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OzZET

Fe-%25 Ni-%3 V. ALASIMINDA TERMAL

ETKILI MARTENSITIK DONUSUMUN INCELENMESI

VURAL, Hatice
Kirikkale Universitesi
Fen Bilimleri Enstitusu
Fizik Anabilim Dali,YlUksek Lisans Tezi
Danisman: Yrd. Doc. Dr. Nermin KAHVECI

Ocak 2008, 48 sayfa

Bu tez calismasinda, Fe-%25 Ni-%3 V alasiminda hizli sogutma ve
yavas sogutma sonucunda olusan Martensitik donusumleri, Taramali
Elektron Mikroskobu (S.E.M) kullanarak incelenmigtir. Sogutma seklinin
degistiriimesi sonucunda alagimimizin tane boyutunda degismeler
gozlenmigtir. SEM incelemeleri sonucunda hizli sogutma ile elde edilen tane
boyutunun, yavas sogutma sonucunda elde edilen tane boyutundan daha

klguk oldugu gozlenmistir.

Diferansiyel Tarama Kalorimetresi (D.S.C) olgumleri sonucunda
Martensite donidsim sicakhgr (Ms) -64°C olarak belirlendi ve donitsim

sicakhgina sogutma hizinin etkisi arastirildi.



Anahtar Kelimeler: Fe-Ni-V alasimi, Martensitk Faz  Donusumu,

Tane boyutu, Martensite Donustum Sicakhgi.



ABSTRACT

INVESTIGATION OF THE THERMAL INDUCED MARTENSITIC

TRANSFORMATION IN Fe-%25Ni-%3 V ALLOY

VURAL, Hatice
Kirikkale University
Graduate School of Natural and Applied Sciences
Department of Physics, M. Sc. Thesis
Supervisor : Asst. Prof. Dr. Nermin KAHVECI

January 2008, 48 pages

In this thesis study, Martensitic Phase Transformation resulting from
cooling rate in Fe-%25Ni-%3V alloys investigated by using Scanning Electron
Microscope (S.E.M). At the end of changing cooling rate grain size are
observed grain size in this alloy. At the result of SEM investigation it is
observed that the grain size getting from rapid cooling is less than the grain

size getting from slow cooling.

It is found that martensitic transformation temperature is (M) -64 °C and
the effect of cooling rate on the transformation temperature was investigated

by DSC.

Key Words: Fe-Ni-V Alloy, Martensitic Phase Transformations, Grain Size,

Martensite Transformation Temperature.
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SIMGELER DiziNi

SIMGE
As Martensite-austenite donusumunun baslama sicakligi
E Sistemin potansiyel ve kinetik enerijileri toplami
AGAM Kimyasal serbest enerji degisimi
G" Ana fazin kimyasal serbest enerjisi
GM Uriin fazin kimyasal serbest enerijisi
Ms Austenite-martensite faz donlisimunin baglama sicakhgi
M Austenite-martensite faz dontsumuanuin bitis sicakligi
To Austenite-martensite fazlarin dengede bulundugu sicaklik
T Mutlak sicaklik
S Entropi
KISALTMALAR
b.c.c Hacim merkezli kubik yapi
f.c.c Yuz merkezli kibik yapi
DSC Diferansiyel Tarama Kalorimetresi

SEM Taramali Elektron Mikroskobu



1.GIiRIS

Gunumuzde uretilen malzemelerin buyuk bir kismini metaller ve metal
alasimlari olusturmaktadir. ihtiya¢ duyulan her alanda rahatlikla kullanildig
icin yeni arastirmalara ve gelismelere olanak saglamaktadir. Uygulanan bir
elektrik alaninin etkisi altinda elektrigi iyi ileten katiya “metal”®", en az biri
metal olmak Uzere iki veya daha fazla elementten olusan ve metal 6zelligi

02) Metallerin 6zelliklerini iyilestirmek

gOsteren maddeye ise “alagim” denir
ve istenilen Ozellikte malzemeler elde etmek amaciyla alasimlar
geligtiriimigtir. Alasimlar ayni zamanda saf maddelerden daha iyi teknik
Ozellikler gosterirler. Alagsim olusturmanin diger bir amaci malzemeye
istenilen bir 6zellik saglamak icin en az bir baska elementin kasitli olarak
eklenmesi ile elde edilebilir. Ornegin; celik metal olmayan bir element iceren
alasimdir. Fe-C alasimindan meydana gelen c¢eliklerin gegmisten ginimuze
kullanim alanlari oldukg¢a genigtir. Fe bazli alagimlarin Gzerinde yapilan 1sil
islemler sonucunda alagimin hangi ozelliklerini degistirilebilecegini, alagimi

olusturan metallerin faz dénusimunu nasil etkiledigini bulabilmek amaciyla

cesitli deneyler yapilmaktadir.

Bu calismamizda Fe-%25Ni-%3V alagsiminda sogutma etkisiyle olusan
austenite—-martensite faz donusimini ve bu donlUsimin karakteristik
Ozellikleri yani morfolojisini, kinetigini, termal 6zelliklerini inceledik. Morfolojik
ve kinetik 6zelliklerini belirlemek i¢cin Taramali Elektron Mikroskobu (SEM)'nu
kullandik. Déntgsum sicakliklarini ise Differansiyel Tarama Kalorimetre (DSC)

Olcimleri ile belirlendi.



