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Bu calismada, Fe-Ni-Mn-Cr ve Fe-Ni-Mn-Si-Cr alagimlarinin Ni element
yiizdelerinin ve 1s1l iglem siirelerinin degistirilmesi ile meydana gelen faz
doniisiimlerinin Taramali Elektron Mikroskopisi (SEM) ve X-Isin1 Difraktometre
(XRD) ile yapisal ve kristalografik 6zellikleri ve Mossbauer Spektroskopisi yontemi
ile magnetik Ozellikleri, Termogravimetrik Analiz (TGA) ve Diferansiyel Termal
Analiz (DTA) ile termal 6zellikleri, Four Prope Metot ile diren¢ ve Vickers metot ile

mekanik 6zellikleri incelenmistir.

Si elementi icermeyen, Fe-%10,1Ni-%2,14Mn-%0.42Cr alasimi 25 saat 1s1l
islem gordiikten sonra bainite yapi, 3 saat 1s1l islem goren Fe-%31,5Ni-%?2,23Mn-
%0.41Cr alagiminda ise martensite ve dentrite yapilar gézlenmistir. Aym sekilde Si

elementi iceren, 40 saat 1sil islem gormiis, Fe-%11,61Ni-%0,23Mn-%1,12Si-



%0.34Cr ve Fe-%32,03Ni-%0,14Mn-%0,12Si-%0.38Cr alagimlarinda sirasiyla
bainite ve austenite yapilar ortaya c¢ikarilmistir. Bu incelemeler XRD ile
desteklenerek (110), ve (200), bainite fazin, (111),, (200), ve (220), austenite fazin,
(110), (111),, (200), ve (200), martensite ve dentrite fazlarin kristalografik

diizlemleri olarak bulunmustur.

Incelenen alasimlarda Mossbauer Spektroskopisi yontemi kullanilarak, ortaya
cikan fazlarin magnetik davranislar1 ve bu fazlarin hacimsal miktarlan belirlenerek,
austenite fazin ferromagnetik yada antiferromagnetik, martensite fazin paramagnetik

ve bainite fazin ise ferromagnetik 6zellik gosterdigi ortaya ¢ikarilmaistir.

Incelenen alasimlarin, kiitle artis ve enerji kazang baslama sicakliklar1 termal
analiz yontemi kullanilarak agiga cikarilmistir. Ayrica bu ¢alismada, martensite fazin
bainite fazdan, bainite fazin dentrite fazdan, dentrite fazin ise austenite fazdan daha

sert bir mekanik 6zellige sahip oldugu anlasgimistir.

Anahtar Kelimeler: Martensite, Bainite, Dentrite, Mossbauer Spektroskopisi, SEM,

XRD, TGA, DTA,
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ABSTRACT

EXAMINATION OF MORPHOLOGIC,
MAGNETIC, THERMAL, ELECTRICAL CONDUCTIVE AND
MECHANICAL PROPERTIES OF PHASE TRANSFORMATION IN

Fe-Ni-Mn-Cr and Fe-Ni-Mn-Cr-Si ALLOYS

OCAK ARAZ, Sule
Kirikkale University
Graduate School Of Natural and Applied Sciences
Department of Physics, Ph. D. Thesis
Supervisor: Prof. Dr. Hiiseyin Aktas

December 2007, 80 pages

In this study, morphologic, magnetic, thermal, electrical conductivity and
mechanical properties of phase transformation of Fe-Ni-Mn-Cr and Fe-Ni-Mn-Si-Cr
alloys which occur by changing the percentage rate of Ni element and changing the
duration of heat treatment, have been examined using various physical

characterization methods.

In the Fe-%10,1Ni-%2,14Mn-%0.42Cr alloy without Si element, bainite
phases was observed after heat treatment of 25 hours, and after in the Fe-%31,5Ni-
%?2,23Mn-%0.41Cr alloy martensite and dentrite structures were observed after 3
hours of heat treatment. Similarly, Fe-%11,61Ni-%0,23Mn-%1,12Si-%0.34Cr and

Fe-%32,03Ni-%0,14Mn-%0,12Si-%0.38Cr alloys were observed to have austenite

iii



and bainite structures respectively after heat treatment of 40 hours with addition Si
element. The observations were made using Scanning Electron Microscopy (SEM).
These observations, supported with X- Ray Diffraction (XRD), showed that the
crystallographic plates of bainite phase have (110)a, and (200)a, austenite phase
have (111)y, (200)y, (220)y and martensite and dentrite phases have (110)a (111)y,

(200)a and (200)y.

