeklerinin ana (austenite) faz icerisindeki kristal
yap! bozukluklarinda olustugunu varsaymis ve bu daha sonraki deneysel

calismalarda da kanitlanmistir®®.

Austenite yapi icerisindeki aktif ¢cekirdeklenme merkezleri, dénlistimuin
baglarinda martensite ¢ekirdekgigi olarak belirir ve dénlsim ilerledikgce bu
cekirdekgikler baylyUp, U¢ boyutta genigleyerek, austenite yapi icerisinde faz

doéntisimiini gergeklestirir®®.

Klasik ¢ekirdeklenme teorisine gbére; homojen ana yapida yarigapi “r’,
yari kalinh@i "c”, kutuplari basik kire seklinde olan bir martensitik ¢ekirdegin

olusmasi icin ¢ekirdeklenme enerjisi;
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AW = %mzc(Agc +£Aj+ 20 (2.1)
r

ile verilir. Burada Ag,; martensitik donisum igin sdrlci kuvveti saglayan

serbest kimyasal enerji, o; martensitik ¢cekirdegin ana fazda birim yizey

basina araylz enerjisi, A; zorlanma enerji parametresi, (—AJ; martensite
r

olusumunun birim hacim basina elastik zorlanma eneriisidir®.

Zhao ve Han“® yaptiklar calismada demir bazli alasimlarda
martensitik déntdstim icin homojen c¢ekirdeklenmenin kinetik 6zelliklerini ele
almis ve elde edilen sonuglara gére demir bazl alagimlarda homojen

cekirdeklenme termal aktivasyon yoluyla uyarilir sonucuna varmiglardir.

Kaufman ve Cohen®’ martensitik cekirdeklenmenin  mantikli
mekanizmasini homojen ¢ekirdeklenmenin agiga c¢ikardigini gdstermistir.
Ayni zamanda martensitik déntisima tetikleyen “embryos” adindaki bélgesel
heterojenlikleri ve bu embiriyolari isil islem sirasinda yok olmayan dengesiz
Orgu kusuru olarak tanimlamiglardir. Diger bir ifadeyle embiriyolar, kristal
icerisinde sinirh bélgelerde gdrtndr, bu bdélgelerdeki bdlgesel serbest enerii,

martensitik déntsim icin gerekli olan serbest enerjidir.

Bdylece atermal ¢ekirdeklenme, f.c.c. kristal icerisinde bulunan degisik
potansiyellerdeki embiriyolarin davraniglari tarafindan agiklandi. Belli
potansiyeldeki ¢ekirdekler atermal martensitik dénlstimuU baslatir. Bunun igin

gerekli olan kimyasal sUrlcU kuvvete ulasmak gerekir. Bu da ancak,
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embiriyonun enerjisi, cekirdeklenmeyi meydana getirecek serbest enerji
engelinden blyUk oldugu zaman olur. En ylUksek potansiyeldeki embiriyolar
Ms sicakhginda martensitik dondsimia tetikler, disuk potansiyeldeki

embiriyolar, daha diistik sicakliklarda martensitik déntistimu tetikler™”).

Deneysel verilerden atermal olarak ortaya ¢ikan doénusamlerin
siniflandiriimasi ve déntsimdan ilerlemesi, sogutma oranindan bagimsizdir
ve alasimlarin martensite baglama sicakhdinin altinda ya da Ustinde
tutulmasiyla ortaya cikmamistir. Bu 6zellikler atermal c¢ekirdeklenme ve

blyiime mekanizmasinin termal etkinlestirmeden ortaya ¢iktigini gdsterir“®),

Austenite fazdan martensite faza dontsim olayi; kristalografik olarak
ele alindiginda bu olay, materyalin kompozisyonuna ve kristalografik
Ozelliklerine gore degisen belirli fiziksel etkenler altinda olusur. Austenite ve
martensite yap! arasindaki serbest enerji farki ile olusan martensitik faz

doénitisimlerinin, genelde (g tiir fiziksel etki ile olustuklari gdzlenmistir®®.

-Sogutma ile olusturulan martensitik dénlstmlerin olusumu ilk kez Bain
modeli ile agiklanmis olup, bu tir olugsumlarda yalnizca sicakligin etkisi

vardir.

-Martensitik fazin olusmaya basladigi sicaklik olan Ms sicakhdinin hemen
altinda uygulanan ve elastik siniri asmayan zorla etkilendirerek, sogutma ile

meydana getirilen martensitik déndsimler.

-Ms sicakliginin  Gzerinde zorlanma ile meydana getirilen martensitik

doéndstmlerdir.
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Martensitik faz dondsimint olusturacak olan fiziksel etkenin
blydkligu ve cinsi, donisimde kullanilacak olan katinin kompozisyonu ve
onun igerisinde bulunan elementlerle yakindan ilgilidir. Ornek olarak, termal
etkili martensitik faz déntisimunde; alagimlardaki Ni orani arttikga martensite
baslama sicakhdi (Ms) ve austenite baslama sicakhgr (As) dismektedir.

Bununla beraber martensite’nin yapisinda da farkliliklar meydana gelir®.

Austenite yapiya uygulanan dig zor dénisimi etkiler ve martensite
reaksiyonu ile arasinda fiziksel bir iliski mevcuttur. Bu tlr zorlara bagh olarak
Ms sicakligi da degisir. Ornegin disaridan uygulanan mekanik zor atermal
déndsim icin Mg sicakhgini artirirken, izotermal déntsim igin déndsimi

uyarici bir etkiye sahiptir®®.

Uygulanan zor, martensite kristalinin olusumunu kristalografik agidan
kolaylastirici dogrultuda ise déntsim igin daha az bir strlcu kuvvet gerekir
ve M sicakhgi ylkselir. Boylelikle (Ms—As) araligi daralacaktir. Sayet
disardan uygulanan zor martensite plakanin olusumunu engelleyici yénde ise
bu durumda déntsim icin daha blyUk bir slrtct kuvvet gerekeceginden Mg
sicakhgr duser. Yapilan deneysel calismalar sicakhk degisimi olmadan
yalnizca zor etkisi ile martensite faz dénlsiminin olabilecegini

gOstermistir4”°12)

Sonug¢ olarak, martensitik faz dénisimu olayi; sicaklik degisimi ve
bozulma ile veya ana faza her iki etkinin beraber uygulanmasi ile
olusabilmektedir. Ayrica alasim igerisinde sicaklik ve deformasyon etkisi
disinda, manyetik alan etkisi ile de martensite fazin olusturulabilecegi ve

manyetik alan etkisi ile olusturulan martensitik faz déntsimadndn olabilmesi
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icin yaklasik 50 Gauss'luk bir manyetik alan uygulamak gerektigi Kakeshita

ve arkadaslari® tarafindan belirtilmistir.

Martensitik dénlgim olayi, ana faz (y-austenite) 'in belirli bir hacminin
belirli bir sicaklikta Grlin faza (a’-martensite) gecisi seklinde ortaya cikar ve
bu ilk gecisi takiben olusumu gerceklestiren fiziksel etken sirdirilmez ise,
baska bir dénlsim gbzlenmez. Bu gbzlem, martensite kristallerinin
olusumunun atomik buyudklUkler dizeyinde yer degistirerek blyUmelerinin

atomlarin birlikte bir konumdan digerine ge¢cmesi ile ortaya ¢iktigini gosterir.

2.4. Martensitik Faz Déniisiimlerinin Kinetik Ozellikleri

Metal ve metal alagimlarinin i¢ yapilar termodinamik kanunlarina gére
dengede olup, yapiy! olusturan atom ve molekiller gibi kiicik elemanlarin
toplami termodinamik sistemi meydana getirir. Bdyle bir sistem, ¢evreden
yalitilarak kendi i¢ sartlari icinde yeteri kadar bekletilirse kararli bir hale gelir

ki, bu duruma denge hali denir.

Metal ve metal alagimlari 1sitildidi veya sogutuldugu zaman kimyasal
serbest enerjideki degisme nedeni ile yapida degisim meydana gelir ve yeni
bir yap! olusur. Termal etki sonucunda austenite ve martensite fazlarin
temodinamik olarak dengede bulundugu, ya da her iki fazin kararli oldugu
sicakhda denge sicakhdi (To) denir. Ty iki bagimsiz serbest enerji egrisinin
kesismesiyle elde edilen denge sicakligidir ve bu egriler arasindaki iligki
siriicii kuvvet olarak tanimlanir®. Martensite fazin austenite faza tekrar

déndstigl sicaklik, austenite baslama sicakligi (As) olarak tanimlanir.
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Martensite baslama sicakhigr (Ms) ve martensite bitis sicakligi (My); alagimin
kompozisyonuna ve daha énce uygulanan fiziksel (1sisal ve mekanik) etkilere

bagl olarak degisir.

Austenite fazin kimyasal serbest enerjisi martensite’in kimyasal
serbest enerjisinden daha buydk olmadikga austenite (ana faz) fazda
martensite olusmaz. Austenite fazin kimyasal serbest enerjisindeki bu fazlalik
martensitik déndsimin gergeklesmesini saglayan sirict kuvvetle ilgilidir.
Slrtclh kuvvet, ayni olusumda austenite’in mol basina kimyasal serbest

enerjisindeki fazlalik olarak tanimlanir.

Sekil 2.2.de goruldigu gibi austenite fazdan martensite faza gecis To
denge sicakhdina goére degismektedir. Ms sicakligi To sicakligindan daha
dusik bir degere sahiptir. Mc—M; sicaklik araliginda déntisim gerceklesir.
(To—Ms) arasindaki sicaklik farki ve AF kimyasal serbest enerji degisimi

stirlict kuvveti agiga cikarir®47),
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Sekil 2.2. Austenite (y) ve martensite (a) fazlarin serbest enerjilerinin

sicakligin fonksiyonu olarak degisimi®”.

Verilen bir alagim igin her faz; sicakliga ve alasimin kompozisyonuna
bagh bir serbest enerjiye sahiptir. Sabit bilesimli bir alasim icin kimyasal

serbest enerjinin sicakliga bagh olarak degisimi Sekil 2.2.’de verilmistir.

Kimyasal serbest enerji degisimi

AF*Y = FY - F¢ (2.2)
olarak verilir. (2.2) denkleminde F® (rin fazin, F' ise ana fazin kimyasal
serbest enerjisini temsil etmektedir. Ty sicakliginda iki fazin, kimyasal serbest

enerjileri esit ve farklari sifirdir. Termodinamik etkiler ile olusan martensitik
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dénlisimin baslayabilmesi icin austenite kristalinin sicakligi, austenite ve
martensite kristallerin kararli bulunduklari denge sicakhginin (To) altina
dusdralmelidir. Kristal yapi yUksek sicaklklardaki kararli durumdan, daha
disuk sicakliklardaki kararli duruma gecger ve austenite fazdan martensite

47,54

faza dénisiim gerceklesir®>?. Austenite ve martensite fazlardaki serbest

enerji farkligr (AF*?) sicakligin ve kompozisyonun fonksiyonudur'®.

Martensite faz dénistmleri, cok kisa zaman araldinda ve austenite
yap! icinde patlama seklinde meydana gelir ve bu olusum zamandan
badimsiz olursa bu déniisim atermaldir. Eger dénlisiim zamana bagl olarak
devam ederse bu dénlsim izotermaldir. Martensite dénislimuin teorik
dusinceleri atermal ve izotermal cekirdeklenme islemleri siresince herhangi
bir ayrima sebep olmaz. Her bir teori reaksiyonun izotermalligini ve
atermalligini kendi sinirlari icinde aciklar. Cesitli dis faktorler bazi alasimlarda
atermal ve izotermal iglemler Uzerinde farkl etkilere sahiptir. Bu ise iki farkli
martensitik reaksiyonun varligina neden olur. Yeni kristallerin olusumlari icin
her biri kendi mekanizmasina sahiptir. Atermal ve izotermal déntstumlerin
sicaklk oranlarina bagl durumlari, kimyasal kompozisyon ve uygulanan

islemlerle iligkilendirilir®®.

Georgiva ve Maksimova® vyaptiklari calismada Fe-Ni alasimlarini
tercih etmis ve Ni orani %30’un altinda olan paramanyetik austenite fazda
izotermal déntsum, Ni orani %30’un Uzerinde olan alasimlarda ise atermal
dénisim gbzlemlemiglerdir. DOnlGsim mekanizmasi (zerine reaksiyonun

sicaklik derecesinin etkisi; ana ve urin fazlarin sicakliga bagl karakteristik
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Ozellikleri ve islemin yapi ile kinetik parametreleri arasindaki iligskinin kaniti

olarak gortilebilir®®,

Kaufman ve Cohen™” Fe-Ni alasimlarinda austenite—martensite ve
martensite — austenite reaksiyonlari Uzerine plastik deformasyon etkisini Ty
sicakligina benzer sekilde arastirmis ve bunun yaninda My ile Ag
sicakhklarint  arastirmiglardir. Burada My deformasyonla baslayan
austenite—martensite reaksiyonunda en yiksek sicakliktir. Aq ise yine
deformasyonla baslayan martensite—austenite reaksiyonunda en disutk
sicakliktir. Fe-%29Ni ve Fe-%31Ni alagimlarinda Ms, As, Mq ve A4 sicakliklari
tespit etmisler ve Ms-Ag sicaklik aralidi 400 °C iken Mg — Ag sicaklik araligini

75 °C ile sinirh kaldigini gézlemlemiglerdir.

2.5. Martensitik Faz Déniisiimlerin Tersinir Olma Ozelligi

Austenite- martensite dénistm belirli fiziksel sartlar altinda tersinir
olma Ozelligi gosterirler. Termal yolla gerceklesen martensite faz
dénisimlerinde, kristalin sodutulmasi sirasinda Ms sicakliginda elektriksel
direncgte ani bir degisme gdzlenir. Martensitik dénlsim gerceklestikten sonra
tersinirligin baglayabilmesi icin kristale 1si1 verilmelidir. Meydana gelen ters
dénldsim, austenite bitis sicakliginda (As) tamamlanir ve dénisim sonucu
olugan kristal, orijinal kristal ile ayni sekil, boyut ve ydnelime sahiptir. Bu
islem sirasinda austenite baslama sicakligina karsilik gelen kritik sicaklikta
elektriksel direngte ani bir degisme go6zlenir ve igleme devam edilirse

austenite faza geri donlisiim tamamlanir®s”).
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Sicaklik degisimi (1sitma veya sogutma) ile meydana gelen ve
tersinirlik 6zelligi gbsteren bazi 6zel martensitik dondsimlerde meydana
gelen martensite’ler termoelastik martensite olarak isimlendirilir. Termoelastik
dénusumler ilk olarak Greninger ve Mooradian (1938) tarafindan gézlenmistir
ve Kurdjumov ile Khandros (1949) detayli olarak calismistir ®®. Dis zorun
uygulanmasi ile olusturulan martensite’ler de tersinir 6zellik gésterebilirler. Bu
sekilde tersinir 6zellik gbsteren martensite’ler ise elastik martensite seklinde
isimlendirilir'>°9.