Fe-bazli alagsimlarda yapilan ¢alismalara érnek olarak; Golovchiner ve
Tyapkin(35), Fe-%27 Ni alasimi ile tersinir donusumler Uzerinde yaptiklari
calismada Ms sicakhigini -30 °C , ayni alagsima %1.5 Ti ekleyerek yaptiklari

calismada Mg sicakhigini -60 °C bulmuslardir.

Durlu™, Fe-%21.3Ni-%0.13C alasimi icin Ms sicakligini -40 °C, Fe-
%40.2Ni-%0.36C alasimi icin -55 °C bulmustur. Giiler®), Fe-%29Ni-%2Mn

alagimi igin Ms sicakligini -128 °C olarak bulmustur.



1.1 AUSTENITE-MARTENSITE FAZ DONUSUMLERi VE

OZELLIKLERI

11.1 Girig

Maddeler dogada kati, sivi, gaz olarak belli bir faz yapisindadirlar. Bir
cisim, denge kuvvetlerinin etkisi altinda en dusuk enerjili denge konumunda
bulunan atom grubundan olusur. Homojen olarak dizilmig atomlar, kararli
denge durumunda belirli bir faz meydana getirirler. Genel olarak faz; surekli
bir madde icinde, kristal 6zellikleri ve atomlarin dizenlenisi kendi iginde
homojen olan ve fiziksel olarak maddenin diger kisimlarindan ayrilan bir
bdlge olarak tanimlanir®. Maddenin icinde bulundugu c¢evre kosullari
degigirse mevcut enerji dengesi bozulur ve atomlar bulunduklari konumdan
daha dusuk bir enerji gerektiren bagka bir konuma ge¢gmeye zorlanirlar. Kitle
halinde atomsal hareket sonucu i¢ yapi degisir ve yeni bir denge yapisi elde
edilir. Bir baska deyimle bir faz bir baska faza dénismus olur. Belirli
fazlardan olusan bir denge yapisinin degisik fazlardan olusan diger bir denge

yapisina gegisi seklinde olusan bu olaya faz donugiimu denir®.

Faz donusumu, saglanmasi sicakhk degisimi ile veya disardan bir
mekanik zor uygulandiginda gerceklesir. Sicakhigl hizlica dusurdugumuzde
veya yukselttigimizde faz donusumu olur. Faz donusiminden sonra
maddenin sadece kristal yapisi degdisir. Kimyasal yapida degisme
g6zlenmez.

Cisimlerin i¢ yap! olusumunda ana etken enerjidir. Enerjisi azalan bir

sistemin kararlihgi artar. Sistemler daima sahip olduklari enerjiyi azaltan



konumlara yodnelerek daha kararli hale gelme egilimi gosterirler. Sistemin
cevre sartlari degistiginde atomlarin enerjisi, dolayisiyla hareket yetenegi
degisir ve imkan verildigi zaman genellikle disuk enerijili kararli denge yapisi

olustururlar®,

Fazlarin olusumu ve ddnugsumlerinde sicaklik, basing ve bilesim olmak
uzere Uc temel etken vardir. Bu etkilerle hangi tur fazin olugtugu ve bunlarin
Ozelliklerinin bilinmesi uygulama yénunden ¢ok dnemlidir. Bir fazdan diger bir
faza donusum olabilmesi igin sistemin son faza gore kararsiz olmasi gerekir.

Sabit sicaklik ve basingta sistemin kararlildi;

G=H-TS (1.1)
Seklinde tanimlanan Gibbs Serbest Enerjisi’'nin en klicik degeriyle belirlenir.
Burada H entalpi, T mutlak sicaklik, S ise sistemin entropisidir. Entalpi

sistemin 1s1 miktarinin bir dlgisudur ve

H=E + PV (1.2)
seklinde verilir. Bu esitlikte E sistemin i¢ enerjisi, P basinci, V hacmi ifade
eder. I¢ enerji, bir sistemdeki atomlarin kinetik ve potansiyel enerjilerinin
toplamindan olusur. Kinetik enerji, katida atomlarin titresimlerinden dogarken
potansiyel enerji sistemdeki atomlar arasi baglar ve etkilesmelerden
kaynaklanir. Sistemin i¢ enerjisindeki degisime bagli olarak 1s1 miktari
degistiginde faz dénlsimi meydana gelir. Ote yandan isi miktari, sabit
basing altinda sistemin hacmindeki degisime de baghdir. Ancak katilarda, PV
03)

terimi E ile kiyaslandiginda ihmal edilebilir ve H = E alinabilir'

Fazlar arasindaki serbest enerji degisimi ise;



AGHM=GA-_GM (1.3)

seklinde verilebilir. Burada G ana fazin serbest enerjisi, GM Uriin fazin

serbest enerjisidir.

Sistemin Gibbs serbest enerjisinde etkili olan bir diger etken ise
sistemin girilebilir durumlarin bir 6lgusu olan entropidir. Dusuk sicaklik kati
fazlar, gucli atomik baglanmaya ve bdylece en diusuk i¢ enerjiye (entalpiye)
sahip oldugu icin en kararh fazlari meydana getirir. Sistem Uzerindeki
sartlarin, degismesi, sistemin en dusuk i¢ enerjili atomik konfiglirasyonu
tercin etmesine neden olur®. Bir materyal igin serbest enerjinin sicakliga

bagl degisimi Sekil 1.1 'deki gibidir.