Mossbauer spectroscopy was used to determine magnetic behaviors and
volume fraction in austenite, bainite and martensite phases. As a result, austenite and
bainite phases showed ferromagnetic or anti-ferromagnetic and martensite phase

showed paramagnetic behavior.

Thermogravimetric Analysis (TGA) and Differential Thermal Analysis (DTA)
were used to determine start temperatures of increased mass and gained energy.
Finally, at this study, Vickers micro-hardness technique was used to investigate
mechanical properties of austenite-dentrite-bainite-martensite formations in studied
alloys. When the data gathered after these studies were compared with the other
phases, dentrite, austenite, bainite and martensite phases showed different
characteristics. In mechanical hardness aspect, hardness of quenched cooled sample
was found to be in order as martensite, bainite, dentrite and austenite phases

respectively, the first one being the hardest.

Key Words: Martensite, Dentrite, Bainite, Mossbauer Spectroscopy, SEM, XRD,

TGA, DTA.
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1. GIRIiS

Tarihin ilk donemlerinden beri yumusak demirin gesitli fiziksel etkenler
uygulanmak suretiyle mekanik 6zelliklerinin iyilestirilebildigi bilinmekteydi. Ancak
19. yy sonlarinda modern teknolojinin gelismesiyle materyal bilimi ile ugrasan bilim
adamlari, s6z konusu etkenlerin 6zellikle kristal yapida onemli degisikliklere neden
oldugunu ve yumusak demirin neden sertlestigi ve metal alasimlardaki bu sertligin

malzemenin i¢indeki fazlardan ileri geldigi biiyiik dl¢iide anlagilmistir.

Bir malzemenin kristal yapist o malzemenin biitiin fiziksel o6zelliklerini
etkiler. Metal atomlar1 ¢evresinde bulunan elektron bulutu nedeniyle aralarindaki
uzaklig1 koruyarak, belli bir kafes sistemi i¢inde kristal yapi olustururlar. Kristal
kafese disardan bir fiziksel etki ettiginde, metal atomlarmmin konumlart kargilikl
olarak kayar veya metal atomlar1 yalnizca kendi kafeslerindeki yerlerinde sikisir.
Boylece malzemenin yapisal, magnetik, termal, kinetik, mekanik gibi bir¢ok fiziksel
ozelligi degisir.

Metaller, oldukga yiiksek elektrik ve 1s1 iletkenligine sahip malzemelerdir.
Bu ozellikler elektriksel iletkenlik ve termal genlesme gibi 6zelliklerin incelenmesi
ile aciklanabilmektedir. Kristal yapiya sahip olmayan maddeler amorf yap: olarak
adlandirilir. Kristalografik agcidan amorf maddelerin atom veya molekiilleri tamamen
diizensizdir. Alasgimlar ise, metallerin genel ozelliklerini iyilestirmek icin, belirli
oranlarda bir araya gelen elementlerden olusur'". Metallerin mekaniksel ve fiziksel
ozellikleri atomlarin cinsine, bag tiiriine ve atomlarin dizilisine yani kristal yapiya
oldukca baghdir. Atomlar arasi baglar uygulanan dis kuvvetlere karsi direng
gostermektedir. Bag kuvvetleri arttikga malzemenin ergime sicakligi yiikselir. Bu da

kristal yapili malzemenin mekanik 6zellikleri tizerinde oldukca etkilidir®.



1.1. Literatiir Ozeti

Shiga (1967), f.c.c. yapiya sahip Fegs(Nijx-Mny)ss tiglii alagimlarinin
magnetik Ozelliklerini incelemistir. Alasimlarn 1 > x > 0,3 aralifinda
antiferromagnetik, 0 < x < 0,3 araliginda ferromagnetik 6zellige sahip oldugunu
bulmustur. Ferromagnetik bolgede, Curie sicakligi ve kendiliginden miknatislik
siddetinin ortalama elektron konsantrasyonunun azalmasi veya x degerinin

artmastyla hizl bir sekilde azaldigini tespit etmistir.