Isinmayla tersinir degisim genellikle orijinal kristal ile ayni buyutklikde,
ayni sekil ve ayni dénme ile sonuglanir. Tersinirlik, sicaklik histerezisine ve
Ms Ustindeki bir sicaklik da baslayan ters reaksiyona baghdir. Ayrica
tekrarlanan doéndsimlerde, sogumayla olusan plakalar (tek kristaller) ayni

bliytkliik ve sekile sahip olup, orijinal kristalin ayni bolgelerinde gorin(ir®®.

Sekil 2.3.’de Fe-%30Ni ve Au-%47,5Cd alasimlarinda elektriksel
direncin sicakhiga gére degisimi verilmistir. Burada geri déntsim, sicaklik—
elektriksel direng histeresis egrisinden de goruldigu gibi Fe-Ni alagimi igin Ms
sicakliklarinin Ustlindeki sicakliklarda baslar ve A; sicakliginda sona erer.
Burada gb6zlenen Fe-%30Ni alasimi termoelastik olmayan bir dénlsim
gOsterir. Au-%47,5Cd alasimi ise termoelastik bir dénlsim sergiler.
Termoelastik histeresis demir-nikel alagimindan c¢ok kugukttir. Bu tip
dondsimde sicaklik histerezisi egrisinde (As-Ms) sicaklik farkinin oldukga

kiiclik oldugu gorilmustir ©.
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Sekil: 2.3. Termoelastik olmayan Fe-Ni alasimi ve termoelastik olan Au-Cd

alasiminda periyodik déntstmlerin karsilastirilmasi (58),

Elastik 6zellik gésteren martensite’ler sekil hatirlama olayinda énemli
etkiye sahiptirler. Sekil hatirlama, martensite fazda iken deforme edilen bir
malzeme daha sonra austenite faz sicakligina kadar isitildiginda, austenite
fazda iken sahip oldugu ilk seklini hatirlamasi; yani austenite faza dénismesi
olayidir. Dis zorun etkisi ile meydana gelen plastik deformasyonun termal etki

ile yok edilmesi déniisiimiin tersinir olma ézelliginin bir sonucudur®'64).

Demir bazh sekil hatirlamali alagima disardan uygulanan U¢ tip
deformasyon bicimi ile tersinirlik 6zelligi agiklanabilir. Sekil 2.4.’de bu
modeller sematik olarak gdésterilmektedir. Sekil 2.4.a.’da dis zor ile martensite
tabakanin olusumu ve martensite tabakanin zor etkisi ile kalinlagsmasi
sematik olarak gdsterilmistir. Isitma ile austenite—martensite ara ylzeyinde

geri déntsim baglar.
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Sekil 2.4.b.’de austenite faz M; sicakliginin altinda bir sicakliga
sogutuldugunda olugsan martensite varyantlari zor etkisi ile blytr ve diger
varyantlarla birleserek Grin fazi olusturur. BOyimds olan martensite
varyantlar termal etki ile ana faza geri donerler. Sekil 2.4.c.’de uzun gubuklar
seklinde periyodik olarak yigilmigs benzer martensite vyapilara zor
uygulandiginda, yeni martensite tabakalar meydana gelir. Isil islem ile (M2)
martensite tabakasi Sekil 2.4.b.’de ki duruma benzer sekilde geri dénlsim

gosterir ve bdylece orijinal faz ortaya cikar®?.

(a) P = [l = WE}W
(b) P | ii" ”{ = IrrI!'[” = W
NG

Sekil 2.4. Sekil hatirlamali alagimlarda Gg¢ tip deformasyon bigiminin sematik
olarak gbésterimi, a) Martensite plakanin olusumu ve zor etkisi ile
martensite tabakalarin kalinlasmasi, b) Uygulanan zorun etkisi ile
martensite yapinin  varyantlarinin  hareketi sonucu olusan
martensite, ¢) Martensite yapinin zor etkisi ile bagka bir martensite

yaplya déniisimi©®®.
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Bununla birlikte sekil hatirlama 6zelligi Sekil 2.4.a.’daki sematik
gbsterimle meydana geliyorsa zor etkili martensite diye isimlendirilir ve
reaksiyon tersinirlik gosterir. Demir bazli birgok alasimda zor etkili martensite
faz dondsumleri f.c.c.—b.c.c., f.c.c.—b.c.t. seklinde meydana gelir. Sekil
hatirlama olayi, austenite—martensite ara ylzeyindeki dislokasyon
hareketleri ile aciklanmaya calsiimistir®. Bu tir o6zellik sergileyen
alasimlara Fe-Pd, Fe-Pt, Fe-Ni-C, Fe-Ni-Ti-Co, Fe-Ni-Cr ve Fe-Mn-Si 6rnek

olarak verilebilir®.

2.6. Martensitik Faz Donusiimlerinin Kristalografik Teorileri

Martensitik ~ dondstimler; atomlarin  komsuluklari  degismeden
sonuglandigi icin, martensite yapi ve ana yapi arasinda dénme bagintilari ve
dénusim hacminin seklinde degisme meydana geldigi gézlenmistir. Ayrica
bu olay dénlsim slresince meydana gelen atom hareketlerinin dogrudan bir
sonucudur. Atom hareketleri bu ylUzden kristalografik veriler ile ortaya

cikarilabilir ©°),

Martensitik déntsimde atomlarin hareketini tanimlayan ilk ¢alisma
Bain tarafindan yapilmistir. Bir baska ifadeyle austenite- martensite faz
dénusimuinde; atomlarin komsuluklarini koruyarak, bir kristal yapidan baska
bir kristal yapiya nasil gecebilecegini gdsteren ilk kristalografik model bu
calismayla ortaya atilmistir. Bu modelde; c¢elikte yliz merkezli kibik (f.c.c.)
yapidan cisim merkezli tetragonal (b.c.t.) yapiya dénistm icin bir mekanizma

Onerilmistir. Bu dontgtm 3 farkh yolla agiklandi (Sekil 2.5.).
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a) (001),// (001), b) (001),// (100),
[100],// [1T0], [100],// [0T1],
z
-y

c) (001)//(010),
[100],//[101],

Sekil 2.5. Austenite yapinin 3 farkli yolla martensite yapiya gegcisi .

Bu modele gore, f.c.c. kristal yapiya sahip atomlar komsuluklarini
koruyarak, ancak aralarindaki uzakliklar x’ ve y’ eksenleri dogrultusunda
belirli bir oranda artarken, z' ekseni dogrultusunda azalarak, cisim merkezli

tetragonal (b.c.t.) yapiya gecebiliyordu. Bu &6rgl bozunumu sonucunda
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martensite birim hicrenin z-ekseni boyunca yaklagik %20’ lik azalma, x ve y

ekseni boyunca %12’lik artma oldugunu buldular (Sekil 2.6.).
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Sekil 2.6. Bain’e gore 6rgl bozunumu.

Bain tarafindan ortaya atilan bu ilk model, uzun yillar austenite
martensite faz déntusumlerinin kristalografisini agiklamada yeterli saniimigtir.
Ancak daha sonra cesitli arastirmacilar, dénlGsimin bu kadar basit
olmadigini goésterdiler. Atom hareketlerinin teorisinin gelisimindeki sonraki
asama ise, ana ve martensite fazlar arasinda var olan dénme bagintilarinin

belirlenmesidir ©2.

%1,4 karbonlu celik alasiminda martensite ve austenite arasindaki
dénme bagintisini ilk olarak Kurdjumov ve Sachs belirlediler ve bu baginti ile

doniisiim mekanizmasinin hesaplanabilecegini 6nerdiler®. Bu mekanizma

ile martensite’in (111)a [112]a ve (112)y [111]u iki ardisik kesme ile
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olustugunu belirlediler®®. Ayrica bu mekanizma, yapi ve dénme bagintisini

dogrulamada énculik etmistir.

Nishiyama Fe-%30Ni alasiminda Kurdjumov ve Sachs’in buldugu
dénme bagintisindan biraz farkli olan yeni bir dénme bagintisi buldu ve

bunun déniisim mekanizmasini 8nerdi®. Nishiyama bu déntistimiin {111},

dizleminde <11§>7 dogrultusu boyunca bir kesme ile meydana geldigini

kabul etti. Bu ilk adim Kurdjumov-Sachs mekanizmasi ile aynidir. Kurdjumov-
Sachs’in ikinci kesmesi, istenilen kibik yapiy! yaklasik olarak Gretmesine
ragmen, Nishiyama bagintisindaki [112]a yonelimi [110]w ynelimine paralel
oldugu i¢in bu durum izin verilebilir degildir. Bu yUzden Sekil 2.7 de
gosterilen  Kurdjumov-Sachs mekanizmasinda meydana gelen ikinci
kesmeyle sonuglanan ana yapiya ait aginin 60° den 70°38" ya biylimesiyle,

Nishiyama mekanizmasi da “yeniden dlUzenleme” (readjustments) ile

! [on] .-

|
]
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- &
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— o ~ | [N
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Austenite Martensite (b.ct

Sekil 2.7. Austenite’den (b.c.t.) martensite dénlisiim icin Kurdjumov-Sachs’in

onerdigi atom hareketleri ©°.
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Kurdjumov-Sachs (K-S) tarafindan bulunan austenite yapidan

martensite yapiya dénme bagimliliklari Cizelge 2.1.’de verilmistir.

Cizelge 2.1. K-S Dénme Bagimliliklari.

Austenite yapidan Martensite Yapiya Déntsim

(111)y // (011)o’

(101 jy/ (111 Jor

(001)a diizlemi ile {100}y arasinda 9°

(100)« diizlemi ile {110}y arasinda 4.5°

(010)« dlizlemi ile {110}y arasinda 8°

Fe—Ni alagimlarinda iki yapi arasindaki iligki ise
(111),// (011),, [1 12}, //[011],
seklinde verilir. Bu yonelim iligkisi, Nishiyama (N) yonelim iligkisi olarak bilinir.
N iligkisinde (111), diizlemi en az dort dizlemden birisine paralellik gosterir.
Bu dizlemler (111), (111), (111) ve (111) dir. Ayrica Sekil 2.8.a.'da
gOsterildigi gibi bir dizlemde en az U¢ dogrultu secilebilir. Boylelikle o kristal
yapisi y kristal yapisi icinde 12 farkli ydnelime sahip olabilir®®". K-S
iliskisinde ise dort cesit dizlem kiyaslanabilir. Fakat bir (111), dizleminde
esdeder altl kesme dogrultusu yer alir ve Sekil 2.8.b."de gosterildigi gibidir.

Olusan bu Gc¢ cift kesme dogrultularinda, ciftleri olusturan kesme dogrultulari
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birbirlerine zittir. Boylece Sekil 2.8.b.’de gdsterildigi gibi K-S iliskilerinde 24

degisik durum vardir.

(1121,

a)

Sekil 2.8. (111), dizlemindeki kesme dogrultulari a) N iligkisi, b) K-S
iligkisi®®.

Martensitik dénlsimin gerceklesmesi icin, f.c.c. yapinin siki paket

dizlemlerine Sekil 2.9.” da goruldiga gibi uygulanacak kiguk bir kesme bu is

icin yeterlidir. Kurdjumov-Sachs tarafindan o6nerilen kristalografik dénme

bagintisina gore, austenite yapinin {111} =~ dlzleminde <110>, dogrultusu

boyunca bir kesme (ikizlenme veya kayma) ile, Nishiyama tarafindan
Onerilen bagintiya gore ise {111} , dizleminde <112>, dogrultusu boyunca
bir kesme ile dontisimin gerceklesebilecedi dngdrilmustir. Bu modeller her

ne kadar tim déntsim sekilleri icin genellestirilemedilerse de, yine de olayin

kristalografisini agiklamada kismen basari elde edilmistir.
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(111) (011)

Seki 2.9. Kurdjumov—Sachs ve Nishiyama’nin ileri siOrdikleri y—a

dénitisimlerinde kesme mekanizmalari arasindaki iliski®.

Kurdjumow-Sachs (K-S) ve Nishiyama (N) f.c.c.—b.c.c. dénlisimUnu

incelerken, Burgers Zr metalinde b.c.c.—h.c.p. déntisimiin(i incelemistir®®.

Martensite faz dondsumlerinin kristalografik 6zellikleri Gzerine yapilan
calismalarda iki kristalografik yapi arasinda sinir 6zelligi tasiyan, bozulmamis

ve dénmemis olan dizlem aligim ddzlemi olarak isimlendirilir. DéntGstimden
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sonra meydana gelen makroskobik degisme kristalin dis yUzeyinden de

kolayca gdzlenebilir®68.9

Greninger-Troiano‘nun, alisim dizleminin austenite’'nin kiguk miller
indisli dUzlemlerinden birisi oldugu seklindeki o6lcimlerine karsin, daha
sonraki 6lcimler, blylk indisli dizlemlerin de alisim didzlemi olabilecegdini
kanitlamistir®'?”),

Fe-Ni—C alasimlarinda ise muhtemel yo6nelimler K-S ve N

ybnelimlerinden ¢ok az bir farklilik gésterir ve

0 2 5()

(111), =(011) 4, [101], = [T 11]q
yénelim iligkisi Greninger—Troiano (G-T) dénme bagmlihg olarak

isimlendirilir®.

Martensitik ddnusumun kristalografisi Gzerine gelistirilen teorilerin ¢ikig
noktasi degismez dizlem zorlanmasidir. Ginkd doéndsime ait kristalografik
Ozellikler ancak degismez dizlem zorlanmasi ile tanimlanabilmistir.
Kristalografik teoriler, degismez dizlem zorlanmasini temel alarak yénelim
bagintilari, alisim dazlemleri, sekil degisimi ve diger doénlsim

karakteristiklerini agiklamiglardir7®7"),

Bain’den sonra "klasik" veya "tek bozulmal" teoriler seklinde de
bilinen ilk kristalografik martensite teorileri Wechsler, Lieberman ve Read?

79 tarafindan gelistirildi. Bu teoriler, austenite-

ile Bowles ve Mackenzie'
martensite dénisima tamamlandiktan sonra, iki kristal yapi arasinda dénme
ve bozulmaya ugramamis bir dizlemin bulundugunu varsayar. Digerlerinden

farkli olarak, Bowless ve Mackenzie teorisine gore, alisim dizlemi Gzerindeki
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atomlarin, bu duzlemde kalirken konumlarini gok kigUk boyutlarda yer
degistirdikleri varsayilir. Bu yer degistirme "agilma parametresi" ile ayri bir
serbestlik derecesi icerir. Bu sekilde kullanilan matematiksel yaklagimlar
farkh olmakla birlikte, iki teori de birbirinin aynisidir. Bu teorilere gbre, Bain
modeline uygun bir zorlanma ile elde edilen sekil degisimden sonra Urin
kristal yapi, kristal 6rguyUu degistirmeyen ilave zorlanma ve dénmeye
ugrayarak, dénme ve bozulmaya ugramamis bir ara dizlemin olugsmasini
saglayabilir. Kristal 6rglyt bozmayan sekil degisiminin ikizlenme veya kayma
olabilecegi de teorilerde dnerilmektedir.