Enerji (G)

Serbest

Ms To Sicaklik

Sekil 1.1 Serbest enerjinin sicakliga bagli degisimi

Denge sicakhgi olarak tanimlanan Ty sicakhdinda iki fazin serbest
enerjileri esit ve farklar sifirdir. To denge sicakliginin altinda fark sifirdan
blayuktur ve urun faz serbest enerjisi daha kuguk oldugu i¢in daha kararlidir.
To'In Ustundeki sicakliklar da ise fark sifirdan kuguktir ve ana faz daha
kararhdir. Minimum serbest enerji kuralina gore bir sistem bir ¢ok degisik
durumlara izin verirse sistemin bu durumlardan en dusuk serbest enerijili
olani segmesi beklenir. Serbest enerji, faz farki donusumau igin gerekli olan

sirticl kuvvet olarak adlandirilir®).



1.1.2 Katilarda Faz Donusumiu

Kati yapidaki faz dénusumleri sirasinda atomlar yeni faz yapisini
olustururken yer degistirirler. Bu yer degistirmelerde atomlarin komsguluklarini

05.08) Faz déniisimi, olay

koruduklari dénustimler katihal fiziginde 6nemlidir'
sirasinda atomlarin komsuluklarinin degisip degismemesine goére iki gruba
ayrilir. Atomlarin komsuluklarini degistirecek sekilde meydana gelen faz
donusumlerine  yayillmal  (difzyonlu) faz  donusumleri, atomlarin

komsuluklarini degistrmeden meydana gelen faz donusumlerine de

yayllmasiz (difUzyonsuz) faz dontusumleri denir.

Metalik sistemlerdeki faz donusumleri c¢ekirdeklenme ve blyime
déntsamleri ve martensitik dénlsimler olmak Uzere iki ana sinifa ayrilir.
Cekirdeklenme ve buyume donusumlerinde termal uyarma ve yayillma gok
onemlidir ve bunlar sabit bir sicaklikta meydana geldikleri i¢in izotermal

ozellik gosterirler®”).

Metal ve metal alasimlari, atomlarin yayilmali bir olusumla yer
degistiremeyecekleri kadar hizli sogutulduklarinda (veya isitildiklarinda)
yayllmasiz faz dénusumu gosterir ve bu tir bir donisim de martensitik
doénlsum olarak adlandirilir. Bayukligu materyalin kristalografik ézelliklerine
gbre degdisen belirli fiziksel etkiler, materyale uygulanirsa faz déntsumu
meydana gelir. Disardan uygulanan fiziksel etkiler austenite (anafaz) ve
martensite (Urlnfaz) fazlar arasindaki serbest enerji farkini ortaya c¢ikarir.
Ana faz ve urln faz arasindaki bu enerji farki ise martensitik dontisumin

meydana gelmesine sebep olur®:".



Martensitik dontsumler yayilmasiz dontisumlerdir ve yalniz kati fazdaki
maddelerde gobzlenir. Martensitik faz donlsumlerinde aktivasyon enerijisi
uygulanabilir degildir. CUnkld aktivasyon enerjisi yalniz yayilmali faz

donusumu olan gekirdeklenme ve buyume icin gerekli olan enerjidir(°7).

1.1.3 Austenite — Martensite Faz Donusumleri

Martensite, belirli elementlerin yapisinda meydana gelen ilging
degismelerdir. Oyle ki element yiiksek sicaklikta ylizey merkezli kiibik (fcc)
yapidayken duslk sicakhikta hacim merkezli kibik (bcc) yapiya gecebiliyor.

Atomlar arasi baglar kopmadan bir kristal yapidan digerine gegebilmektedir.

Martensitik dondsimler hakkinda pek ¢ok tanim yapiimistir. Bunlardan
bazilari: Kaufman ve Cohen ®® termodinamige gére faz déniistimiini; “ faz
degisimi yada déndsim zorlanmasina maruz kalmis bir bolgeden atomlarin
topluca hareket ettikleri, yer degistirme igeren bir reaksiyondur” diye tanimlar.
Christian®” ise; “basit olusum mekanizmasi nedeni ile atomik difiizyonun
gerekmedigi, serbest enerjinin net bir azalimi ile hizli bir yeni olusum” olarak
tanimlar. Durlu ©; “matensitik déntisiim bir atom takiminin sekil degisimi

ortaya ¢ikaracak sekilde, bir ara yuz boyunca toplu hareketi ile olusan bir faz

gegcisidir’ demektedir.

Martensitik donusumler Uzerinde ilk ¢alismalar teknolojinin gelismesine
bagli olarak 19.yy sonlarindan itibaren baslamistir. Bu olay ilk olarak Alman
bilim adami A.Martens tarafindan bulundugu igin bu bilim adaminin adiyla

anilir.



Austenite ana kristal yapinin martensite Griin faza diflizyonsuz olarak
donusmesi seklinde gergeklesen martensitik donusumler baslangicta celigin
su vererek sertlegtiriimesi sonucu ortaya c¢ikan bir olay iken, daha sonra
yapisal, kristalografik, termodinamik, kinetik ve mekanik 6zellikleri nedeniyle

akademik acidan ilgi cekici bir arastirma konusu haline gelmistir®®.