Demirin yiiz merkezli kiibik (f.c.c.) yapisinin antiferromagnetik yapiya
sahip oldugu bildirilmistir. Fakat Fe-Mn alasimlarinda f.c.c. yapinin
antiferromagnetik, Ni bakimindan zengin olan Fe-Ni alagimlarin ferromagnetik
ozellik gosterdigi, bunun yaninda Fe bakimindan zengin Fe-Ni alasimlarin kuraldisi
magnetik oOzelliklere sahip oldugu gosterilmistir. Bu alagimlarda Ni ve Mn
kullanilmasinin sebebi, f.c.c. yapili Fe-Ni ve Fe-Mn alasimlarinin magnetik
ozelliklerinin iyi incelenebilir olmasidir. Bu calismada ayrica, 0 < x < 0,23 araliginda
alagimlarin ferromagnetik 6zellik gosterdigi bulunmustur. Curie sicakligr ve doyma

miknatishik siddeti degeri, x degerinin artmasiyla azalmistir.

Bu calismada, alasimlarin pek c¢ok fiziksel oOzelliklerinden ii¢ postiila
tizerinde durulmustur. 1) Mn elementinin, elektronlarin hareket Ozellikleri, 2) Ni
elemetinin, elektronlarin yerlesme o6zellikleri ve 3) Fe elementinin, elektronlarin
antiferromagnetik bolgede hareket ozelligidir. Ferromagnetik bolgede yerlesme
ozelligine bagli olarak tartisilmistir. Ayrica atomik uzaklik ve magnetik moment
arasindaki iligki incelenmistir. Sonug olarak, Curie sicakligi ve doyma miknatislik
siddetinin x degerinin artmasiyla azaldigi bulunmustur. Magnetik alinganligin Neel

sicakligi iizerinde hemen hemen sicakliktan bagimsiz oldugu tespit edilmistir.



Miknatishik siddetinin sicakliga baglilign -253 °C (20 K)’nin iizerinde
ferromagnetik bir karakter gosterdigi, fakat sicaklik -253 °C (20 K)’den daha diisiik
oldugu zaman miknatislik siddetinin ani bir gekilde diistiigii bulunmustur.
Miknatislik siddetindeki bu diisiisiin antiferromagnetik yapidan ileri geldigi ve Fe-
Ni-Mn alagimlara Ni elementinin eklenmesiyle Neel sicakligi iizerinde magnetik
alimganligin sicakliga bagli olmasinin neden oldugu gézlenmistir. Bu durumun Ni
elementinin spin konumundan anlagilacagi belirlenmistir. Fe-Ni-Mn alagimlarinin
orgii sabiti, Curie sicakligi oda sicakligina yakin iken, x = 0,2’nin yakininda aniden

degisim gostermistir® .

Kakeshita vd. (1993), Fe-% 31,4Ni-% 0,5Mn alasiminda atermal ve Fe-%
24 9Ni-% 3,9Mn alasiminda izotermal martensite doniisiim iizerine magnetik alan
etkisi incelenmistir. Fe-% 31,4Ni-% 0,5Mn alasiminin austenite yapisinin
ferromagnetik, Fe-% 24,9Ni-% 3,9Mn alagiminin austenite yapisinin ise spin cami
(ferromagnetik ve antiferromagnetik durumun bir arada olugsmasi) oldugu tespit
edilmistir. Diisilk magnetik alanlarda iki alagimin austenite durumdaki miknatislik
siddeti ol¢iilmiistiir. Sonug olarak, her iki alasimda olusan kendiliginden miknatislik
siddetinin varliindan dolayr austenite yapinin ferromagnetik olduguna karar

Verilmistir(4).

Kakeshita vd (1999), Fe-% 31,4Ni-% 0,5Cr ve Fe-% 25,0Ni-% 4,0Cr
alagimlarinin magnetik alan alinganligi ve miknatislik siddeti 6l¢iimleri yapilmistir.
Bu olciimler sonucunda; Fe-% 31,0Ni-% 0,5Cr alasgiminin austenite halinin
ferromagnetik, Fe-% 25.0Ni-% 4.0Cr alasiminin austenite halinin spin glass (yani

ferromagnetik ve antiferromagnetik durumlarin bir arada olmasi) oldugu tespit



edilmistir. Bu sonuglarn yiiksek siiriicii magnetik alan etkisi altinda bulunan Fe-Ni-

Mn alagimlarinin sonuglarina hemen hemen benzedigi goriilmiistiir.

Diisiik magnetik alanda austenite haldeki Fe-% 31,0Ni-% 0,5Cr ve Fe-%
25,0Ni-% 4,0Cr alasimlarinin miknatishik siddeti 6l¢timleri yapilmistir. Bu, austenite
haldeki her iki alastmin kendiliginden muiknatislik siddetinden dolay1
ferromagnetiktir. Fe-% 25,0Ni-% 4,0Cr alasiminda miknatislik siddetinin sicakli§a
gore degisiminin oldukca ilging oldugu; -268,8 °C sicakliginda kendiliginden
miknatishik siddetinin normal ferromagnetik malzemelerden farkli olarak, -196 °C

sicakligindaki miknatislik siddetinden biraz kiiciik oldugu bulunmustur®.