Plastik deformasyon sonucunda, bir kristal &6rgl boyunca
dislokasyonlar hareket eder ve bunun sonucunda kayma meydana gelir®”"".
Atomik yer degistirmeler i¢cin gerekli olan zor saglanip dislokasyonlar hareket
ettigi zaman, kristallografik dogrultular boyunca kristallografik dizlemler
Uzerinde kesme meydana gelir. Bu kristalografik dizlemler ve dogrultular
alagimin kayma sistemlerinin 6zelligine goére tercih edilir. Kayma dazlemleri
cogunlukla, siki paketlenme dizlemlerdir. Kayma dogrultulari en kisa mesafe
(burgers vektdri olarak bilinir) ile tekrar edecek olan kristallografik
dogrultulardir. Kesme sonucu meydana gelecek olan kaymanin bUyUkliga
dislokasyonlar tarafindan meydana gelen atomlar arasi uzakliga bagl olarak
Olgtlar. Her ne kadar kayma kristalografik dizlemlerin bir kismi Gzerinde
meydana gelse de, 6rgl bozunumunun sonucu, arkalarinda dislokasyon
yigiimalar meydana gelir”8".  Sekil 2.10.da kayma ve ikizlenme

mekanizmalari sematik olarak gosterilmigtir.
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Kayma Dogrultusu
T
~ e
e '
e 3
= e

* Habit Dizlemi

Austenite Kristalinin
Yiizeyi

Ikizlenme Dogrultusu

-

Habit Dizlemi

Austenite Kristalinin
Yizeyi

Sekil 2.10. Orgii deformasyonunun iki tiriiniin sematik gésterimi:

Kayma ve ikizlenme®®?)

Klasik teorilerin 6nerdikleri modelde, dbnisim sirasinda, Bain
modeline uygun bir kristal yapi degisimi, kristal 6rgisini degistirmeyen bir
sekil bozulmasi ve iki kristal yapr arasinda bir ddénme oldugu
varsayllmaktadir. Wechsler-Lieberman-Read (WLR) ile Bowless-Mackenzie
(BW) bu sekilde belirlenen déntsimin F toplam sekil degisimini (toplam sekil
deformasyonu) teorilerinde, B Bain degisimine (zorlanmasina), S basit kesme

zorlanmasina ve R' de dénmeye (kati cismin donmesi) karg! gelecek sekilde

33



ve F, B, S, R nicelikleri (3x3) matrisleri ile gOsteriimek Uzere; F= RBS
seklinde vermislerdir. Ana ve (rln fazdaki kristallerin ilk ve son durumlarini
irdelemekle birlikte, olusum sirasinda neler oldugunu aciklayamayan bu
teorilerde, toplam sekil degisimini ortaya ¢ikaran ¢ bilesenin olusum sirasi
belirsizdir. Daha sonra yapilan gbzlemler, pek ¢ok martensite kristalinde
ikizlienmenin varligini géstermistir ve 6zellikle bazi Fe alagimlarinda, él¢ilen
sekil degisimi ile bu teorilerin 6nerdidi sekil degisimi arasinda bir uyum
bulunmustur. Ancak, bazi Fe alasimlarinda, Bowles ve Mackenzie
teorisindeki agilma parametresi ile varsayillan konum degisikliginin aksine,
alisim ddzleminin atomlari arasindaki uzakhgin degismedigi deneysel olarak
kanitlanmigtir. Klasik teorilerde ortaya cikan bu aksakliklar aciklayabilmek
amaci ile, Ross and Crocker® ve Acton and Bevis® asagi yukari ayni
tarinlerde ve birbirinden bagimsiz olarak, "iki kesmeli" teorik olarak
tanimlanan yeni teoriler gelistirdiler. Bu teorilerde, toplam sekil degisimini
olusturan bilesenler klasik teorilerdekinin aynisi olmakla birlikte kristal 6rguyt
degistirmeyen sekil bozulmasinin iki tane olabilecegi distunulmustir. Boylece
klasik teorilerde S ile verilen bir tek zorlanma, yeni teorilerde S1 ve S2 gibi iki
zorlanmadan olustu. Ross and Crocker® ve Acton and Bevis®? teorilerinin
B Bain degisimini ve R dénmesini de icerdigi disunillrse, bu teorilerde
toplam sekil degisimin F; F=RBS1S2 olarak verildigi gorilebilir. iki ikizlenme
ve kaymanin veya bir ikizlenme ile bir kaymanin birlikte olabilecegini 6ne

stren yeni teorilerin, bazi gbzlemlerle, {225}, alisim dizlemli martensite'

lerin ddnme bagintilarini bulmada basarili olamadiklari ileri strtimistir®),
Daha sonra “gok kesmeli” martensitik donlisiim modeli Wayman tarafindan

gelistirildi 9.
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2.7. Kullanilan Deneysel Teknikler
2.7.1. M6ssbauer Spektrometresi Sistemi

Mbéssbauer spektroskopisi nikleer gama rezonansi spektroskopisi
olarak da bilinir. Atomlarin c¢ekirdeklerinde gama isinlar sogurulmasi
calismalarinda kullanilan bir tekniktir. Bu teknik bazi elementlerin atomlarinin

fiziksel ve kimyasal 6zelliklerini hassas bir sekilde agiklar.

Kirk yili askin zaman boyunca Mdssbauer spektroskopisi bilimin pek
¢ok dalinda karanlikta kalan kisimlari aydinlatmada énemli rol oynamigtir. Bu
spektroskopik metot dzellikle nikleer fizik ve katihal fizigi arasindaki olgularin
kesfinde temel olarak kullaniimigtir. Ginimizde ise bu metot; kimya,
metalurji, jeoloji, biyoloji, biyofizik ve jeokimya alanlarinda yapilan ¢ok genis

deneysel calismalara kadar yayiimistir.

Bu teknik &zellikle nikleer fizikte ¢cekirdek momenti bilgisiyle, ince yapi
modelinin anlasiimasinda 6nemli katkida bulunmustur®). Kimyada ise
organik metallerin ylzeylerinde meydana gelen asinmadaki (corrosion) ylzey
calismalarina, katihal fiziginde ise faz dénigstimlerine kadar bircok konudaki

calismalarda énemli rol oynamistir.

Méssbauer deneyi genel olarak radyoaktif bir kaynak, bir sodurucu,
sUrlcl sistem ve sogurucudan gegcen gama isinlarini sayan bir dedektérden
meydana gelir. Radyoaktif kaynak olarak yani gama kaynagdi olarak genellikle
uyariilmis durumdaki kararl izotoplar kullanilir. Mdssbauer olay! yaklasik 65

izotopla gdzlenmistir®®. Fiziksel metalurijinin cok 6nemli elementi olan 5’Fe
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izotopu, Mdssbauer olayr icin de cok ©6nemlidir. Mdssbauer olayinin
kullanildigi  calismalarda, %50 nin Uzerinde bu izotop kullaniimistir. Ayrica
izomer kaymasi, nikleer zeeman olayi, kuadropol yariimasi gibi batiin énemli

olaylar ilk olarak bu izotop ile kanitlanmigtir.

2.7.1.1. Méssbauer Olayinin ilkeleri

1957’ de R. L. Méssbauer tarafindan bulunan ve kendi ismiyle anilan
Méssbauer olayl ile martensitik faz déndsimlerinin manyetik 6zelliklerini
aciklamak mUmkindir. Bir kristal 6rgu icindeki bir ¢ekirdek tarafindan bir

enerji kaybr olmazsizin y fotonu sagiimasi olayr “Méssbauer Olay1” olarak

tanimlanir®”,

Uyariimig bir durumdaki bir ¢ekirdek daha disik bir enerji seviyesine
ya da taban durumuna gecisi sirasinda enerjileri 12 keV ile 2,5 MeV arasinda

degisen y isinlar  yayinlar®. Mossbauer spektroskopisinde, *Fe

izotopunun déteronlarla (,H) bombardiman edilmesi ile elde edilen radyoaktif

>Co izotopu kaynak olarak kullanilir. Bu radyoaktif kaynagin en &nemli
Ozelliklerinden biri 270 gunlik yari 6émre sahip olmasidir.  Ayrica bu
radyoaktif izotop bir elektron yakalamasi yaparak uyariimis durumdaki >’Fe’

cekirdegini meydana getirir.
7Co +%e —»JFe (2.3)

Uyariimis durundaki *’Fe’  cekirdegi taban durumuna gecerken

enerjileri 14,4, 123 ve 137,4 keV olan ¢ tane gama isini yayinlar®),

36



Radyoaktif ;?Co izotopunun kararli 3] Fe ya bozunumu olayr Sekil 2.11. de

gOsterilmigtir.

57CO

Elektron Yakalamasi (EY)

Eu

137,4 keV

A\ 4

123 keV

14.4 keV

SFe’

5Fe

Sekil 2.11. Radyoaktif °’Coy; izotopunun, kararl *’Fes ya bozunma semasi.

Uyarilmig durumdaki bir ¢gekirdek taban durumuna gegisi sirasinda y

Isint yayinlar. Yayinlanan bu y 1gsininin ayni ¢ekirdegin taban durumu

tarafindan tamaminin sogurulmasiyla, uyariimis duruma gegmesi olayina

“rezonans” denir. Bu olay $ekil 2.12. de verilmistir.

Ey

NN E =ho
(Yayinlanan vy)

Er

Sekil 2.12. Rezonans olayi.
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Mdéssbauer olayi, uyarilmis ¢cekirdekten yayinlanan y isinlarinin taban

durumundaki ayni tip bir ¢ekirdedi uyarmasi olayini, yani rezonans olayini
inceler. Bu olay! °’Co radyoaktif kaynagiyla aciklarsak, Sekil 2.11. de gériilen

uyariimis SFe’ cekirdegi taban durumuna inerken 14,4 keV lik bir y 1sini
yayinlar. Mdssbauer olayindaki rezonansin olmasi icin bu y isininin baska

bir taban durumundaki °’Fe cekirdegi tarafindan sogurulmasi gerekir.

Kitlesi M olan, uyariimis bir ¢ekirdekten y isini yayinlanmasinda, ya
da vy 1sininin soguruldugu taban durumundaki cekirdekte, momentum

korunumu kanununa gére geri tepme olayi gercgeklesir. Geri tepme olayi Sekil
2.13. de gosterilmigtir. Ayrica bu olay momentum korunumuna goére (2.4)

denklemi ile ifade edilir.

Pac

Sekil 2.13. Gama 1sini yayinlayan bir gekirdegin pg geri tepme momentumu

ile geri tepmesi®.

E
Pe=-p, = -~ =k (2.4)

Gama 1sini yayllmasi olayinda momentum korunur ve p., y Isini

cizgisel momentumu; ¢, 1s1Ik hizi; h, Planck sabitinin (h) 27 ye bdlimu ve Kk,
gama isinin dalga vektdriiniin biyikltgudur®”. Bu hareketten kaynaklanan

geri tepme enerijisi ise
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1 p2  Pp.
E =—MV2=—G:—Y 25
27T om oM (&.9)
seklinde verilir.
Yayinlanan fotonun enerjisi, enerji korunumuna gore;
E,-Eo-Eg (2.6)

olur. Burada E, geri tepme olmadiginda yayinlanmasi beklenilen fotonun
enerjisidir.

Ayni sekilde sogurulma olayinda da enerji korunur, bu nedenle
sogurulan fotonun enerjisi;

E,_Eo+Eq (2.7)

olmalidir. Bu enerji gekirdegin uyariimasi icin gerekli enerjidir. Bu nedenlerle,
yayilma ve sogurulma cizgileri arasindaki enerji farki 2Eg olur. Bu ener;ji farki
Sekil 2.14.” de gosterilmektedir. Bu sekildeki taranmis bdlge ise Eq enerjili

gama isini fotonlarinin rezonans sogurulmasi ihtimalinin bir dlctistidir 2.
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Sogurulma
cizgisi

Sekil 2.14. Yayinlanma ve sogurulma gizgilerinin rezonans hali.

Sekil 2.14." de gosterilen taranmig bélgedeki enerji farkindan dolayi vy

Isinlarinin yayinlanma ve sogurulma cizgilerinin merkezleri tst Gste gelmez.
Gama isinlarinin rezonansla sogurulmasini gergeklestirmek icin iki egrinin
ust UOste binmesini saglamak Uzere genellikle Doppler kaymasindan
yararlanilir. Doppler kaymasi, kaynagin veya sogurucunun birbirine gore

hareket ettiriimesi ile elde edilir 2.

Genellikle bu olayr gbézlemek icin kaynadi sogurucuya gbére hareket
ettirmek tercih edilir. E§er kaynak sogurucuya gére bir v hiziyla yaklastinlirsa
veya uzaklastirilirsa, kaynaktan yayinlanan y isinlarinin enerjisi Eq dan Ey ya

degisir. Bu durumda, E, yayinlanan gama iginlarinin enerjisi olmak tzere

Eﬁ&(li%j (2.8)

olur. Kaymadaki Doppler enerjisi ise,
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(AE)p=E —~Eo= GJ E, (2.9)
olur.

Eger kaymadaki Doppler enerjisi 2Eg olacak sekilde v hizi ile
ayarlanirsa, geri tepme sonucu azalan enerji Doppler enerjisi tarafindan
kargilamig olur. BOylece yayinlanma gizgisi ve sogurma ¢izgisinin Ust Uste

gelmesi sonucu rezonans ile sogurulma gercgeklesir.