Austenite — martensite donusumu, sicakhk degisimi ve disaridan
uygulanan mekanik zorun etkisiyle gerceklesebilir. Ayni zamanda bu iki
etkinin birlikte uygulanmasi da donusimu gergeklestirebilir. Ayrica austenite
— martensite dondsimunde ana kristal yapinin tamami drin kristale
doénusmeyebilir. Martensite kristaller austenite yapi iginde dagiimis olarak

bulunabilir. Bunun nedeni de donusumu saglayan etkinin buyukliGgudur.

Termal etkili bir martensitik donigsumun gercgeklesebilmesi icin austenite
kristalin sicakligi, her iki fazin kararl halde bulundugu denge sicakhginin (To)
altina dusurulmelidir. Ana faz T, sicakhginda termodinamik dengededir.
Materyal bu sicakliktan atomlarin difuzyonlu bir olusumla yer
degistiremeyecekleri bir hizla sogutuldugunda kritik bir Ms sicakligindan

sonra ana faz igerisinde urun faz olugsmaya baslar.



Dontsimin basladigi bu sicaklia martensite baslama sicakhgr (Ms)
denir. Bu sicaklikta To — Ms sicaklik farki, fazlar arasinda kimyasal serbest
enerjiyi olusturur. Bu enerji de donusumun baslamasi igin gerekli surtcu
kuvveti dogurur(Sekil 1.1). Surucl kuvvet sistemin sicakliyina ve uygulanan
zora baghdir'®. Martensitenin bitis sicakhgi M; sicakhgidir. M; ve M

sicakliklari ise DSC ile tespit edilmektedir.
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1.1.4 Martensitik Doniisiimlerin Kinetik Ozellikleri

Martensitik dontsim kinetik olarak atermal ve izotermal 6zellikli olmak
Uzere iki grupta incelenebilir. Reaksiyonun olusumu sadece sicaklik
degisimine bagh ise atermal martensite olarak adlandiriir. Zamana ve
sicaklik degisimine bagli olan martensitik donligum ise izotermal martensite

olarak adlandirilir.

Martensitik donusumlerin atermal ya da izotermal olmasi birinci
derecede materyalin kimyasal kompozisyonuna baghdir. Bununla beraber
ayni alagimda isisal davraniga bagl olarak hem atermal hem de izotermal
donusum gozlenebilir. Bunun nedeni, farkh isisal etki sonucu austenite
yapinin grain boyutlarinin degismesidir. Ote yandan kimyasal kompozisyon
bagimlihgindan dolayr meydana gelen bu iki tir donusim igin; donusim
sicakliklari, donusum miktari ve donusum sonrasi urun faz yapilar ve

morfolojileri farklidir®.

1.1.4.1 Atermal Ozellik

Atermal 6zellik gosteren martensite faz dontsumleri, ¢cok kisa zaman

araliginda ve austenite yapi icinde patlama seklinde meydana gelir.

11



Elektriksel Direng(p/po)
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Sekil1.2.a) Fe-%30Ni alasiminda elektriksel direncin sicakliga gore
degisimi, b) Cu—Zn alagimlari igin, martensitik dontusumlerde

elektriksel direncin sicaklikla degisimi

Termal etkiyle olusan martensitik donltsimlerde Ms daha dusuk
sicakliklarda yeni patlamalar olabilir ama bir kez olugan martensite yapi
dusiik sicakliklarda blyiime gostermez®”). Sekil1.2.a’ da Fe-Ni alasiminda
sogutmayla birbirini izleyen yeni faz olusumu gdsterilmektedir. Blylyen
tabakanin boyutu ve c¢ekirdeklenme orani sicakhgin bir fonksiyonudur ve

sicakhgin degisimi donusimun yonunu belirlemektedir.

Atermal 6zellik gosteren donusumlerin kinetik 6zellikleri:
-Dénusum miktari zamandan bagimsizdir.
-Doénusum miktari sicakhgin fonksiyonudur.

-Donugsum hizi sicakhgda bagh dedgildir.
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-Sogutmayla elde edilen artin faz daha yuksek
sicaklikta tekrar ana faza donusebilir.

-Plastik zorlanma atermal déniisiimi etkileyebilir!"'?.

Bunshah ve Mehl"® tarafindan, Fe ve Fe alasimlarinda isisal etki ile
olusan atermal 6zellikli martensite kristallerinin 107 sn gibi bir zamanda
ortaya c¢iktigi dlgulmustar. Literatirde Fe, Cu, Au ... gibi metaller baz alinarak
hazirlanan alagsimlarda atermal Ozellik gosteren martensitik donusumler

meydana gelmektedir®®.

1.1.4.2. izotermal Ozellik

izotermal martensitik dénisimlerde cekirdeklenme zamana baghdir
yani olusan cekirdeklenme sabit bir sicaklikta zamanla devam eder (Sekil
1.3). izotermal martensitik déniisimlerde; Ms sicakhigindan daha duisik
sicakliklarda yeni martensite kristalleri olusabilecedi gibi daha once
olusanlarda hacimce biiyiime gosterebilirler. izotermal reaksiyonlarda kritik

adim cekirdeklenme olarak gosterilir®.
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Sekil1.3. Fe bazl alagimlarda izotermal martensitik dontsumler igin C

egrisi

izotermal martensitik reaksiyonlarla olusmus tabakalar kiiguktir ve
austenite fazdaki dislokasyon duvarlari sebebi ile martensite tabakalardaki
bdylme durur. Bdylece austenite yapi blyuk bir tabaka halinde gérundr.
Olson ve Cohen™ tarafindan martensite olusumu ile ilgili cekirdeklenme ve
dénlisim modelleri, martensite kristal c¢ekirdeklerinin austenite yapi
bozukluklari oldugu kabul edilmis ve bu yapi bozukluklari elektron mikroskop

(15)

calismalarinda gdzlenmistir'®. izotermal reaksiyonlar Fe-C-Mg, Fe-Ni-Mn

gibi alagimlarda goézlenmistir'®'").
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1.1.5 Martensitik Doniigiimlerin Kristalografik Ozellikleri

Martensitik dénustimler difizyonsuz olmasi sebebi ile dénusimden

sonra kristalografik olarak bir cok degisik olusum meydana gelir®1819).