Tanji vd (1979), % 20-50 Ni iceren alasimlarin yiiksek sicakliklarda iki
f.c.c. faza sahip oldugunu gostermislerdir. Degismez Fe-Ni alasimlarin yiiksek
sicakliklarda paramagnetik yapida, diisiik sicakliklarda ferromagnetik yapida

oldugunu tespit etmislerdir(6) .

Srinivana ve Wayman (2006) Fe-%7,9Cr-%1,11C celiginde bainitik ferrit
ile austenite faz arasinda G-T (The Greninger-Troiano) yonelim bagintisin1 ve habit
diizlemini (HP), Bhadeshia ve Edmonds N-W (The Nishiyama-Wassermann),
Hokestra ve arkadaslar1 Fe-%0.34C-%0,25Si-%0,6Mn-%4,5Ni-%1,3Cr celigine 365
°C izotermal doniisimle K-S (The Kurdjumov-Sachs) yonelim bagntilarini

bulmuslardir.

300M celiginde (Fe-%0.38C-%1,53Si-%0,6Mn-%?2,48Ni-%0,98Cr-
%0,49Mo0-%0,08V) TEM incelemesi yapilarak alt bainite ile igne martensite fazlari

arasinda G-T yonelim bagintisin1 ve HP’ni gostermislerdir'”.



M. X. Zhang ve P. M. Kelly (2002), Fe-%20Ni-%6Mn-%0,009C ve Fe-
%19Ni-%3,5Mn-%0,009C alasimlarinda olusan martensite ve tanecik bainite
yapilarin yapisal ve kristallografik 6zelliklerini incelemisler. Incelemeler sonucunda,
Mn oran1 %6 olan alagimda -70 °C’de izotermal bir doniisiimle martensite yapi, Mn
orani %3,5 olan alagimda ise 400 °C’de ise tanecik bainite yapi gozlemlemisler.
Ayrica Mn oran1 %6 olan alasimda igne martensite ve austenite yapi arasindaki
yonelim bagintist Kikuchi modeli kullanilarak K-S ve N-W bagmntilarini, Mn oram
%3,5 olan ise alasim da ise igne ferrite ve martensite adaciklan igerdigini
gozlemlemislerdir. Her iki alagim i¢in de tanecik bainite ile austenite yap1 arasindaki
yonelim bagintis1 ile martensite yapir arast yonelim bagimtisinin ayni oldugunu

bulmuslardir®.

Lee ve Bhadeshia (2003), Fe-%?2.05Si-%3,07Mn-%0,7Mo-%0,22C
alagimma 1s1l iglem ve plastik deformasyon uygulayarak izotermal bir doniisiimle
austenite fazdan acicular ferrite yapiya doniistimiinii incelemislerdir. Acicular ferrite
yap1 bainite doniisiim baslama sicakliginin hemen altinda olusan bir yapidir. Buna
gore 1250 °C’de 20 dakikada biiyiik austenite taneleri igerisinde acicular ferrite
yapiy1, 650°C’de 5 saatte biiyiik austenite tane sinirlarinda allotriomorphic ferrite,
390 ve 360 °C’de deformasyon yapilmadan acicular ferrite yap1 gézlenmistir. Ayrica
390 °C’de 30 dakika siirekli sogutma ve izotermal bir doniisiimle hem bainitik yap1
hemde acicular ferrite yapiy1 optik mikroskopta gozlemlemislerdir. Ayn1 numuneyi
390°C’de %10-25 ve 45 deformasyon yapildiktan sonra numunede acicular ferrite ve

bainite yapilarm olustugunu belirlemisler’®.

P. Sahu (2005), Fe-%17Cr-%8Ni-%1Mn-%0,1C paslanmaz celigini X-Isin1

Difraktometresi (XRD) ile mikroyapisim1 ve plastik deformasyon uygulayarak



martensite ve bainite faz doniisiimlerini incelemislerdir. Popa modelini kullanarak da
alagimin kristal boyutunu, mikro 6lgekte zor ve kristal yonelimlerini incelemislerdir.
%94 oraninda plastik deformasyon ile martensite doniisiimii olusmus fakat
martensite baslangic sicakligt (M) altindaki sicakliklarda bu tiir alasimlarda
martensite faz doniisiimii gostermeyebilecegini soylemigler. 400 °C (673 K)
sicaklikta yapilan 1, 3, 6 saatte izotermal yaslandirma ile austenite faz icinde
sirasityla %17, 42, 44 oranlarinda bainite yap1 olusmus ve mikrosertlikleri de sirasiyla
218, 230, 233 kg mm? olarak Olctilmiis ve malzemede olusan bainite oram ile

birlikte arttigin1 bulmuslardir'?.