Alman fizikci Moéssbauer 1958 de, yukaridaki deneyleri tekrarlarken
gama kaynagi olarak tek tek serbest atomlar yerine bir kristal érgtistine bagli
atomlan aldiginda, geri tepmesiz y yayinlanmasi ve sogurulmasi olacagini

ve Dboylece, rezonans sogurmasinin  kolaylikla  g&zlenebilecegini

kesfetmistir®: 93,

2.7.1.2. M6ssbauer Spektroskopisinden Elde Edilebilecek Bilgiler

Mdossbauer spektroskopisi asirt ince yapi etkilesimleri olarak da

bilinen; ¢ekirdek ve elektronlar gibi etkilesimler, y 1sinin yiksek ¢ézintrligu

gibi parametreler hakkinda bilgiler verir. Bu asiri ince yapi etkilesimleri

baglica tGge ayrilirlar:
1) Elektriksel monopol etkilesimi (izomer kayma)
2) Manyetik dipol etkilesimi (Manyetik dipol yariima)

3) Elektriksel kuadropol etkilesimi (Elektrik kuadropol yariima ) dir.
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Mdssbauer olayinda kaynak ve sogurucu atomlari ayri kimyasal
kombinasyona sahip degilse rezonans olayini gézlemleyebilmek igin; kaynak

ve sogurucuyu birbirine gére bagil olarak kesin bir Doppler hizi ile hareket

ettirmek gerekir. Bu durumda Md&ssbauer ¢izgisi & =AE= (Xj E, kadar kayar.
c

Bu olaya “izomer kaymasi“ denir. izomer kayma, niikleer boyutlar igerisindeki
cekirdegin s-elektron ydrungesi ile nikleer pozitif yéringesinin elektrostatik
etkilesimi sonucunda meydana gelir®. Bu etkilesim, atomun elektronik
seviyelerinde herhangi bir dizensizlige ve c¢ekirdegin etkin yUkindn

degisimine sebep olabilir.

NUkleer yuk dagihmlari degisen kimyasal bilesiklerin taban ve
uyaniimis durumlari farkhihk goésterirse, gecis enerjisi de degisecektir. Bu
nedenle nikleer enerji seviyelerinde ¢ok kicik miktarda kayma olusacaktir.

Enerji seviyelerindeki bu kayma Sekil 2.15.” de verilmigtir.

Kaynak Sogurucu

Sekil 2.15. Cekirdek enerji seviyelerinin degisimi.
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Cekirdek etrafindaki s-elektron yogunluguna bagh olarak; uyariimig
durumdaki ¢ekirdegin yaricapinin, taban durumundaki ¢cekirdek yarigcapindan
kicUk ya da blylk olmasi, izomer kaymadaki degerin negatif ya da pozitif

olmasina sebep olur.

Mdssbauer spektrumundan Olctlen izomer kayma(d); sogurucu ve
kaynak arasindaki nikleer gecis enerjilerinin  farkidir. Moéssbauer

spektrumlarinda izomer kayma diyagrami Sekil 2.16.” da gdsterilmistir.

Iv

A

A
(04

v

1
o |------
+

vimm.s™)

Sekil 2.16. Mdssbauer spektrumunda izomer kayma diyagrami.

izomer kayma,

R
R

o} =4—7[ZezR2(

S jﬁwm)li o] (2.10)

denklemi ile belirlenir. Uyarilmis durumdan taban durumuna radyoaktif

cekirdek bozunmalarina goére c¢ekirdek yarigcapinin goreli degisimini ve
. y . , y y OR
kaynak ile sogurucu izotoplari arasindaki elektron yogunlugunun farki =

91,94,95)

parametre terimini gdsterir' Ayrica |w(0)|2 terimi, kaynaktaki

cekirdegin elektron yogunlugunu; |1//(0)|§ terimi ise sogurucudaki cekirdegin
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elektron yogunlugunu goésterir. (2.10) denklemindeki % terimi pozitif ise,

kaynaktan sogurucuya giden cekirdeklerde s-elektron yogunlugu artar ve
e . . —.  OR . y

pozitif izomer kayma gd6zlenir. Eger = negatif ise, kaynaktan sogurucuya

giden cekirdeklerde s-elektron yogunlugu azalir ve negatif izomer kayma

gozlenir®,

Bir Méssbauer spektral gizgisinin izomer kaymasi ilk kez Kistner ve

Sunyar tarafindan gézlenmistir ¢ .

Méssbauer spektrumlarinda izomer kayma degerlerinin 6lctimesi ile
Mdéssbauer izotopunun bag durumlari (kimyasal baglanma tirleri) hakkinda
bilgiler elde edilir®’. Ayrica degerlik elektronlarinin durumu hakkinda da

bilgiler verir.

ikinci asir ince yapi etkilesimi manyetik dipol etkilesimidir. Bu
etkilesim, cekirdek bir dis manyetik alan veya c¢ekirdegin icinde bulundugu
ortam tarafindan olusturulmus bir manyetik alan etkisine birakilirsa meydana

gelir.

Cekirdek H manyetik alanin da nlkleer manyetik dipol etkilesiminde
nukleer enerji seviyeleri 2/+1 tane alt enerji seviyelerine vyarilirlar. Bu

durumda olusan enerji seviyeleri, En, ise

En=——"=—-g.u, .Hm, (2.11)
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dir. Bu denklemde ¢,nUkleer spin; m, (¢,/—1,....,0,....—¢), degisen manyetik

kuantum sayisi; g, nilkleer g carpan [g: # J ve u,= 5,04929.10%

(('ﬂN)
I .. eg (94)
ergs/gauss degerinde nukleer Bohr magnetonu Mo dur *.
c

>Fe cekirdegine manyetik alan uygulandiginda iki alt seviye ve
uyariilmis durumda dért alt seviyeye yarilmasina sebep olur. Bu durum Sekil

2.17.’ de gbsterilmistir'®®.

+3/2
+1/2
J=32Ey % 1p
-3/2
14.4keV
A\ 4 \ 4 A _1/2
=12 Er —
A\ 4 A \ 4 +1/2
I(v)
A
1 2 3 4 5 6
v(imm.s™

Sekil 2.17. *"Fe nin manyetik dipol etkilesimi ve M&ssbauer spektrumundaki

sonucu ©®,
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Eder manyetik kuantum sayisi arti birer olarak degisiyorsa, baska bir

degisle Am, =0,£1 sec¢im kuralina uyuyorsa iki durum arasindaki gama

geciglerine izin verilir. Bu sonuca gére alti gegis mumkuin olur.

Manyetik asiri ince yapi etkilesmesi ile meydana gelen Mdssbauer
spektrumu materyallerin manyetik 6zelliklerini, manyetik momentlerini, spin
durulma zamanlari ve Curie sicakliklarinin tespiti gibi 6nemli bilgilerin

anlagiimasina degerli katkida bulunmustur.

Mdssbauer spektrumundan elde edilen diger bir etkilesmede
elektriksel kuadropol yariimalardir. Kuadropol yarilma, ¢ekirdegin elektriksel
kuadropol momenti ile kristaldeki diger elektriksel yuklerden gelen elektrik

alan gradyentinin etkilesmesi sonucunda meydana gelir.

Kuantum spin (¢ekirdek spin) sayilar €=O,% oldugu nakleer

durumlarda kuadropol yariimalari gézlenmez. Sadece ¢ekirdek spini % den
bliytik nikleer durumlarda kuadropol yarilmalari gézlenir. *’Fe cekirdeginin
taban durumu igin €=% oldugundan bu cekirdegin taban durumu igin
kuadropol yarilma gbzlenmez. Fakat ayni c¢ekirdegin uyariimig durumu
E:%spin kuantum sayisina sahip oldugundan Mdssbauer spektrumunda

J_rg ve i% seviyelerin de yariimalar gdzlenir. Bu *’Fe cekirdeginde

meydana gelen kuadrapol yariimalar Sekil 2.18.” de gdsterilmigtir.

46



Eo(£3/2)
I

+3/2
4
AE
J=3/2 | © xIn
Eq( 1/2)
2
1
A\ 4 A 4 + 1/2
=172 -
T(vip
0 V'(mm.s'l)
- +

Sekil 2.18. Kuadropol yarilma semasi ve Mdssbauer spektrum cizgileri.

Kuadropol yariima ile; kimyasal olugsumlarin demir miktari, kimyasal
baglanmalarin tir(, alasimlarin dizenli-dizensizligi ve yigin hatalar

hakkinda bilgiler elde edilir.

2.7.2 Diferansiyel Tarama Kalorimetresi (DSC) Sistemi

Alagimlarda meydana gelen austenite—martensite ve
martensite—austenite faz doéntsimlerinin sicaklik arahgini tespit etmek
amaciyla DSC tekniklerinden yararlaniimistir. Sicakhgin bir fonksiyonu olarak
faz gegiglerini tespit eden bu sistemde numune ile beraber sisteme referans

degismektedir. Sicaklik akisina baglh olarak entalpi degisimleri;
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(@j —d—H 2.12
dtp dt (2.12)

ile verilir. Ornek ile referans arasindaki sicaklik akisindaki fark ise;

dH dH dH
) "ar) . TNa (2.13)
dt ornek dl referans dt

ile verilir.

Faz gecisleri gibi bir endotermik islemde sicaklik sogurulur ve bundan
dolay! drnekteki I1s1 akigl, referanstan yuksektir. Bu ylizden AdH/dt pozitiftir.
Kristallesme gibi bir ekzotermik islemde ise AdH/dt negatiftir. Sekil 2.19.” da

DSC’nin sematik gosterimi verilmigtir.

Dodrusal Sicakhk Degigimi

ot = 20°C/min

kontrol |

Zaman

A endotermik

=i ekzotermik
Degigimi

{mcal'sn) Al II‘J (_'-

I
|

Zaman ve Sicaklik

Sekil 2.19. DSC’nin sematik gdsterimi.
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2.7.3 X-Isinlari Difraktometresi (XRD) Sistemi

X-isinlari  difraktometresinde bir kirinim deseni, ¢ parametrenin

birlestiriimesiyle elde edilen bilgileri igerir. Bu parametreler;

- en yuksek kirinimin pozisyonu,
- en ylUksek pikin siddeti ve

- kinnim agisinin bir fonksiyonu olarak siddetin dagilmidir.

Elde edilen bu U¢ parametre ile; materyalde kristal diizlemleri ve 6rgu

parametreleri hesaplanabilir.

Kirinim deseni bir faz icindeki atomik dizenin karakteristigidir ve elde
edilen piklerin yikseklikleri ile pozisyonu bu belirli fazin bir parmak izi olarak
tanimlanabilir. Bir kristal 6rgusa, kristal yapi boyunca var olan yiksek atomik
yogunlugun katmanlari ile atomlarin dizenli dizilimini igcerir. Yiksek atomik
yogunlugun dizlemleri, yiksek elektron yogunlugunun duzlemleridir. Bir dizi
paralel 1sinin bir 6 acisi ile kristal diizlemlerinin bir setine ¢carpmasiyla elde

edilen kirnim ve sagilma Sekil 2.20.’ de gésterilmistir .

Sekil 2.20.a. Yiksek atomik yogunluklu diizlemler®”.
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Sekil 2.20.b. Atomlarin dizenli siralanigindan elde edilen sagilma ve

kirnimin sematik gosterimi®”.

2.8. Deneysel Materyal ve Yontem

2.8.1. Alagimlarin Uretimi

Bu calismada incelenen Fe-Ni-Pd ve Fe-Ni-Pd-Mo alasimlari,
TUBITAK Gebze Arastirma Merkezinde hazirlanmistir. %99 saflik
derecesinde toz halinde bulunan Fe, Ni, Pd ve Mo elementleri ark firininda
bir araya getirilip ylUksek sicaklikta eritilerek 1 cm capinda, 10 cm
uzunlugunda silindirik cubuk seklindeki seramik kaliplara dékulmustir. Bu
sekilde elde edilen alagimlarin kompozisyonu, IXRF sistemi kullanilarak EDS
(Electron Dispersion Spectroscopy) teknigi ile tespit edildi (Sekil.21., Sekil

22.). Hazirlanan alagimlarin % agirlik oranlar Cizelge 2.2. de verilmistir.
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puum: kgl

Fe

23

Fd
Fd Fd
Fd Fd
I, ) ) %
-t 19 Thodos 0K - 955- 13500 o
Elt. Line Infensityic/s) EnorZ-sig Cone
Fe Ka 64,42 8,743 62,972 wt ¥
Mi Ka 207,51 4,553 20,998 wt i
Pd La 10,56 1,028 1,030 wt %
100,000 wt.%% Total
k¥ 20,0

Takeoff &ngle 3500
Elapsed Lrvetitne 40,0

Sekil. 2.21. Fe-%30Ni-%1Pd alasiminin EDS sonucu.
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Spruum: kxgeE-|

Mo Fd
Mo L] Fd Fd
Mo Mo Fd Fd
, T
mu- 1313 Wiodrw 000G - %55~ B o
Elt Line Intensityic/s) Enor2-sig Cone
Fe Ka 1567 10,805 67955 wt.b%
Hi Ka 237,29 5,625 30,0537 wt.b%
Lo Ka 1,00 0,365 1,016 wt
Pd La 18,00 1,553 0,992 wt ¥
100,000 wt. % Total
kv 20,0
Takeoff &ngle 350"

Elapsed Livetirne 40,0

Sekil. 2.22. Fe-%30Ni-%1Pd-%1Mo alasiminin EDS sonucu.

Cizelge 2.2. Hazirlanan Alagimlarin EDS oranlari (% agirlk).

Numune Fe Ni Pd Mo
A 68,972 29,998 1,030 -
B 67,955 30.037 0,992 1,016

Silindirik gubuk halinde bulunan alasimlardan, elmas bigakh kesicilerle

uygun boyutta kesilen numuneler homojen hale getirilmesi igin 1sil islem
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uygulanmigtir.  YUksek sicakliklarda malzemede oksitlenmeyi 6nlemek
amaciyla, numuneler yUksek sicakliklara dayanabilen kuartz cam tupler icine
konuldular ve tupler vakumlandilar. Daha sonra vakumlu ortamda bulunan
tiplere 1100 °C de 6 saat 1sil islem uygulandiktan sonra firin icerisinde oda

sicakhgina kadar sogutuldular.

2.8.2. X-lsim Difraktometresi (XRD) Olciimleri icin Numunelerin

Hazirlanmasi

Bu calismada, 1100 °C de 6 saat 1sil islemden sonra firinda yavas
sogutulan Fe-%30Ni-%1Pd ve Fe-%30Ni-%1Pd-%1Mo alagsimlarina ait
numunelerde olusan austenite faz ile bu fazda bulunan numunelerin sivi
azota atillarak elde edilen martensite faza ait X-isini kirnnim desenleri
alinmistir. Olclimler icin numunelerden 20 mg’ lik toz érnekler hazirlanmistir.
Hazirlanan numunelerden, Turkiye Atom Enerji Kurumu'nda bulunan X-
Isinlari difraktometresinde (Bruker D8 Advance) oda sicakliginda &lgimler

alinmigtir. Difraktogramin elde edilmesi icin filitre edilmis Cu-K , radyasyonu

kullaniimis ve dalga boyu 1,5418 A dur.