Austenite—martensite faz donusiminde atomlar, komsuluklarini
koruyarak yer degistirirken, kristalografik olarak tum yapi, bir yapidan baska
bir yapiya geger. Yapinin degismesi ile austenite—martensite yapilar arasinda
kristalografik dénme bagintisi (orientation relationship) ortaya ¢ikar.
Martensitik faz donusumlerinin kristalografik Ozellikleri Gzerine yapilan
caligsmalarda iki kristalografik yapi arasinda sinir 6zelligi tagiyan, bozulmamis
ve donmemis olan duzlem alisim dizlemi (habit plane) olarak isimlendirilir

(Sekil 1.4).

Donugumden sonra meydana gelen makroskobik degisme kristalin dig

r0918.19) " Atomlarin birlikte hareketlerinin bir

yuzeyinden de kolayca gozlenebili
sonucu olarak kristalde gozlenen sekil bozulmasi plastik deformasyonunun
varhgini kanitlar ve bu deformasyonun buyukliga déntsum kristalografisine

gore degisir.
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Sekil 1.4. Martensitik dontsumun difizyonsuz dodasina bagh dizlem

ve dogrultulardaki degisim ve yerlesim duzlemi

Donusum sirasinda meydana gelen 6rgu zorlanmasi (sekil zorlanmast)
esnasinda olusumu gevreleyen austenite kristal 6rgusu, donlisume ugrayan
bdlge Uzerinde zit yonlu (donusimu engelleyici) tepki zorlari uygular ve bu
zorlar sekil degisimini sinirlar. Elastik zorlanmalarin bu zit yonla zorlar
karsilayacak buyuklukte olmamasi nedeniyle donusume ugrayan bolgenin
onemli miktarda plastik deformasyon gecirmesi gerekir. Plastik deformasyon
sonucu zor ile zorlanma arasinda mekanik bir denge kurulur ve bdylece
donugim tamamlanir. Bu tamamlayici deformasyon, dislokasyonlarin
hareketi ile olugturulabilir. Bu durumda tam dislokasyonlarin hareketi, kayma
turd yapisal bozukluklar ortaya c¢ikarken kismi dislokasyonlarin hareketi
sonucu yigilma kusurlari veya ig¢sel ikizlenme tart yapi kusurlari (martensite)
olusur. Bu tip kusurlar, 6rgl zorlanmasiyla olusan austenite fazin sekil

deformasyonunu buyuk olglde azalttiklar igin 6rguyu degistirmeyen zorlama

16



olarak tanimlanirlar®®.

Bir kristalografik yapidan digerine donusme seklinde gerceklesen
martensite faz donusumleri, genelde yuzey merkezli kibik (f.c.c.) yapidan
hacim merkezli (b.c.c. veya b.c.t.) veya siki paketlenmis hekzagonal (h.c.p.)
yaplya ya da bcc yapidan hcp yapiya donusme seklindedir. Bu
donusumlerden en ¢ok bilinen genelde Fe bazli alagimlarda gérilen fcc
yapidan bcc yapiya donusme seklinde olup, bu tur bir dontsme kristalografik
olarak kesme mekanizmasiyla gergeklesir. Yani donisme sonucunda ana ve
urin kristal yapilarin bazi duzlem ve dogrultulari arasinda belirli agilar
gOzlenir ve bu iligki kristalografik ddnme bagintisinin ortaya gikmasina sebep

olur(09:14:20.21)
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1.1.6. Austenite — Martensite Faz Donusumlerine Etkiler

1.1.6.1 Uygulanan Dig Zorun Etkisi

Uygulanan mekanik zor ile autenite-martensite = donusimu
etkilenecektir. Disaridan uygulanan mekanik zorlar ana fazi homojen olarak
bozacagi i¢cin martensite olusumu ile mekanik zor arasinda fiziksel bir iliskinin

08.1522) Uygulanan zor, martensite kristalinin olusumunu

varligi dustinilebilir ¢
kristalografik agidan kolaylastirici dogrultuda ise dénusim icin daha az bir
surtcu kuvvet gerekir ve Mg sicakhdi yukselir. Boylelikle (Mg - As) araligi
daralacaktir. Sayet disaridan uygulanan zor martensite plakanin olusumunu
engelleyici yonde ise bu durumda donlsum icin daha buyuk bir surtcu
kuvvet gerekeceginden Mg sicakligi duser.

Yapilan deneysel galismalar i1s1 dedisimi olmadan yalnizca zor etkisi ile

martensite faz doniisiimiiniin olabilecegini gostermistir©222%,

1.1.6.2 Is1 ve Sicaklik Degisiminin Etkisi

Isi ve sicaklik gibi termodinamik etkenlerle olusan martensitik
doénusumlerde donusum sicakliklart Ms ve M¢ sogutma hizindan bagimsizdir
ve alasimin isisal ve mekanik 6zelliklerine baglhdir. Demir bazl alagimlarda
alasim igerisindeki elementlerin (nikel, vanadyum, manganez gibi) oranlari
arttikca, Ms ve M sicakliklarinin neredeyse dogrusala yakin bir degisimle

azaldigi deneysel gdzlemlerle kanitlanmistir®?.