1.1.1. Calismamn Onemi

Metal ve metal alasimlart giiniimiizde hemen hemen her alanda
kullanilabilmektedir. Ozellikle Fe-bazli alagimlarda gozlenen austenite fazda
meydana gelen degisiklikler, son yillarda iizerinde pek cok akademik caligmanin
yapildigi, énemli yapisal, kristalografik, kinetik ve termodinamik sonuglar ortaya
cikaran ilging bir olaydir. Fe-Mn bazl1 alagimlara katilan iiciincii ve bazi durumlarda
dordiincii elementler, kristal yapida oldugu kadar alagimlarin magnetik, elektriksel ve
mekanik Ozellikleri lizerinde de biiyiik degisikliklerin gdzlenmesine yol a¢gmakta
olup ozellikle Ni elementinin katilmasiyla elde edilen, biiziilme ve genlesme
katsayis1 en kiiciikk olan alasimlarda 1sil islem siiresi ve sicakliginin austenite
yapidaki tanecik biiyiikliigii iizerindeki fiziksel Ozellik degisimleri, c¢ok ilging
sonuclar ortaya koymaktadir. Kristal doniisiime eslik eden magnetik degisimler, 1s1l
islem siiresi sicakligina bagli olarak degisim gosteren tanecik biiyiikliikleri,

alagimlarin kristallografik yapisi ve 6zellikle dis mekanik zorlarin bu yapi tizerindeki



etkilerinin ortaya konulmasinda cok kullamish sonuglar1 ortaya ¢ikarmakta olup,
konu su anda iizerinde yogun akademik calismalarin yapildigi 6nemli bir daldir.

Bu doktora tez caligmasinda, Fe-%10Ni-%2Mn-%0.4Cr, Fe-%31,5Ni-
%?2,23Mn-%0.41Cr, Fe-%12Ni-%0,2Mn-%1,1Si-%0.3Cr, Fe-%32,03Ni-%0,14Mn-
%0,12Si-%0.38Cr alagimlarinda meydana gelebilecek doniisiimlerin kristallografik,
morfolojik, magnetik, termal, elektriksel iletkenlik ve mekanik o6zellikleri cesitli
fiziksel yontemler kullanilarak bulunmustur. Elde edilen sonuclarla bir yandan bu tiir
olusumlarin fiziksel oOzellikleri ortaya konulurken &te yandan bu tiir faz
dontigiimlerinin materyalin fiziksel o6zelliklerinde ortaya cikarttigr degisiklikler

bulunmaya ¢alisilmistir.



2. MATERYAL VE YONTEM

2. 1. Austenite-Martensite Faz Doniisiimleri

Bir hacim igerisinde herhangi bir maddenin makroskopik anlamda, homojen
olarak bulunmasi ve termodinamik denge haline faz denir. Metal alasim kristalleri,
farkl fiziksel sartlar altinda farkli fazlarda bulunabilirler. Fiziksel sartlarin degismesi
sonucu bir fazdan bir bagska faza ge¢me islemine de faz doniisiimii denir. Faz
dontigiimii, sicakligin aniden diisiiriilmesi veya yiikseltilmesi sonucunda ya da
disaridan mekaniksel zorun etkisi altinda meydana gelir. Herhangi bir alasim veya
metalin atomlarinin bir grubu fiziksel yer degistirerek bir faz doniisiimiine sebep
olurlar. Bu tiir doniistime difiizyonlu faz doniisiimii denir. Bir alasim veya metalde
atomlarin komsuluklan degismeden sadece kristal yap1 degisiyorsa, bu tiir degisime
difiizyonsuz faz doniisiimii denir. Fe elementinin yaklasik 911 °C sicaklikta olusan
kristalin yiiz merkezli kiibik (f.c.c.) yapida kristallesme fazina austenite, austenite
fazdaki alasima uygulanan fiziksel etkenler sebebi ile hacim merkezli tetragonal
(b.c.t.), sik1 paketlenmis hekzagonal (h.c.p.) veya hacim merkezli kiibik (b.c.c.) kristal