2.8.3. Diferansiyel Tarama Kalorimetresi (DSC) Olc¢iimleri icin

Numunelerin Hazirlanmasi

Bu calismada, Fe-%30Ni-%1Pd ve Fe-%30Ni-%1Pd-%1Mo

alasimlarinin faz gegis sicaklklarinin belirlenmesi icin DSC analizleri alindi.
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Bu deney i¢cin 1100 °C de 6 saat i1sil islemden sonra firinda yavas sogutulan
Fe-%30Ni-%1Pd ve Fe-%30Ni-%1Pd-%1Mo alasimlarina ait 10 mg’ hk kiguk
parcalar DSC élgtimleri igin hazirlandi. Bu élgimlerde 1sitma hizi 5 °C/dakika
olarak alindi. DSC oélgcumleri ile 1s1 akisi—sicaklik (heat flow—temperature)

egrileri cizildi.

2.8.4. Taramali Elektron Mikroskobu (SEM) Gézlemleri icin Numunelerin

Hazirlanmasi

Taramali elektron mikroskobu ile yapilacak yuzey gdzlemleri igin isil
isleme tabi tutulan numunler, elmas bicakh kesici yardimiyla 1cm capinda,
0,5cm kalinliginda kesildi. Bu numunelerin ylzeylerindeki parizler ve kalin
cizgiler farkli kalnlktaki su zimparalan ile kalindan inceye dogru gidilerek
ortadan kaldirildi. Daha sonra sirasiyla 6, 3 ve 1 mikronluk elmas pastalarla
numune ylzeyleri parlatildi. Mekanik olarak parlatilan ytzeyler 90 ml H,O,,
15 ml H2O ve 5 ml HF karisimindan olusan ¢ézelti icerisinde oda sicakhiginda
60-80 saniye kadar bekletilerek daglandi. Numunelerin ylzey incelemeleri

JEOL5600 marka taramali elektron mikroskobu kullanilarak incelendi.
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2.8.5. Gecirmeli Elektron Mikroskobu (TEM) incelemeleri icin

Numunelerin Hazirlanmasi

Gecirmeli elektron mikroskobu incelemeleri igin 1sil igslem go6rdikten
sonra sivi azota atilarak termal etkiye maruz birakilan numuneler elmas
kesici ile yaklasik 1 mm kalinhginda kesildi. Kesilen pargalar sirasiyla 600,
800 ve 1200 kum inceliklerde olan su zimparalari kullanilarak 50-70 um’ ye
kadar inceltildi. Bu numuneler daha sonra 3 mm c¢apinda diskler haline
getirildi. 50—-70 um kalinhda kadar inceltilen bu numuneler son olarak ikili asit
jeti (double-jet) yéntemi ile oda sicakliginda, 300 ml Ethanol, 150 ml Butoxy
Ethanol ve 50 ml Perciloric Asit karisimindan hazirlanan ¢ozelti ile 20 volt
(DC)'ta Struers-Tenupol 3 marka sistemle, inceltme, parlatma ve delme
islemi yapilarak elektron mikroskop incelemelerine hazir hale getirildi.
Elektron iginimini gegirebilecek kadar incelige sahip olan bu numuneler, 300

KV giictinde Jeol 3010 gecirmeli elektron mikroskop (TEM) ile incelendi.

2.8.6. Mossbauer Spektrometresi Olciimleri icin  Numunelerin

Hazirlanmasi

Mdéssbauer spektrometresi deneyleri icin isil islemleri tamamlanmis
austenite ve martensite fazdaki alasimlardan 1 mm kalinhginda kesilerek
hazirlanan alagimlar; 500, 800 ve 1000 kumluk su zimparalari ile yaklasik
olarak 50 pm kalinhgina kadar mekanik olarak inceltildi. Hazirlanan

alasimlarin ~ Mdssbauer  spektrumlari, Wissel marka Mdssbauer
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spektrometresi ile 50 mCi’ lik >’Co kaynagi kullanilarak oda sicakliginda elde
edildi. Elde edilen spektrumlar Normos-90 en kiguk kareleri fit etme programi

ile analiz edildi.
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3. ARASTIRMA BULGULARI VE TARTISMA

3.1. Fe-Ni-Pd ve Fe-Ni-Pd-Mo Alasimlarinin Orgii Parametrelerinin

X-lsinlari Difraktometresi (XRD) Metodu ile Belirlenmesi

Fe-%30Ni-%1Pd ve Fe-%30Ni-%1Pd-%1Mo alasimlarinda isil iglem
sonrasinda olusan fazlara ait ana duzlemler ve o6rgu parametrelerinin
bulunmasi igin XRD oélcimleri alinmistir. Fe-%30Ni-%1Pd alagimina ait 1100
°C de 6 saat sl islem uygulandiktan sonra firin iginde oda sicakligina kadar

yavas sogutulan numune icin XRD o&l¢cimleri Sekil 3.1.’de, hesaplama

sonuclari Cizelge 3.1. de verilmigtir.

1600+

14001

11,

13004

1200+

)

4.4
(220),

1100+

Py

(200),

ddet
(311),

10004

=

g00

800

il
100

700 ‘I”ﬂllmh il il L.mﬂ W“M
0

35 40 50 B0 70 80 9
28 (derece)

Sekil 3.1. 1100 °C de 6 saat tutulan ve firinda yavas sogutulan Fe-%30Ni-

%1Pd numunesine ait XRD 6lgim0.
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Cizelge 3.1. Fe-%30Ni-%1Pd alasiminin XRD sonugclari ve austenite 6rgu

parametresi.
Pik (i), N=h?+kZ4 2 20 a,(A)
(111), 3 43,93 3.5701
(200), 4 51.17 3.5698
(220), 8 75.29 3.5697
(311), 11 91.30 3.5753
<a,>=3.5712A

Fe-%30Ni-%1Pd-%1Mo alagiminin 1100 °C de 6 saat Isil iglem
uygulandiktan sonra firin icinde oda sicakhgina kadar yavas sogutulan

numunenin XRD oélctimleri ise Sekil 3.2.’de, hesaplama sonuglari ise Cizelge

3.2. de verilmistir.

1500+

{111,

1400

1300

12004

)

a.u
{200),

o 11004

e,

dolet

1000+

(220),

&

400

200

700" , [ ‘IJ iy .N
35 40 500 B0 70 a0 an

20 (derece)

100

Sekil 3.2. 1100 °C de 6 saat tutulan ve firinda yavas sogutulan Fe-%30Ni-

%1Pd-%1Mo numunesine ait XRD 6lgima.
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Cizelge 3.2. Fe-%30Ni-%1Pd-%1Mo alasiminin XRD sonuglar ve austenite

6rgu parametresi.

Pik (i), N=hZ4k2+2 20 a,(A)
(111), 3 43.87 3.5746
(200), 4 51.20 3.5688
(220), 8 75.32 3.5691
(311), 11 91.5 3.5693

<a,>=3.5705 A

XRD 6&lgcimd sonucunda, numunelerin sadece austenite faza sahip

oldugu ve austenite faza ait (111),, (200),. (220),. (311), duzlemleri icerdigi

hesaplanmigtir.

Austenite faza sahip oldugu belirlenen numuneler daha sonra faz
déndsUmindn saglanmasi icin sivi azot (-196 °C) igerisine atilmig ve 8-10 sn
bekletilerek oda sicakligina alinmigtir. Hazirlanan numunelerin  XRD
Olcimleri Sekil 3.3. ve Sekil 3.4. da verilmistir. XRD 6lcim0U sonucunda
numunelerin austenite kristal yapisinin igerisinde b.c.c. martensite kristal
yapinin olustugu hesaplanmigtir. Her iki faza ait 6rgl parametreleri

hesaplamalarinda

(3.1

d _ a _ a
Jeri2+k2 N
denkleminden yararlanildi. Martensite faza ait élcim ve hesaplama sonuglari

Cizelge 3.3. ve 3.4. de verilmisgtir.
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Sekil 3.3. 1100 °C sicakhginda 6 saat i1sil islem uygulanan Fe-%30Ni-%1Pd
alasiminda, (-196 °C)’ de austenite kristal yapisinda olusan

martensite ait XRD &lgima.

Cizelge 3.3. Fe-%30Ni-%1Pd alagsiminin XRD sonuglari ve martensite érgu

parametresi.

Pik (nki), N=h?+k2+12 20 a,(A)
(110), 2 44,80 2,8614
(200),, 4 65,24 2,8604
(211), 6 82,53 2.8631
(220), 8 99,30 2,8609

<a,>=2,8615 A
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Sekil 3.4. 1100 °C sicakhginda 6 saat isil islem uygulanan Fe-%30Ni-%1Pd-

%1Mo alasiminda, (-196 °C)’ de austenite kristal yapisinda olusan

martensite ait XRD &6lgima.

Cizelge 3.4. Fe-%30Ni-%1Pd-%1Mo alasiminin XRD sonuglari ve martensite

6rgl parametresi.

Pik (nkl), N=h?+k2+12 20 a,(A)
(110), 2 44,64 2,8711
(200),, 4 65,10 2,8658
211), 6 82,73 2.8569
(220), 8 99,42 2,8584

<a,>=2,8630 A
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3.2. Fe-Ni-Pd ve Fe-Ni-Pd-Mo Alasimlarinda Olusan Austenite-
Martensite Faz Déniisiimiiniin Termal Ozelliklerinin DSC Yoéntemi ile

Belirlenmesi

Fe-%30Ni-%1Pd ve Fe-%30Ni-%1Pd-%1Mo alasimlarinda gorulen
austenite—martensite ve martensite—austenite faz  ddénigtmlerinin
(martensite baslama sicakligi (Ms), austenite baglama sicakhgr (As) ve
austenite bitis sicakhgr (As)) sicakliklarini belirlemek icin DSC (Differential
Scanning Calorimetry) oélcimleri yapildi. Yapilan &lguimlerle Fe-Ni-Pd
alasimina Mo elementinin eklenmesiyle Fe-Ni-Pd alasiminda tespit edilen

(Ms), (As) ve (A) sicakliklarinda meydana gelen degisimler elde edildi.

1100 °C de 6 saat isil islem géren ve firinda sogutulan Fe-%30Ni-
%1Pd ve Fe-%30Ni-%1Pd-%1Mo alasimlari oda sicakhdinda austenite
fazdadir. Yapilan calismada bu numuneler kullanilarak sicaklik araliklari,
sogutma iglemi igin (20 °C) - (-150 °C), 1sitma islemi i¢in (20 °C) - (500 °C)

olacak sekilde tercih edilmigtir.

Fe-%30Ni-%1Pd alasiminin martensite baglama sicakligini (M) tespit
etmek i¢in alasimin sicakhgi 20 °C’ den (-150 °C)’ ye kadar dakikada 5 °C’lik
bir azalma ile sogutuldu. Sonra alasim 20 °C’ den 500 °C’ ye kadar dakikada

5 °C’lik bir artisla isitilarak As ve As sicakliklari belirlendi.
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Sekil 3.5. 1100 °C sicakhginda 6 saat i1sil islem géren Fe-%30Ni-%1Pd
alasiminin birinci déngUsinin (sogutma) sicakhiga bagh i1si akisi

degigimi.

Birinci dénglide numune sogutulurken martensite baslama sicakhgi
(Ms), (-388 °C)’de keskin bir pik ile patlama seklinde meydana gelmistir. (Sekil
3.5.). Martensitik dénisimin keskin bir pik ile patlama seklinde meydana
gelmesi déntsimin atermal 6zellige sahip oldugunu gésterir. Kaufman ve
Cohen'"™ bir dizi Fe-Ni alasimlarinda yaptiklari calismada austenite—
martensite faz déntstmlerini incelemis ve Ni orani agirlikga %28’in lzerinde
olan alasimlarda austenite—martensite faz dénisimuinin (M) sicaklhigr ile
verilen martensite baslama sicakhginda patlama seklinde meydana geldigini

tespit etmislerdir.

Martensite—austenite ters dénlisimindn basladigi sicakhgr tespit
etmek icin numune 20 °C’ den 500 °C’ ye isitilarak, austenite baglama
sicakhgr (As) 360 °C ve austenite bitis sicakhgi (A;) 450 °C olarak

bulunmustur (Sekil 3.6.).
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Sekil 3.6. 1100 °C sicakliginda 6 saat isil islem géren Fe-%30Ni-%1Pd
alasiminin birinci déngusintin (1sitma) sicakliga bagli 1s1 akigi

degigimi.

ikinci déngiide martensite baglama sicakligi (Ms), (-36 °C) olarak elde
edilmis ve déntsim yine keskin bir pik vererek patlama seklinde meydana
gelmistir (Sekil 3.7.). Ters donusum igin yapilan i1sitma islemi sonucunda ise
austenite baglama sicakligi (As) 360 °C ve austenite bitis sicakligi (As) 450 °C

bulunmustur (Sekil 3.8.).
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Sekil 3.7. 1100 °C sicakhginda 6 saat isil islem uygulanilan
Fe-%30Ni-%1Pd alasiminin ikinci dongisindn (sogutma)

sicakliga bagl 1s1 akisi degisimi.

64



== -1 B7E -
E 15 -

[h]

I=]

2 14

w

% -1.2

=

= 0

i

=

‘E 05

R

200 250 300 350 400 450 s00
Sicaklik )

Sekil 3.8. 1100 °C sicakhginda 6 saat isil islem uygulanilan
Fe-%30Ni-%1Pd alasiminin ikinci dongiasindn (1sitma) sicakliga

bagl 1s1 akisi degisimi.

Ugiincii ddnglide numunenin martensite baslama sicakligi (Ms), -47 °C
olarak bulunmustur (Sekil 3.9.). Isitilarak yapilan UGglnct dénglde ise
austenite baslama sicakligi 360 °C ve austenite bitis sicakligi 450 °C oldugu
belirlenmistir (Sekil 3.10.).
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Sekil 3.9. 1100 °C sicakhginda 6 saat i1sil islem géren Fe-%30Ni-%1Pd
alagiminin G¢lnct déngisindn (sogutma) sicakliga bagli i1si akigi

degigimi.
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Sekil 3.10. 1100 °C sicakhginda 6 saat isil islem uygulanilan Fe-%30Ni-
%1Pd alagsiminin tglnclt déngusinun (1sitma) sicakliga bagli isi

akigi degisimi.

Yapilan 6lcimler sonucunda, austenite baglama sicaklhidi (As) ve bitis
sicakhgi (Ays) sicakliklar degismezken, martensite baslama sicakhgr (Ms) her
dénglide dismustir. Bu dénguler sonucunda Fe-%30Ni-%1Pd alasiminda
austenite faz stabilize olmustur. Seo ve arkadaslari®® Martensite—austenite
ters dénlsimU i¢cin numuneye tekrar 1sil islem uygulamislar bunun
sonucunda ortalama tane boyutu 87 ym’ den 32 ym’ ye dismustir. Yedinci
termal déngl sonrasi ortalama tane boyutu 20 um’ de sinirl kalmistir. Buna
gbre her termal déngl sonrasi martensite—austenite ters déntsumanayle
meydana gelen dislokasyonlar artmig ve austenite’nin stabilizasyonunu buna

baglamislardir.