Malzemenin homojen olmasi ayni zamanda 1sil Ozelliklerini de

etkilemektedir. Malzeme igerisindeki safsizlik atomlari artttkgca donisim
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sicakhgi yukselmektedir. Safsizlik atomlari martensitik déntsumu

kolaylastiracak ve boylece doniisiim sicakligi artacaktir®®.

19



1.1.7 Termal Analiz Yontemleri

1.1.7.1 Differansiyel Tarama Kalorimetresi (DSC)

Farka baglh tarama teknigi olarak bilinen diferansiyel taramali
kalorimetresi (DSC); numune ve referans sicakli§i arasindaki farki sicakhgin
fonksiyonu olarak oOlgebilen bir termoanalitik tekniktir. Numune isitilirken,
sogutulurken ya da sabit bir sicaklikta tutulurken sogurulan ya da saliverilen

enerji miktarini dlger.

Bu teknikte referans ve numuneden gelen isi farki sicakligin ya da
zamanin fonksiyonu olarak gosterilir. DSC ’de numune ve referans ayni
sicaklikta tutulmasi gerekir. E§er numune ve referans arasinda sicaklik farki
olusursa sicakhgi ayni tutmak icin numuneye verilen enerji miktari degisir. Bu
teknikle numunedeki faz degisimi sirasindaki 1si miktarini belirleyebiliriz.
Ayrica DSC 6zgul 1si1, erime sicakligi, degisim entalpileri, faz diyagramlari,

kristallesme sicakliklari, reaksiyon kinetigini belirlemede kullanilabiliyor.

DSC deneysel sonucu Isitma veya sogutma egrisini olusturur. Bu egri
de entalpi gegisini hesaplamada kullanilabilir. Entalpi gegisleri pikler halinde
gOzlenir. Entalpi gecisini hesaplamak istersek;

AH = KA (1.4)
denklemini kullanabiliriz. Burada AH entalpi gegisi, K kalorimetrik sabit, A ise
egri Uzerindeki alandir. K kalorimetrik sabit; dlgimden 6lgime degdismeyen

numuneye 6zgu karakteristik bir degerdir.
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DSC ile polimer analizleri, besin analizleri yapiimakta ve eczacilikta da
kullaniimaktadir. 1960°li yillarda Uretilen ve daha sonralari oldukga geligtirilen
yontem autenite-martensite faz dénidstimlerinde de genis bir uygulama alani
bulmustur. Ozellikle martensite baslama sicakligi olan Ms sicakhginin
belirlenmesinde kullanilan DSC oldukca hassas Olcimler

yapabilmektedir(®>26:27:28:37)
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1.1.8 Alagimda Kullanilan Elementlerin Ozellikleri

1.1.8.1 Demir (Fe)

Demir, tum metaller igcinde en ¢ok kullanilandir ve tUum dunyada Uretilen
metallerin agirhkga %95'ini olusturur. Dogada 4. yaygin bulunan bir

metaldir®®,

Dusuk fiyati ve yuksek mukavemet oOzellikleri demiri, otomotiv, gemi
gbvdesi yapimi ve binalarin yapisal bileseni olarak kullaniimasini sagliyor.
Demir metali, demir cevherlerinden elde edilir ve dogada nadiren element
halde bulunur. En ¢ok bilinen demir alasimi g¢elik olmakla beraber bir gok
cesitte kullanim alanina sahiptir. Bunlar pik demir, dokme demir,karbon c¢eligi,

doviilebilir dskme demir, alasimli geliklerdir®).

1.1.8.2 Nikel (Ni)

Nikelin birgok metal igindeki ¢6zunurligu fazla oldugundan c¢ok cesitli
ticari alagimlar elde edilebilir. Nikelin bayuk bir cogunlugu alasim Uretiminde
kullaniimaktadir. Isil direncinin yuksek, sertliginin ve dayaniminin iyi olmasi
sebebiyle ¢ok tercih edilmektedir“®#'#?. Nikel ayni zamanda tane kiiciltme

etkisine sahiptir. Malzemenin mukavemetini ve toklugunu arttirir4).

1.1.8.2 Vanadyum (V)

Nikel gibi vanadyumunda tane kugultme etkisi vardir. Vanadyumun

%0.1 oraninda kullaniimasi bile tane irilesmesini énemli dlglde azaltir?.
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Malzemenin sertlik ve sicaklik dayanimini arttirir. Boylece vanadyumlu

celikler yUksek sicakliklarda isil iglemlere tabi tutulabilirler.