yapiya doniismesine ise martensite adi verilir'?,

Austenite-martensite ~ faz  doniisiimleri,  difiizyonsuz ~ olusabilme
ozelliklerinden dolay1, katihal fiziginde 6nemli bir yere sahiptirler. Austenite kristal
yapinin, martensite kristal yapiya doniismesi seklinde gerceklesen doniisiim sonunda
atomlar doniisiimden onceki komsuluklarini koruduklar ve yalmzca atomlar arasi
uzakliktan ¢ok olmayan wuzakliklara yer degistirdiklerinden dolay1 austenite-
martensite faz doniisiimii, difiizyonsuz faz doniisiimii olarak bilinir. Ilk kez Fe-
alagimlarinda gozlenmesi ve sanayideki O©nemi nedeni ile giiniimiizde de

arastirmalarin yine bu alagimlar iizerinde yogunlastirilmis olmasina ragmen Au, Cu,



Zn, Sn, Al ve Ti gibi metallerin alagimlarinda da martensite faz doniisiimleri meydana

gelir(lz'm)

Austenite yapiya uygulanan fiziksel etkenler sebebiyle olusan martensite yapi
ana kristal yap1 igcerisinde meydana gelir. Martensite kristalleri diizgiin olmayan bir
dagilimla, austenite yap1 igerisinde serpilmis olarak aciga c¢ikar. Austenite yapi
icerisinde martensite kristali, doniisiimii olusturan etkenin biiyiikliigiine bagli olarak

hacim kaplar.

Austenite-martensite faz doniigiimleri genellikle, ¢ok kisa bir zaman aralig
icinde patlama seklinde veya atermal olarak meydana gelir''> Bunshah ve Mehl
(1953), Fe-bazli alasimlarinda 1sisal etki ile olusan atermal Ozellikli martensite
kristallerinin 107 s gibi bir zamanda ortaya ¢iktigimi 6l¢miislerdir’®. Az sayida bazi
alagimlarda martensite kristallerinin olusumu izotermal ve gozle izlenebilecek kadar

yavas olabilir.

Martensite faz doniistimlerinin diger bir Ozelligi ise tersinir doniisiimler
olmasidir. Olusan martensite kristaller, Mg sicakligindan daha yiiksek bir A
sicakliginda yeniden austenite kristaline doniisebilir. Bazi demir alasimlarinda
martensite kristalin, austenite kristaline doniistiigli sicaklik oda sicakligimin ¢ok
istinde oldugundan, normal gozlem kosullarinda martensite kristalleri daha

kararhidir'”,

Austenite fazda bulunan alagim, ana ve iiriin fazlarin aymi serbest enerjiye
sahip olduklar1 bir T, sicakligi altinda sogutuldugunda My sicakliginda martensite
faza doniisiir. Bu sekilde olusan martensite kristallerine sogutma ile olusturulmus

martensite kristalleri denir. Ortaya c¢ikan martensite kristalleri hacim igerisinde



mercimege benzer plakalar seklinde, diizlem kesitte ig (acicular) biciminde

gozlenir'?,

Bir metal veya alasim, 1sitildig1 ya da sogutuldugu zaman yeni bir kristal
yapiya veya kat1 bir faza doniisiir. Bu faz doniisiim olayi, serbest enerji kavrami ile

kolayca agiklanabilir. Serbest enerji asagidaki gibi bulunur;
F=U-TS . (2.1)

Burada F serbest enerji, U ic¢ enerji, T sicaklik ve S entropidir. Belirli bir T
sicakliginda bir atom miimkiin olan en diisiik enerji seviyesinde (durum 1)
bulunuyorsa termodinamik denge, bu degerden daha yiiksek bir enerji seviyesinde ise
(durum 2) yar: kararli denge olarak adlandirilir. Serbest enerji, her durum ve
reaksiyonda bir minimuma ulasmaya calisacagindan ek bir enerji (Q: aktivasyon
enerjisi) verilmesi halinde atom bu konumu terk edebilir. Boylece kristal yapidaki
kusurlarin ¢evresinde belirli sayida atom yar1 kararh denge konumundadir®. Her faz,
verilen bir alagim i¢in sicaklik ve bilesimin fonksiyonu olarak degisen bir serbest

enerjiye sahiptir(w).