Fe-%30Ni-%1Pd-%1Mo alasiminin martensite baslama sicakligini
(Ms) bulmak icin numune 20 °C’ den (-150 °C)’ ye kadar dakikada 5 °C’ e

olacak sekilde sogutuldu. Sonra alasim 20 °C’ den 500 °C’ ye kadar
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dakikada 5 °C olacak sekilde isitilarak As ve As sicakliklari belirlendi. Bu

sekilde ¢ dongu yapildi.

Birinci dénglde numune sogutulurken martensite baslama sicakhgi
(Ms), (-61 °C)’ de patlama seklinde meydana gelmistir (Sekil 3.11.). Isitirken
austenite baglama sicakligi (As) 370 °C ve austenite bitis sicakligi (As) 450 °C

bulunmustur (Sekil 3.12.).
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Sekil 3.11. 1100 °C sicakliginda 6 saat isil islem géren Fe-%30Ni-%1Pd-

%1Mo alasiminin birinci déngisiniin (sogutma) sicakliga bagli

IsI akigl degisimi.
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Sekil 3.12. 1100 °C sicakliginda 6 saat isil islem uygulanilan Fe-%30N:i-
%1Pd-%1Mo alagiminin birinci ddngusinun (1sitma) sicakliga

bagl 1s1 akisi degisimi.

ikinci déngiide martensite baslama sicakligi (Ms), (-75 °C) de yine
keskin bir pikle patlama seklinde meydana gelmistir (Sekil 3.13.). Benzer
sekilde -79 °C de austenite fazin baska bir hacminde de martensite dénisiim

yine patlama ile meydana gelmistir.
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Sekil 3.13. 1100 °C sicakhginda 6 saat isil islem uygulanilan Fe-%30Ni-
%1Pd-%1Mo alasiminin ikinci ddngisindn (sogutma) sicakliga

bagl 1s1 akisi degisimi.
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Atermal olarak gerceklesen martensitik déntdsimler belirli bir Mg
sicakhginda keskin bir pik vererek gerceklesir ve Ms sicakliginin altindaki
sicakliklarda martensite miktari artar. Martensite miktarindaki bu artis
sicakhgin bir fonksiyonudur ancak Ms sicakhdl sogutma oranindan
bagimsizdir. Maki ve arkadaslar®® Fe-%30Ni-%0,4C alasiminda Ms
sicakhgini -123 °C tespit etmisler ve sicakligi sirasiyla -138 °C ve -157 °C’
ye duslrduklerinde yeni martensite kristalleri elde etmigler ve bu yeni
martensite kristalleri bir énceki martensite kristallerine bitisik ve ikizlenme
iceren bir dénlisim sergilemiglerdir. Sogutma boyunca martensite kristalleri
kisa bir sire icinde son boyutuna ulasir ve tekrar sogutma ile kristallerin

hacminde yeni bir artis gdézlenmez.

ikinci dénglide 1sitirken austenite baglama sicakhgl (As) 370 °C ve

austenite bitis sicakhgi (As) 450 °C bulunmustur (Sekil 3.14.).
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Sekil 3.14. 1100 °C sicakhgdinda 6 saat isil islem uygulanilan Fe-%30Ni-
%1Pd-%1Mo alagiminin ikinci dongusunun (1sitma) sicakliga

bagh 1si akisi degisimi.
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Uciincii ddngiide martensite baslama sicakligi (Ms), (-78 °C) olarak
bulunmustur (Sekil 3.15.). Numunede dénlsim hacmi birinci ve ikinci
dénglye gore azalmistir. Isitilarak yapilan Gc¢lncl ddnglde ise austenite
baslama sicakligi 370 °C ve austenite bitis sicakligi 450 °C oldugu

belirlenmistir (Sekil 3.16.).
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Sekil 3.15. 1100 °C sicakliinda 6 saat isil islem uygulanilan Fe-%30N:i-
%1Pd-%1Mo alagiminin ¢lnct déngisinin (sogutma)

sicakliga bagh 1s1 akigi degisimi.
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Sekil 3.16. 1100 °C sicakhginda 6 saat isil islem uygulanilan Fe-%30Ni-
%1Pd-%1Mo alagiminin Ggunct déngUsunin (1sitma) sicakliga

bagl 1s1 akisi degisimi.
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DSC sonuclarina goére, Fe-%30Ni-%1Pd alagsimina Mo elementinin
etkisiyle Mg sicakliginin distigt bulunmustur. Mo elementinin etkisiyle tane
boyutundaki artma M sicakli§ini azaltmistir. Yapilan bazi arastirmalar ©:%
sonucunda; tane boyutunun kigilmesi ile Ms sicakliginin arttigi bulunmustur.

Ayrica, alasim icinde martensite ¢ekirdeklenmesine sebep olan kusurlarin

artmasi ile de Ms sicakhiginin arttigi tespit edilmistir®.

Fe-%30Ni-%1Pd-%1Mo alasiminda da martensite  baslama
sicakliginin (Ms) her dénglde dustidu ve austenite baglama ile bitig
sicakliklarinin (As, As) degismedigi gozlenmistir. Bu dénguler sonucunda Fe-

%30Ni-%1Pd-%1Mo alasiminin austenite fazi stabilize olmustur.

Hayzelden ve Cantor®® M;sicakligindaki bu dustislerin nedenini, tane
boyutlarinin kiglilmesine baglamislar ve tane boyutlarindaki ki¢ilmenin de
ilk patlama derecesinde azalma meydana getirdigini belirtmislerdir. Kaufman
ve Cohen!"® bir dizi Fe-Ni alasiminda yaptiklar calismada; martensite ve
austenite baglama sicakliginin (As ve Ms) Isitma ve sogutma oranlarindan
bagdimsiz oldugunu, martensite—austenite ters dénltsimuinde sicakhgin
Agnin Gzerinde tutuldugunda ise austenite fazin stabilize oldugunu tespit

etmislerdir.

Yaptigimiz ¢alismada her iki alasim iginde déngl sayisi arttikca
austenite fazdan martensite faza gecis oranin azaldigi gézlenmistir. Seo ve
arkadaslar® Fe-%31Ni alasimina uyguladiklari termal déniisiimiin sayisi
artttkca bu alasimda da austenite fazdan martensite faza gegis oraninin

azaldigini tespit etmislerdir.
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Singh ve Wayman®" ise Fe-Ni-Mn alasiminda yaptiklari calismada,
martensite fazda bulunan alasim saniyede 5 °C’ lik artigla isitiimaya
baslanmig ve ters dontstmin ilk dakikalarda basladigini tespit etmislerdir.
Isitma devam ederken martensite sinirlarinda ikincil austenite fazin
cekirdeklenmesi baslamis ve martensite kristallerinin yer degistirmesiyle

austenite faz blyimeye baslamistir.

Martensite faz dénisimd her dbénglde patlama seklinde atermal
Ozellikli olusmus, ancak dongu sayisi arttikga bir 6nceki patlama derecesine
gbre azalma gortlmis ve buna bagli olarak olusan martensite miktari

azalmistir. Elde edilen bu sonuglar literatdr ile uyum igerisindedir.

190 Fe-Ni ikili alagimlarda sinirli bir sicaklik icin ve

Gupta ve Roghavan!
alasimlarin kompozisyon oranlarina bagh olarak, izotermal kinetikten patlama
kinetigine gecisin sonuglarini incelemiglerdir. Elde ettikleri sonuglara gore,
déndsim kinetigi kompozisyon oranina bagli oldugunu belirlemiglerdir.
Yaptigimiz bu calismada ise, atermal martensite faz gbzlenen Fe-%30Ni-
%1Pd alasimina molibden elementinin eklenmesi ile martensitik donisiiman

kinetiginde bir degisme gb6zlemlenmemistir. Her iki alasimda da atermal

martensitik dontstim gérulmustar.

Fe-%30Ni-%1Pd ve Fe-%30Ni-%1Pd-%1Mo alasimlarinda termal
déngu ile Mg, As ve As sicakliklari arasindaki iliski gdsteren tablo Cizelge 3.5.

de verilmigtir.
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Cizelge 3.5. Fe-%30Ni-%1Pd ve Fe-%30Ni-%1Pd-%1Mo alasimlarinda

termal déngu ile Ms, As ve As sicakliklar arasindaki iligki.

Termal Fe-%30Ni-%1Pd Fe-%30Ni-%1Pd-%1Mo
PONGY I (C) | AS(C) | AGC) | Ms(TT) | AS(TC) | A(C)
1. D6ngl -33 360 450 -61 370 450
2. D6ngu -36 360 450 -75 370 450
3. Déngu -47 360 450 -78 370 450

3.3. Fe-Ni-Pd ve Fe-Ni-Pd-Mo Alasimlarinda Termal Etkili Martensitik Faz

Déniisiimlerinin Taramal Elektron Mikroskobu (SEM) ile incelenmesi

Hazirlanan Fe-%30Ni-%1Pd ve Fe-%30Ni-%1Pd-%1Mo alasimlarinda
termal etki ile olusan austenite ve martensite fazlarin ytzey incelemeleri
Taramali Elektron Mikroskobu (SEM) ile yapildi. Numuneler 1100 °C de isil
isleme tabi tutuldu ve firin icinde oda sicakligina kadar yavas sogutuldu. Bu
Isil islem sonucunda hazirlanan numunelerin, oda sicakliginda yapilan yiizey
incelemelerinde buylk kristal taneciklere (grain) sahip austenite yapida
olduklari gbézlendi (Sekil 3.17. ve Sekil 3.18.). Tane sinirlar genelde safsizlik
atomlari, atomlar arasi bosluklar ve dislokasyonlar gibi kusurlar icerdigi igin
tane iclerinde oldugu gibi 6zdes atom dizilimlerinden sbz edilemez®.

Austenite faza ait olan kristal tanelerin boyutlari homojenlestirme siresine,
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sicakhigina ve sogutma sekline bagll olarak degisir®. Ozellikle Fe bazli
alasimlarda, homojenlestirme sidresi ve sicakhidinin artmasi ile tane

9910 Yapmis oldugumuz incelemede ise, Fe-

boyutunun arttigi gézlenmistir!
%30Ni-%1Pd ve Fe-%30Ni-%1Pd-%1Mo alasimlarina ayni homojenlestirme
stresi ve homojenlestirme sicakhdi uygulanilarak alasimlarda meydana
gelen austenite fazin ylzey incelemeleri ve ayrica molibden elementinin Fe-
Ni-Pd alagiminin tane boyutuna etkisi gézlenmigtir. Yapilan isil islem sonrasi
ortalama tane boyutlar, Fe-%30Ni-%1Pd ve Fe-%30Ni-%1Pd-%1Mo
alasimlari igin sirasiyla 250 ym ve 400 pm olarak él¢timustir. Ortalama tane

boyutlarina bakildiginda; molibden elementinin Fe-%30Ni-%1Pd alasiminda

tane boyutunu artirici etki gésterdigi gézlemlenmistir.

C FEkK) o =EEAA SAmm O . (=

Sekil 3.17. 1100 °C de 6 saat tutulan ve firinda yavas sogutulan Fe-%30Ni-

%1Pd numunesine ait austenite kristallerinin SEM fotografi.
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Sekil 3.18. 1100 °C de 6 saat tutulan ve firinda yavas sogutulan Fe-%30Ni-

%1Pd-%1Mo numunesine ait austenite kristalerinin SEM fotografi.

Blyuk kristal tanecikleri igeren austenite kristal yapisindaki numuneler
sivi azot igerisine atilarak dénisim igin gerekli olan strtcd kuvvet termal etki
ile saglanmigtir ve bu etki numunelere 8-10 sn uygulanmistir. Numuneler
olasi bir izotermal donidsimi o6nlemek igin 1lik su icerisinde atilmistir.
inceleme sonucunda gdzlenen martensite yapilar Sekil 3.19. ve sekil 3.20. de

verilmigtir.
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Sekil 3.20. Fe-%30Ni-%1Pd-%1Mo numunesinde gbzlemlenen martensite

kristalleri.
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Easterling ve Porter®), martensite plakalarinin biylimesinin tane
sinirlarinda engellendigini ve martensite ¢ekirdeklerinin sayisinin tane
boyutuna bir etkisinin olmadigini ama olusan martensite plakalarin seklinin

ve buyUkligindn tane boyutunun bir fonksiyonu oldugunu belirtmislerdir.

Tane sinirlart kristalografik yapi kusurlarinin yogun oldugu bdlgeler
oldugundan dolayi, martensite cekirdekleri icin tercihli bélgelerdir®. Tane
sinirlari  martensite déntgsUmlerini engellemek igcin ana fazin stabilize
olmasina neden olur. Martensite kristallerin blyUmesi tane sinirlarinda

durur®.

Martensite olusumu nedeniyle matriksin elastik veya plastik olarak
deforme olup olmadidi, martensit sinirinin hareketi igin ¢ok 6nemli bir

etkendir®®. Hayzelden ve Cantor®® ’ a gére patlama ile meydana gelen

martensitik faz ddéndsUimlerinin blyUkligla tane boyutuna baglidir ve Mg

(192) yaptigi benzer

sicakhgi termal etkinin bir fonksiyonudur. P. Visvesvaran
bir calismada, Fe-Ni ve Fe-Ni-C alasimlarinda ortalama tane boyutlarini
dikkate almis ve tane boyutlarinin My, (patlama ile olusan martensite baslama

sicakhgi) sicakligina etkisi olmadigini tespit etmistir.

Yapmis oldugumuz bu ¢alismada, her iki alasim icin ayni 1sil iglemler
uygulanmig ve alagimlarda olusan martensite fazin morfolojisinde bir degisim
belirlenmemigstir. Ayrica bu c¢alismada Fe-Ni-Pd alagimina Mo elementinin
etkisi incelenmistir. Buna gdre Fe-Ni-Pd alasima katilan Mo elementi
austenite tane boyutunu ve martensite miktarini arttirmistir. Her iki alagimda

meydana gelen martensite kristalleri kargilastirildiginda ise molibden
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elementini iceren alasimda meydana gelen martensite kristallerinin hacimce
daha fazla yer kapladigi tespit edilmistir. Tane boyutunu artirici 6zellik
sergileyen molibden elementi benzer sekilde martensite miktarini da

artirmistir.

3.4. Termal Etkili Atermal Martensitik Dontusiimiin Gegirmeli Elektron

Mikroskobu (TEM) ile incelenmesi

Fe-%30Ni-%1Pd ve Fe-%30Ni-%1Pd-%1Mo alasimlarinda atermal
Ozellik gbsteren martensitik fazin inceyapisi Gegirmeli Elektron Mikroskobu
(TEM) ile incelendi. Fe-Ni-Pd alasimina Mo eklenmesiyle martensite fazin
mikro yapisinda meydana getirdigi degisiklikler ve ana faz icinde olusan
kusurlar ortaya konuldu. Austenite ve martensite fazlar arasindaki
kristalografik iliskiyi ortaya ¢ikarabilmek igin elektron kirinimi desenlerinden

yararlanildi.