Vanadyumun karbur yapici 6zelligi de vardir. Celikte karbon miktari
artarsa vurma ve darbelere karsi daha dayanikli olur. Bu o6zelligiyle de
vanadyum dayanikh celik Gretiminde ¢ok avantajli bir malzemedir. igerisinde
% 0,15-0,5 oraninda vanadyum bulunan cgelikler yiksek dayanima sahiptir ve

kolay islenebilecek 6zelliktedirler*?.
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2. MATERYAL VE YONTEM

2.1. Numunenin Hazirlanmasi

Tez calismamiza konu olan Fe-25%Ni-3%V alasimi % 99.9 saflikta Fe,
Ni, V alasimlar kullanilarak Tubitak Marmara Arastirma Merkezi (MAM)'de
Ozel olarak uUretilmigtir. Alasimimiz deneysel incelemede kolaylik olmasi
amaciyla uygun boyutlara elmas kesiciler yardimiyla kesildi. Termal etkili
martensitik déonistmleri incelemek igin numunelerimizi gruplandirdik. Birinci
gruba yavas sogutma sekli, ikinci gruba ise hizli sogutma sekli uygulandi.
Yavas sogutma; 1100 °C ‘ de bir hafta tavlanan numune firin sogutmaya
birakildi ve numune c¢ikarildiktan sonra sivi azota (-196 °C) atildi. Hizh
sogutma; 1100 °C ‘de bir hafta tavlanan numune sivi azota atildi. Bu iglemler

sonucunda tablo 1.2.1 olusturuldu.

2.2. Taramali Elektron Mikroskobu (SEM) Gozlemleri igin Numunelerin

Hazirlanmasi

Numunelerimiz Uzerinde yapilacak yluzey incelemeleri igin oncelikle
yuzeyleri temizlendi. Degisik kalinliktaki su zimparalarindan gegirilen
numuneler elmas paste ile parlatilarak yuzeyindeki c¢izgilerden ve
puruzlerden arindirildi. Parlatma igleminden sonra uygun olan asit ¢ozeltisine
atildi. Asit ¢oOzeltisi olarak %5’lik Nital (%5 Nitrik Asit + %95 Metanol)
kullanildi. Asit ¢oOzeltisine atilan numuneler oda sicakliginda 60 saniye

bekletildi. Jeol 5600 yuzey taramali elektron mikroskobu yardimiyla olusan
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mikro yaplilar incelendi.

2.3. Differansiyel Tarama Kalorimetresi (DSC) Olgiimleri icin Numune

Hazirlanmasi

Numuneler su zimparalari yardimi ile 80 um kalinligina kadar inceltildi.
Kesilerek 3 mm c¢apinda diskler elde edildi. Termal etkili martensitik
doénusumleri incelemek amaciyla DSC odlgumleri ve 1s1 akisi - sicaklik egrileri

cizildi.
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3. ARASTIRMA BULGULARI VE TARTISMA

3.1 Termal Etkili Martensitik Dontisumler

3.1.1. Termal Etkili Martensitik Donusumin Taramalh Elektron

Mikroskobu (SEM) ile incelenmesi

Numunemizde olusan termal etkili austenite — martensite fazin ylzey
incelemesi SEM yardimiyla yapildi. ik islem olarak 1100 °C ’de
homojenlestiriien numunede firin sogutma yapilarak oda sicakligina kadar
sogutulduktan sonra austenite tanelerin olusmaya basladigi gozlendi (Sekil
3.1). Olusan bu tanelerin farkli boyutlarda oldugu ve farkli yonelimlere sahip
oldugu goéruldl. Austenite faza ait olan tanelerin boyutlari homojenlestirme

sliresine, sicakliga ve sogutma sekline bagl olarak degisir %3V,

Tablo 1.2.1 Numuneye uygulanan isil islemler

Grup | Tavlama Tavlama Sogutma Sekli
Sicakligi Suresi
Yavas
A 1100 °C 1 Hafta Firinda sogutulup sivi
azota atildl.
Hizh
B 1100 °C 1 Hafta Sivi azota atild1.
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Sekil 3.1 1100 °C sicaklikta 1 hafta homojenlestirilen ve yavas

sogutulan numunenin ylzey gorunimu

1100 °C sicaklikta 1 hafta homojenlestirdigimiz A grubu numune firin
sogutma yapildiktan sonra sivi azota atarak yavas sogutma sekli uygulandi.
Numune yuzeyinde austenite taneler igerisine martensitelerin olustugu
g6zlendi. Olusan martensitik tabakalarin tane sinirlarinda baslayip yine tane
sinirlarinda bittigi ve farkli yonelimlere sahip oldugu gorulmektedir. Askeland
29 yavas sogutma sonucu gdzlenen bu tanelerin igindeki atom dizilimlerinin

O0zdes oldugunu ve olusan bu tanelerin her birinde atomlarin dizilme

yonelimlerinin farkli oldugunu belirtmigtir.
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Sekil 3.2. A grubu numunenin ylzey gérinuimu

Yavas sogutma sekli uyguladigimiz Tablo 1.2.1 ‘deki A grubundaki

numunemizde Sekil 3.2 de géruldigu gibi martensite fazin olustugu gézlendi.
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Sekil 3.3. B grubu numunenin yizey gérunumu