Martensite faz doniisiimiin gerceklesebilmesi i¢in, iiriin fazin serbest enerjisinin
ana fazin serbest enerjisinden daha diisiik olmas1 gerekmektedir. Daha Once
bahsettigimiz martensitik faz doniisiimiinii olusturacak olan fiziksel etkenin
biiyiikliigii ve cinsi doniisiimde kullanilacak olan katinin komposizyonu ve igerisinde

bulunan elementlerle yakindan ilgilidir.
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2. 2. Bainitik Yap1 Doniigiimleri

[k olarak, Bain ve Davenport tarafindan 6zel bir yap1 olarak tammlanan,
perlit- martensite kademesi arasindaki alana bainite adi verilir. Ayrica bainite, ferrit

(Fe’in b.c.c. yapis1) ve sementitin (Fe , C ) yeni diizenlemesi olarak da bilinir. Bainitik

yapi pratikte daha ¢ok austenite kristalin izotermal kosullarda doniistiiriilmesi ile elde
edilir. Ancak siirekli sogutmada da perlit-martensite doniisiim yaptiran sogutma

hizlarindan elde edilen yapilara da yaygin olarak bainitik yapi denilmektedir®”.

Celiklerde bainite yapr olusumu perlite ve martensite yap1 baslama sicakligi
arasindaki sicaklikta meydana gelir. Bainite yapi, perlit'e yakin bolgelerinde olusan
bainitik yapiya iist bainitik yap: ve bainitik yapinin martensite doniisiimiine yakin
sicaklik alanindakine ise alt bainitik yapi veya ignesel bainitik yapr olarak
adlandirilir. Bu yapiy: ferrite yapr icindeki karbitlerin hizlandirdigir yaygin olarak

kabul edilir®",

Bainite yap1 yiiksek doniisiim sicakliklarda olusan difiizyonlu veya
difiizyonsuz bir faz doniisiimiidiir®. Bainitik yapi, etki ettigi sicaklik alanina gore
farklilik gosterir ve bainitik doniisiim, 250 - 550 °C sicaklik araliginda olugmaktadir.
Ust bainite 350 - 550 °C, alt bainite ise 250 - 350 °C sicaklik araliginda olusur(23 ). Alt
bainitik yapi, martensite ile biiyiik benzerlige sahiptir. Ust bainitik yap1 da perlite
benzer. Bainite ve martensite kristallerinin yapisal 6zellikleri hemen hemen aynidir.
Fakat Bainite ve martensite kristallerinin ayrintili kristalografisi farklidir. Bunlardan

biri habit diizlemidir®®.

Greninger ve Troiano (1940), yaptiklar1 ¢alismada Fe-%0.92C-%0.22Mn-
%0.03Si alasiminin bainite ve martensite yapilarinin habit diizlemleri ile doniigiim

sicakliklarini incelemiglerdir. Bainite yapinin yiiksek sicakliklarda austenite kristalin
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yaklagik oktahedral diizlemine, diisiik sicakliklarda ise ilk oOtektoid sementite

benzedigini gozlemlemislerdir'®.

Bainitik yap1 olusumu kiibik bir yapiya sahip olmasiyla birlikte tamamiyle
asirt doymus ferritetir. Kritik sicakligin iistiinde bir olusum sicakligina sahip degilse

tetragonal yapida gozlenebilir.

Tsuzaki ve Maki (1995), diisiik karbon iceren bir alasima Mo, V, veya Cr gibi
karbiir icerikli elementler ilave edildigi zaman yapida genellikle bainitik yapi

goriindiigiinii iddia etmisler®.

Genel olarak, alasiml celiklerde oda kosullarinda, yavas sogutma yapilarak
perlit doniisiimii engellenerek yiiksek oranda bainite yap1 olusturulabilir. Bu da
sicakligin diigsmesiyle biiyiik l¢iide bainite yap1 olusturdugunu gosterir. Bainite yapi
yaninda martensite yap1 gozlenemedigi gibi, bainite doniisiimii engellenirse yalnizca
martensite yap1 goézlenebilir. Bu durum, bainite yapisindaki difiizyon olayindan
dolay1 belirli bir siireye ihtiya¢ duyulmasindan kaynaklanir. Boylece bainite yapi

bolgesinin hizli gecilmesiyle martensite yap1 gézlenebilir(27).

Bainite yapi, martensite yapiya gore daha diisiik bir mekanik 6zellige sahiptir.
Bainite doniisiim baslama (Bs) ve bitis sicakliklar1 (B), martensite doniisiim baglama

(M) ve bitis (My) sicakliklarindan oldukga yiiksektir.