Fe-%30Ni-%1Pd alasiminin 1100 °C de 6 saat 1sil islemden sonra
firnda sodutulan ve daha sonra sivi azota atilarak martensitik faz déntstimu
gerceklestiriien numunede olusan martensite faza ait aydinlik alan ve
karanlik alan gérintist Sekil 3.21.a. ve Sekil 3.21.b." de gdsterilmistir. Sekil
3.21.a. ve Sekil 3.21.b." de austenite faz A harfiyle, martensite faz ise M
harfiyle gosterilmigtir. Sekil 3.21.a.’da secilmis (austenite ve martensite fazin
her ikisinin de oldugu) bdlgeden alinmig elektron kirinim deseni ve bunlarin

indislenmig diyagrami ise Sekil 3.21.c.’de verilmigtir.

78



Sekil 3.21.a. Fe-%30Ni-%1Pd alasiminda austenite ve martensite faza ait

TEM aydinlik alan gorintusu.

150 nm _ j-

Sekil 3.21.b. Fe-%30Ni-%1Pd alasiminda austenite ve martensite faza ait

TEM karanlik alan gérintisu.
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" o Austenite
= Martensite

(Tot), ooz}, [0k, 7 Il
Sekil 3.21.c. Fe-%30Ni-%1Pd alasiminda secilmis bdlgeden alinmig kirinim

deseni ve diyagrami.

Sekil 3.21.¢’ de goruldugu gibi b.c.c. martensite kristallerinin austenite
yapidan belirgin ve diz bir sinir ile aynldigi gbézlemlenmigtir. Elde edilen

elektron kirnnim deseni incelendiginde Fe-%30Ni-%1Pd alasiminda

martensite faz dénlstiminin, Kurdjumov-Sachs tirline ait (1 TO)(X»//(T 1y,

[111] o/ [110],d6nme bagintilarina sahip oldugu bulunmustur.

Fe-%30Ni-%1Pd alasiminda, martensite fazin ikizlenmis bdlgesinden
alinan aydinlik alan ve karanlik alan gérantuleri Sekil 3.22.a ve Sekil 3.22.b°
de verilmis olup, elektron kirinim deseni ve indislenmis diyagrami ise Sekil

3.22.c’de verilmistir.
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Sekil 3.22.a. Fe-%30Ni-%1Pd alasiminda martensite plakanin ikizlenmis

bolgesinin TEM aydinlik alan gorintisu.

—
100nm

Sekil 3.22.b. Fe-%30Ni-%1Pd alagsiminda martensite plakanin ikizlenmis

bolgesinin TEM karanlk alan goérantasa.
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Sekil 3.22.c. Fe-%30Ni-%1Pd alasiminda martensite plakanin segilmig

bblgesinden alinmig kirilma indisi ve diyagrami.

Elde edilen kirinim deseni incelendiginde Fe-%30Ni-%1Pd alasiminda
olusan martensite kristalinin i¢ yapisinin {112}, dondsim ikizlerinden
olustugu bulunmustur. Sekil 3.22.a’ da gorulen ve ayni dogrultuda yonelmis

siyah ince plakalar (112) , dizlemine paraleldir.

Martensite olugsumu ile ilgili cekirdeklenme ve dénlsim modellerine
gbre, dislokasyon gruplarindan olusan martensite c¢ekirdeklerinin ana
austenite faz icerisindeki yap! bozukluklarindan olustugu varsayiimis ve bu
daha sonra deneysel gézlemlerle kanitlanmistir'®. Sekil 3.23.” de numunenin

farkli bir bélgesinde rastlanan dislokasyon aglari gdsterilmigtir.
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Sekil 3.23. Fe-%30Ni-%1Pd alasiminda TEM'de g6zlenen dislokasyon agi.

Fe-%30Ni-%1Pd-%1Mo alasiminda olusan martensite faza ait TEM
g6rintlst Sekil 3.24.a.” da gésterilmis olup, austenite ve martensite fazin her
ikisinin bulundugu bélgeden alinan elektron kirinim deseni ve indislenmis

diyagrami Sekil 3.24.b’ de verilmistir.

~500hm .-

Sekil 3.24.a. Fe-%30Ni-%1Pd-%1Mo alagsiminda olusan austenite ve

martensite faza ait TEM aydinlik alan goruntisu.
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Sekil 3.24.b. Fe-%30Ni-%1Pd-%1Mo alasiminda secilmis bélgeye ait

elektron kirinim deseni ve indis diyagrami.

TEM calismalari sonucunda S$ekil 3.24.2 da gdsterilen martensite
kristalinin, paralelkenar sekilli i¢ ikizlenmelere sahip oldugu goérulmustdr.
Kirinim deseni incelendiginde austenite kristaline ait elektron demetinin
dogrultusu [211]7, martensite kristaline ait elektron demetinin dogrultusu
[110], oldugu belirlenmigtir. Kirmim deseni incelendiginde martensite
ikizlenmelerinin, martensite kristal yapinin {112}, <111>,- sistemleri

Uzerinde meydana geldigi bulunmustur. Bu sonuglar dizlemler arasinda K-S

tdrande yonelim bagintisi (111), // (110) v  oldugunu ortaya ¢ikarmistir.
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Sekil 3.25. Fe-%30Ni-%1Pd-%1Mo alasiminda olusan ikizlenme (1 nolu ok)

ve dislokasyona (2 nolu ok) ait TEM aydinlk alan géruntisa.

Sekil 3.25." de 1 nolu ok ile martensite plaka i¢indeki i¢ ikizlenmeler, 2
nolu ok ile de dislokasyon agi goésterildi ve dislakosyon aginin yogunlugunun

martensite sinirinda arttigr belirlendi.

Martensite olugsumu ile ilgili cekirdeklenme ve dénlsim modellerine
gbre, kristal yapi kusurlar ana faz icinde yumaklar (tangles) seklinde olusur
ve martensite  ¢ekirdeklenmesi  bu  dislokasyon  yumaklarindan
kaynaklanir™'¥. Sekil 3.26."da Fe-%30Ni-%1Pd-%1Mo alagiminda olugan

dislokasyon agi gérialmektedir.
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Sekil 3.26. Fe-%30Ni-%1Pd-%1Mo alasiminda dislokasyon aginin TEM

gOrantasa.

Sekil 3.27.a. Fe-%30Ni-%1Pd-%1Mo alagiminda olugan austenite ve

martensite faza ait TEM aydinlik alan gértntasa.
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(o11),
(1),

(110),

(101),

Sekil 3.27.b. Fe-%30Ni-%1Pd-%1Mo alasiminda olusan martensite (secilmis)

bolge Gzerinden alinmis kirinim deseni ve diyagrami.

Sekil 3.27.b’ de Fe-%30Ni-%1Pd-%1Mo alasiminda martensite bdlge
dzerinden alinan elektron kirinim deseni ile indis diyagrami verilmigtir.
Kirinim deseninden yapilan incelemeler sonucu, martensite igin elektron

demetinin yént [111] - olarak bulunmustur.

Yaptigimiz TEM caligsmasi sonucunda, Fe-%30Ni-%1Pd ve Fe-%30Ni-
%1Pd-%1Mo alasimlarinda meydana gelen martensitik faz déntsimlerinin
inceyapilari incelendi. Alinan TEM gérantulerine gore her iki alagimda da
martensite morfolojisinin  ayni oldugu ve martensite kristallerinin i¢

ikizlenmelere sahip oldugu tespit edildi.

Morito ve arkadaslar’® Fe-%31Ni ve Fe-%23Ni alasimlarinda
dislakosyon yogunlugunu incelemigler ve dislokasyon yogunlugunun

azalmasini kismi ikizlenmenin artisina baglamiglardir. Ayrica Fe-%31Ni
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alasiminda  martensite’nin  ikizlenmemis  bdlgesindeki  dislakosyon
yogunlugunun, Ni orani %23 ve altindaki Fe-Ni alagimlarinda meydana gelen
dislakosyon yogunlugundan daha az oldugunu tespit etmislerdir. Buna gore
dislokasyon yogunlugundaki artigla beraber ikizlenmede azalma meydana
gelmekte ve alasimin kompozisyon oranina bagh olarak dislokasyon
yogunlugu degismektedir. Yaptigimiz calismada ise, Fe-Ni-Pd alagsimina Mo
elementinin eklenmesiyle martensite plakalarin genisledidi, i¢ ikizlenmelerin

arttigi ve dislokasyon miktarinin ise azaldigi gézlenmistir.

3.5. Fe-Ni-Pd ve Fe-Ni-Pd-Mo Alasimlarinda Olusan Austenite-
Martensite Faz Déniisiimiiniin Manyetik Ozelliklerinin M&ssbauer

Spektrometresi ile incelenmesi

Mdéssbauer spekirometresi, metal ve metal alasimlarinda meydana
gelen faz doénisuimlerinin manyetik 6zelliklerinin incelenmesinde yaygin
olarak kullanilan yéntemlerden biridir. Bu yéntem ile, austenite ve martensite
yapilarin manyetik 6zellikleri, c¢esitli fiziksel etkenlerle olusan martensite
kristallerinin hacim yuzdeleri ve martensite fazin i¢ manyetik alani kesin bir

sekilde belirlenebilir.

Fe bazli alasimlarda austenite fazi paramanyetik oldugunda, bu faz
tek sogurma cizgisiyle, martensite fazi antiferromanyetik ya da ferromanyetik

oldugunda ise altili sogurma cizgisiyle karakterize edilir %49,
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Fe-%30Ni-%1Pd ve Fe-%30Ni-%1Pd-%1Mo alasimlarinda olusan
austenite ve martensite fazin hacimce biyuklUkleri, martensite faza ait i¢
manyetik alan ve izomer kayma degerleri Mdssbauer spektrometresi ile

belirlendi.

Fe-%30Ni-%1Pd ve Fe-%30Ni-%1Pd-%1Mo alasimlarina 1100 °C de
6 saat 1sil islemden sonra firin igerisinde yavas sogutma sonucunda olusan
austenite fazi paramanyetik oldugundan, bu faz tek bir sogurma cizgisiyle
karakterize edilmigtir. Sekil 3.28. ve Sekil 3.29.” da austenite faza ait

Mdéssbauer spektrumlari verilmistir.

sayim (a.u.)

8.0 ' 0 ' 8.0
v (mm/is)

Sekil 3.28. 1100 °C sicakhginda 6 saat isil islem uygulanan Fe-%30Ni-%1Pd
alagiminin oda sicakliginda alinan austenite yapinin Mdssbauer

spektrumu.
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sayim (a.u.)

80 ' 0 ' 8.0
¥ (mimds)

Sekil 3.29. 1100 °C sicakhginda 6 saat isil islem uygulanan Fe-%30Ni-%1Pd-
%1Mo alasiminin oda sicakliginda alinan austenite yapinin

Mossbauer spektrumu.

Paramanyetik austenite fazda bulunan alasimlar daha sonra sivi azot
icerisine atilarak atermal déntisim gerceklesmis ve Mdssbauer spektrumlari
alinmistir.  Sekil 3.30. ve $ekil 3.31.de g0sterilen bu spektrumlarda

martensite faz altl sogurma ¢izgisi ile tanimlanmigtir.
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sayim (a.u.)

¥ (ImMmes)

Sekil 3.30. 1100 °C sicakhginda 6 saat isil islem uygulanan Fe-%30Ni-%1Pd
alasiminda, (-196 °C)’ de austenite kristal yapisinda olusan

martensite’ in oda sicakliginda alinan Méssbauer spektrumu.

sayim (a.u.)

v (mim/s)

Sekil 3.31. 1100 °C sicakliginda 6 saat isil islem uygulanan Fe-%30Ni-%1Pd-
%1Mo alasiminda, (-196 °C)’ de austenite kristal yapisinda olusan

martensite’in oda sicakliginda alinan Mdssbauer spektrumu.

Fe-%30Ni-%1Pd ve Fe-%30Ni-%1Pd-%1Mo alagimlari igin yapilan isil
islem sonucunda olusan austenite ve martensite faz icin elde edilen hacim

ylzdeleri (austenite-%A, martensite-%M), izomer kayma degerleri (austenite-
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0,, martensite-9,,) ve martensite faz igin ic manyetik alan (Bi;) degerleri

Cizelge 3.6." da gosterilmistir (firinda sogutma iglemine tabi tutulan numune
“F.S.” ile; finnda sogutmadan sonra sivi azota atilan numune ise “S.A.” ile

belirtilmistir).

Cizelge 3.6. Fe-%30Ni-%1Pd ve Fe-%30Ni-%1Pd-%1Mo alagimlarinin

Moéssbauer Spektrometresinden elde edilen sonuglari.

Numune | Isiligslem | %A | %M 0, (mm/s) 3, (mm/s) | Bi(T)
Fe-30Ni- FS. 100 - 10,218+£0,0050 - -
1Pd oA | 2468 7532(0,095+0,0048 | 0,290+0,0096 | 335
Fe_30Ni_ FS 100 = 0,180i0,0072 - -
1Pd-TMo |5 A 13,13 | 86,87 | 0,075+ 0,0044 | 0,494+ 0,0048 | 32,0

Bu calisma sonucunda, Fe-Ni-Pd ve Fe-Ni-Pd-Mo alasimlarina
uygulanan 1sil iglemlerin ayni olmasina ragmen alasimlardaki martensite
yuzdelerinin farkh oldugu tespit edilmigtir. Bu farkliigin, alasimlardaki tane
boyutlarindan ve Fe-Ni-Pd alasimina eklenen molibden elementinden

kaynaklandigi dasunulmektedir.
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Mossbauer spektrumlarindan alinan sonuglara gére molibden
elementinin eklenmesiyle martensite hacim ylzdesinin arttigi; martensite faz

icin ic manyetik alan degerinin ise azaldigi gézlenmistir (Cizelge 3.6.).