Hizli sogutma sekli uyguladigimiz Tablo 1.2.1 deki B grubu numunemiz
ise 1100 °C sicaklikta 1 hafta tavlandiktan sonra numune sivi azota atild1. Isil
islem seklinin degistiriimesi martensitik donusimu arttirdigl ve martensitelerin
sayisinda artis oldugu gorildu. Ayrica sogutma seklinin degisimiyle tane
boyutlarinin degistigi gézlenmistir. Yani yavas sogutma ile elde ettigimiz
tanelerin boyutlarinin hizli sogutma sonucunda kiciildigu gorilda. Kirindi®®),
Fe-%12,5Mn-%5,5Si-%9Cr-%3,5Ni alagimi Uzerinde yaptigi calismalarda
ayni sure ve sicaklikta i1sil isleme tabi tutulan numunelerden, yavas sogutulan
numunede tane boyutunun hizli sogutulan numuneye gbére daha bulyuk
oldugunu belirtmistir. Fe bazli alasimlarda hizli sogutma ile elde edilen

tanelerin boyutunun yavas sogutmayla elde edilen tane boyutundan daha

kiiciiktir®323®)_ Tane sinirlarina yakin yerlerde martensite miktarinda artis

29



gozlendi. Bu da tane sinirlarina yakin yerlerdeki kusurlarin martentensite
miktarini artirmada etkili oldugunu gostermektedir. Tane sinirlari genelde
safsizlik atomlari, atomlar arasi bosluklar ve dislokasyonlar gibi kusurlar
icerdigi icin tane iclerinde oldugu gibi 6zdes atom dizilimlerinden so6z

edilemez®?.

3.1.2 Termal Etkili Martensitik Donligiimun Donlisum Sicakligina Etkisi

Termal etkili martensitik donisum incelemelerimiz sonucunda, yavas
sogutma sekli uyguladigimiz A grubu numunemizde -50 °C’lerde hareketlilik
godzlenmeye baslandi. -64 °C’de tam pikini verdi ve bdylece Ms sicakhigi -64
°C olarak belirlendi(Sekil 3.4.a). Safsizlik atomlarinin artmasi martensitik
donusumu kolaylastirmis ve donugum sicakligini asagiya ¢ekmistir. Fe bazli
alasimlarda alasim igerisindeki elementlerin ( nikel,kobalt,vanadyum gibi )
orani arttikga Mg ve M; sicakliklarinin nerede ise dogrusala yakin bir

degisimle azaldigi deneysel gozlemlerle kanitlanmistir®®.

Golovchiner ve Tyapkin(35), Fe-%27 Ni alasimi ile tersinir dondstumler
Uzerinde yaptiklari galismada Ms sicakhgini -30 °C , ayni alasima %1.5 Ti
ekleyerek yaptiklari galismada Ms sicakligini -60 °C bulmuslardir. Buna gore

alasim igerisine eklenen diger bir element Mg sicakligini duasurebilir.
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Sekil 3.4 a) A grubu numunenin DSC 06lgim sonucu, b) B grubu

numunenin DSC o6lgim sonucu

Hizlh sogutma sekli uygulanan B grubu numunenin DSC &lgim
soncunda A grubunda -64 °C olarak belirlenen martensite déniisiim sicakhig
61 °C olarak belirlendi(Sekil 3.4.b). Sogutma seklinin degistirimesi tane
boyutlarini kiigultmus ve bunun sonucunda Ms sicakligr artmistir. Ayrica B
grubu numunelerdeki martensite miktarinin artmasi numunenin doénusumu
kolaylastirmis ve bdylece dontusum sicakhgini arttirmigtir. Ni-Ti alagimlarinda

tane boyutunun kiigiiimesi ile Ms sicakhiginin arttigi bulunmustur®®.
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4. SONUG

Bu calismamizda Fe-%25Ni-%3V alasiminda meydana gelen
martensitik faz donusumlerinin termodinamik ozellikleri arastirildi. Sogutma
seklinin degistiriimesi sonucunda olusan termal etkili martensitik dontusumler
incelendi. Olusan yapilarin Taramal Elektron Mikroskobu’'nda fotograflar

cekildi.

Fe-%25Ni-%3V alasimi oda sicakligina kadar yavas sogutulup, sivi
azota atilarak austenite yapi igerisinde martensite yapilar SEM incelemeleri
ile ortaya kondu. Martensite yapilarin tane igerisinde farkli ydnelimlerde
oldugu goézlendi. Yine firindan c¢ikarip sivi azota atilarak olusturulan hizl
sogutulmus austenite yapi yuzey gozlemlerinde martensite miktarinin yavas
sogutmaya goére fazla oldugu ve tane boyutunun yavas sogutmaya gore
kUguldigu gozlendi. Hizh sogutma sonucu tanelerin kigllmesi ve martensite

miktarinin artmasi literatdr ile uyum igerisindedir.

Her iki sodutma seklinde de atermal Ozellik gdsteren martensitik
donusum olmustur. Hizli ve yavas sogutma sekline bagli olarak meydana
gelen ani sicaklik farklari martensitik dondsimun olmasi igin gerekli olan
surucu kuvveti meydana getirmistir. Fe-%25Ni-%3V alasimimizin termal etkili
martensitik donisimun SEM incelemeleri sonucunda olusan urln fazin
normal martensite oldugu ve bu martensitik yapinin tane sinirlarinda baglayip

yine tane sinirlarinda bittigi gozlendi.
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Yapilan DSC oélgimleri sonucunda martensite baslama sicakligi olan Ms
sicakligini yavas sogutma sekli uyguladigimiz A grubu numunemizde -64°C
olarak, hizli sogutma sekli uyguladigimiz B grubu numunemizde ise Ms
sicakligini -61°C olarak olciildi. Sogutma seklinin degistiriimesi donisim
sicakligini degistirmistir. Hizli sogutma ile kiguk taneler meydana geldigi igin
doénlsumul kolaylastiran kusurlarin tane sinirlarinda fazla olmasi sebebiyle

doénusum daha kolay olmustur.
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