Arastirmacilar, Fe-15Ni-C ve Fe-14.3Mn-3.7Mo alasimlarinda tane
boyutu arttikca olusan martensite yogunlugunun arttigini gdstermislerdir®%9.
Yaptigimiz ¢galisma sonucunda martensite ylzdesinin artmasiyla martensite

faza ait ic manyetik alan degerinin azaldigi gértalmustar.
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4. SONUG

Bu calismada, Fe-%30Ni-%1Pd ve Fe-%30Ni-%1Pd-%1Mo
alasimlarinda olusan austenite-martensite faz ddnidsiminin morfolojik,
kinetik, yapisal ve kristalografik 6zellikleri incelendi. Martensitik faz
déndsUmlerinin Ug tir etki ile olustuklar bilinmektedir. Bunlar termal, dis zor
ve her iki fiziksel etkinin birlikte uygulanmasidir. Yaptigimiz ¢calismada her iki
alasimada bu etkilerden sadece termal etki uygulanmasi sonucunda
martensitik dénisim elde edildi. Isil iglem sonrasi alagimlar da meydana
gelen fazlara ait o6rgl parametreleri ve ana dizlemler X-isinlari
difraktometresi ile, austenite—martensite ve martensite—austenite faz
dénustmlerinin kinetik 6zellikleri DSC ile, yuzey incelemeleri SEM ile,
kristalografik ve inceyapi 06zellikleri TEM ile, olusan fazlarin manyetik
Ozellikleri ve bu fazlarin hacim ylUzdeleri Méssbauer spektrometresi ile

belirlendi.

XRD élgimleri sonucunda, Fe-%30Ni-%1Pd ve Fe-%30Ni-%1Pd-
%1Mo alagimlarina ait austenite ve martensite fazlarin 6rgt parametreleri ile
bu fazlara ait ana dizlemler tespit edildi. Her iki alasimda da gdzlenen

austenite faza ait ana dizlemlerin (111)7 ,(200)7, (220)Yve (311)7 oldugu

belirlendi (Sekil 3.13., 3.14.). Fe-%30Ni-%1Pd alasiminin austenite faza ait

6rgil parametresi <a,, >=3.5712 A olarak; Fe-%30Ni-%1Pd-%1Mo alagiminin
austenite faza ait 6rgl parametresi ise <ay>=3.5705 A olarak belirlendi.

Austenite fazda bulunan numunelerin sivi azota atilarak termal etki ile elde
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edilen martensitik faz dénlsimine ait ana duizlemlerin (110)a, (200)a,
(211),, ve (220), oldugu belirlendi (Sekil 3.15., 3.16.). Bu 6l¢lim sonuglarina

g6re Fe-%30Ni-%1Pd alasiminda olugsan martensite fazin érgt parametresi

<ay>=2,8615 A , Fe-%30Ni-%1Pd-%1Mo alasiminda olusan martensite faza

ait 6rgu parametresi ise <a o >=2,8630 A olarak hesaplandi.

Fe-%30Ni-%1Pd ve Fe-%30Ni-%1Pd-%1Mo alasimlarinda gorulen
austenite—martensite ve martensite—austenite faz dénlgstmlerinin kinetik
6zelliklerini belirlemek icin DSC (Differential Scanning Calorimetry) analizleri
yapildi ve martensite baslama sicakligi (Ms), austenite baslama sicakligi (As)

ve austenite bitis sicakligi (Ar) tespit edildi.

1100 °C de 6 saat 1sil islem goéren ve firinda sogutulan Fe-%30Ni-
%1Pd ve Fe-%30Ni-%1Pd-%1Mo alasimlarinin oda sicakliginda austenite
faz yapisina sahip oldugu goértldi. Yapilan deneyde sicaklik araliklari,
sogutma islemiicin ( 20 °C ) - (-150 °C), 1sitma islemi icin (20 °C) —( 500 °C )

olacak sekilde tercih edildi.

Fe-%30Ni-%1Pd alasiminin martensite baslama sicakligini (Ms) tespit
etmek igin alasimin sicakligi 20 °C’ den (-150 °C)’ ye kadar dakikada 5 °C’ lik
bir azalma ile sogutuldu. Sonra alasim 20 °C’ den 500 °C’ ye kadar dakikada
5 °Cllik bir artisla 1sitilarak As ve A; sicakliklari belirlendi. Bu sekilde Fe-
%30Ni-%1Pd alagimina ait numuneye U¢ déngu yapildi. Yapilan her déngu
sonras! alinan Ms sicakliklar sirasiyla -33 °C, -37 °C ve -47 °C olarak
Olctlda. (Sekil 3.1., Sekil 3.3. ve Sekil 3.5.). Elde edilen 1s1 akisi-sicaklik

grafikleri incelendiginde Ms sicakhginin keskin bir pik vererek olustugu tespit
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edildi. Bu pik ise donasimun atermal 6zellikte ve patlama seklinde meydana

geldigini gésterdi.

Fe-%30Ni-%1Pd-%1Mo alasiminin kinetik 6zellikleri benzer sekilde
arastinldi. Bu alasim icin Ms sicakliklari sirasiyla -61 °C, -75 °C ve -78 °C
olarak bulundu (Sekil 3.7., 3.9., 3.11.). Bu alasim icinde 1sI akisi-sicakhk
grafikleri  incelendiginde; austenite—martensite faz  dénlstmlerinin
martensite baglama sicakhdinda (Ms) keskin bir pikle karakterize edilen,

atermal 6zellikli ve patlama seklinde meydana geldigi belirlendi.

Her iki alasim icin uygulanan termal déngl sayisi arttikca Mg
sicakliklarinin dastigu gorildd. Yapilan her déngu sonrasi Ms sicakligindaki
disme tane boyutlarindaki kicllmeye baglidir ve tane boyutlarindaki
kiicilme de ilk patlama derecesinde azalma meydana getirir®. Her déngi
sonrasl, austenite tane yapisindaki kiigllmenin bir sonucu olarak austenite—
martensite faz dénisima igin gerekli olan strlcl kuvvet yukselir. Ylkselen

sUrlcl kuvveti elde etmek igin de Mg sicakhgdi diser.

Fe-%30Ni-%1Pd ve Fe-%30Ni-%1Pd-%1Mo alagimlarinda yapilan
termal dbéngller sonucunda belirlenen austenite baslama ve bitis
sicakliklarini (As, As) veren grafikler Fe-%30Ni-%1Pd alasimi igin $ekil 3.2,
3.4. ile 3.6." da ve Fe-%30Ni-%1Pd-%1Mo alasimi icin Sekil 3.8., 3.10. ve
3.12’ de verildi. Bu analizlere gore her iki alasima uygulanan termal dénguler
sonucunda austenite baslama ve bitis sicakliklarinin (As, As) degismedigi
gbéraldi. Buna goére her iki alasimda da austenite’nin stabilize oldugu

belirlendi. Bu sonuca goére her termal dongi sonrasi martensite—austenite
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ters ddénlsimui nedeniyle dislokasyonlar artmis ve buna bagli olarak

austenite stabilize olmustur®®.

DSC sonuglarina gore, Fe-%30Ni-%1Pd alasimina eklenen Mo
elementinin Mg sicakh@ini disirdigu gozlendi. Mo elementinin etkisiyle tane
boyutundaki artmaya ragmen Ms sicakligi azaldi. Bununla beraber alagim
icinde martensite cekirdeklenmesine sebep olan kusurlarin artmasi Ms

sicakligini diistrar®.

Yaptigimiz DSC g¢alismasinda Fe-%30Ni-%1Pd ve Fe-%30Ni-%1Pd-
%1Mo alasimlarinda literatlrr ile benzer sonuclar elde edildi. Martensite faz
dénisimal her déngude atermal 6zellikli ve patlama seklinde meydana geldi.
Doéngu sayisi arttikga bir 6nceki patlama derecesine gére azalma gorildi ve

buna bagli olarak olusan martensite miktari azaldi.

Fe-%30Ni-%1Pd ve Fe-%30Ni-%1Pd-%1Mo alasimlari 1100 °C de 6
saat 1sil iglemden sonra firin igerisinde oda sicakhigina sogutuldu ve
alagsimlarin ytzey incelemeleri icin SEM kullanildi (Sekil 3.17. ve Sekli 3.18.).
Yapilan yuzey incelemelerinde her iki alagimin austenite kristal taneciklerine
sahip oldugu belirlendi. Fe-%30Ni-%1Pd alagsiminda ortalama tane boyutu
250 pm; Fe-%30Ni-%1Pd-%1Mo alagiminda ise ortalama tane boyutu 400
pum olarak oél¢lldd. Yaptigimiz SEM incelemelerinde numunelerin ortalama
tane Dboyutlar  karsilastirildiginda Fe-%30Ni-%1Pd-%1Mo alagiminin
ortalama tane boyutunun, Fe-%30Ni-%1Pd alasiminin ortalama tane
boyutundan yaklasik 150 ym kadar fazla oldugu goértldi. Her iki alagima

uygulanan 1sil iglemler ayni olmasina ragmen kristal taneciklerinin
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hacimlerinde farkhliklar meydana geldi. Bu farkhliklar ise kristal taneciklerinin

haciminin alagimlarin kompozisyonuna bagli olarak degistigini gosterdi.

Bu calismadan sonra termal etki ile meydana gelebilecek
austenite—martensite faz doéntdsumleri igin oda sicakliginda tutulan
numuneler sivi azot (-196 °C) sicakhginda 8-10 sn tutularak sogutuldu. Fe-
%30Ni-%1Pd ve Fe-%30Ni-%1Pd-%1Mo alasimlarinda elde edilen atermal
Ozellik gbsteren martensitik faz dontsimlerinin ylzey incelemeleri SEM ile
yapildi (Sekil 3.19. ve Sekil 3.20.). Yapilan incelemeler sonucunda
martensite plakalarinin tane sinirlarina dogru incelerek durdugu ve plakalarin

gelisigtzel bir dagilim goésterdigi goéraulda.

Her iki alasimda meydana gelen martensitik faz déndstimlerinin ylzey
incelemelerine  gbére  Fe-%30Ni-%1Pd ve  Fe-%30Ni-%1Pd-%1Mo
alasimlarinda martensite’nin morfolojisinin ayni oldugu ancak Fe-%30Ni-
%1Pd-%1Mo alasiminda martensite plakalarinin genigledigi ve martensite

miktarinin arttigi géralda.

Fe-%30Ni-%1Pd ve Fe-%30Ni-%1Pd-%1Mo alasimlarinda atermal
Ozellik gbsteren martensitik fazlarin  inceyapilari  Gegirmeli  Elektron
Mikroskobu (TEM) ile incelendi. Ayrica Fe-Ni-Pd alasimina molibden
elementinin eklenmesiyle bu alasimda meydana gelen inceyapi degisiklikleri
ve her iki alasim icin ana fazda olusan kusurlar ortaya konuldu. Austenite ve
martensite fazlar arasindaki kristalografik iligkiyi ortaya c¢ikarabilmek igin

elektron kirinimi desenlerinden yararlanildi.
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Her iki alagimda olusan b.c.c. martensite kristallerinin austenite
yapidan belirgin ve diz bir sinir ile aynldigr goérildid. Fe-%30Ni-%1Pd
alasiminin martensite faz dénlGsimadnin aydinlk alan goérintist Sekil
3.21.a., karanlik alan gérintusu Sekil 3.21.b ve bu bélgeye ait kirnim deseni
ile indislenmig anahtar diyagrami Sekil 3.21.c.” de verildi. Elde edilen kirinim

deseni incelendiginde  dénUsimin  Kurdjumov-Sachs  tlrlne  ait

(110) //(111),, [111],/[110], dbonme bagintilarina sahip oldugu

bulundu.

Fe-%30Ni-%1Pd alasiminin bagka bir bdlgesinden alinan martensite
fazda meydana gelen ikizlenmenin aydinlik alan ve karanhk alan gérintlleri
Sekil 3.22.a. ve Sekil 3.22.b.’ de verildi. ikizlenmis bdlgeden alinan elektron

kirinim deseni ve indis diyagrami ise Sekil 3.22.c.” de verildi. Elde edilen
kinnim deseni incelendiginde martensite kristalinin i¢c yapisinin {112},
dénisim ikizlerinden olustugu bulundu. $ekil 3.22.a. da gbérilen ve ayni
dogrultuda yénelmis siyah ince plakalar (112), dUzlemine paraleldir. Bu

alasimda olusan dislokasyon aglari ise Sekil 3.23." de gdsterildi.

Fe-%30Ni-%1Pd-%1Mo alasiminda olusan martensite faza ait TEM
gOrintlst Sekil 3.24.a.” da gbsterilmis olup, austenite ve martensite fazin her
ikisinin bulundugu bdélgeden alinan elektron kirinim deseni ve indis diyagrami
Sekil 3.24.b.’de verildi. Sekil 3.24.’de gOsterilen martensite kristalinin,
paralelkenar sekilli i¢ ikizlenmelere sahip oldugu goéruldi. Kirnim deseni

incelendiginde austenite kristaline ait elektron demetinin dogrultusu [211]7,
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martensite kristaline ait elektron demetinin dogrultusu [110], oldugu

belirlendi. Kirinim deseni incelendiginde martensite ikizlenmelerinin,

martensite kristal yapinin {112} <111> - sistemleri Uzerinde meydana

geldigi bulundu. Bu sonuclar, dizlemler arasinda K-S tiriinde yoénelim

badintisi (111),, // (110) v oldugunu ortaya ¢ikardi. Bu alasimda meydana

gelen dislokasyon agi ise Sekil 3.26." da gdsterildi.

Yaptigimiz TEM caligsmasi sonucunda, Fe-%30Ni-%1Pd ve Fe-%30Ni-
%1Pd-%1Mo alagimlarinda martensite morfolojisinin ayni oldugu, martensite
kristallerinin i¢ ikizlenmelere sahip oldugu tespit edildi. Fe-Ni-Pd alagimina
Mo elementinin eklenmesiyle martensite plakalarin genisledigi, i¢

ikizlienmelerin arttigi ve dislokasyon miktarinin ise azaldigi gézlendi.

Fe-%30Ni-%1Pd ve Fe-%30Ni-%1Pd-%1Mo alasimlarinda termal
etkiyle meydana gelen martensite faza ait hacim yutzdeleri, martensite fazin
ic manyetik alan ve izomer kayma degerleri M&ssbauer spektrometresi
yéntemi kullanilarak bulundu. Her iki alasimin austenite fazina ait Méssbauer
spektrumlarinin paramanyetik oldugu belirlendi (Sekil 3.28., Sekil 3.29.).
Martensitik faz dénlsimi meydana gelen alasimlarin, ferromanyetik ya da
antiferromanyetik 6zellikli spekturum verdigi géralda (Sekil 3.30., Sekil 3.31.).
Cizelge 3.6." da g0sterilen Méssbauer sonuclarinda Fe-%30Ni-%1Pd ve Fe-
%30Ni-%1Pd-%1Mo alagimlarina uygulanan isil islemlerin ayni olmasina
ragmen alasimlardaki martensite ylzdelerinin farkli oldugu ve molibden

elementinin eklenmesiyle martensite hacim ylzdesinin arttigi tespit edildi.
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Ayrica martensite miktarinin artmasi ile martensite faza ait ic manyetik alan

degderinin azaldigi, buna karsilik izomer kayma degerinin arttigi belirlendi.
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