Irvine ve Pickering (1957), karbon yogunlugu azalirken bainitik c¢eliklerin
mekanik 6zelliklerini arastirmislardir. Karbon yogunlugunu % 0.1 kadar azaltilmasi,
baron ve molibden ilavesiyle olusan bainite yapinin iyi bir mekaniksel oOzellik

gosterdigini soylemislerdir.®®).
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Bainite doniisiimii endiistriyel olarak en fazla Onemi, kalip imalatinda
kullanilan takim celiklerinin mekanik 6zelliklerinde kullanilir. Martensite yapiya
nazaran daha diisiik mekanik 6zellik elde edilmesine karsin, gerilmesi az ve ¢atlama

riski olmayan mekanik 6zellik gbsterir(29).

2. 3. Dentrite Yap1 Doniisiimleri

Bir katimin sivi igerisinde biiylimesi ile olusan siirece katilasma
denilmektedir. Katilasma boyunca tane boyutu ve sekli kontrol edilebilir. Katilagma
iki asamadan meydana gelir. Bunlar ¢ekirdeklenme ve biiylimedir. Cekirdeklenme
asamast, sivi malzemelerin katilagsma sicaklifina sogutuldugunda sivi icerisindeki
atomlarin kiimeleserek kat1 malzemeye benzeyen ve embriyo adi verilen kiigiik bir
bolge olusturmasi ile meydana gelir. Katinin biiyiimesi ise, atomlarin sivida olusan
cekirdeklere gecmeleri ile olur. Bu sekilde biiyiime sivi bitene kadar devam eder.
Katinin kristal yapisina ait enerjisi sivinin enerjisinden daha diisiik oldugu icin, siviy1
katilasma sicakliginin altinda soguttugumuzda katilasmasini bekleriz. Sicakligi
katilagma sicakliginin altinda diisiiniirsek, enerji farkinin giderek biiyiimesi katinin

daha kararl bir hal almasina sebep olacaktir.

Cekirdeklenme zayif oldugunda kati olusmadan o©nce sivi katilasma
sicakliginin altinda bir sicakliga sogur. Bu sartlar altinda, dentrite olarak bilinen bir
ara ylizeyde erime 1sis1 alt soguyan siviya iletilir. Sivimin sicakli@i katilagsma
sicakligina dogru yiikselir. Gizli ergime 1sisinin dagilim hizina bagl olarak, birincil

dal iizerinde ikincil ve iiciinciil dentrite kollari olusabilir®”.

Dentritik biiyiime, alt-soguyan sivinin katilagsma sicakligina ulagsmasina
veya 1sinmasina kadar devam eder. Geriye kalan siv1 diizlemsel biiytime (sivinin alt

sogumasi mevcut olmadigindan katilagsma sirasinda kati-siv1 ara yiizeyindeki diizgiin
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bir biiyiime) ile katilagir. Diizlemsel ve dentrite biiyiime arasindaki farklilik, farkli
gizli 1s1lara sahip s1v1 gélciikleri nedeniyle ortaya cikar. Diizlemsel bilyiimede sivinin
icinde bulundugu kap veya kalip 1s1y1 emer. Dentrite biiylimede ise alt sogutulmus

S1V1 1S81y1 emer(l).

Siv1 fazdan kat1 faza gecerken, sivi metal icerisinde kristal kafesine sahip
en kiiciik atom toplulugu olan cekirdegin biiyiimesi bazi dogrultularda diger
dogrultulara gore daha ¢abuk olursa dentrite yapt meydana gelir. Dentrite yapinin
kat1 kollar1 arasinda hala sivi metal mevcuttur. Dentrite yapilar birbirine temas
edinceye kadar biiyiirler ve temas ettikleri yerlerde tane sinirlarin1 meydana getirirler.
Her dentrite yapimin kristal eksenleri farkli dogrultulardadir. Her dentrite yapi
bilyliyiip bir metal tanesi meydana getirdigi i¢in her tane hacim kafesi dogrultusu

ayn1 olan ve tek olan bir metal parcasi gibi diisiiniilebilir®".

Tane sinir1 hareketi katilasma sonrasi olusur ve kati-hal doniisiimleri kesin
tane yapistm degistirebilir. Ornegin, diisiik karbonlu celikte ilk olusan dentrite
yapilar d-ferrite yapilardir; sonradan bunlar austenite yapiya ve daha sonra da ferrite
ve pearlite yapiya doniisiirler. Bu taneli yapilarin her biri uygun metalografik

siirecler sayesinde tamamen katilagsmis kiilce icerisinde tasvir edilebilir.

Tane yapis1 her zaman olmasa da cogu kez sogutma hizinin artmasiyla
azalir. Dentrite yapinin inceligi de (saflig1) sogutma hizinin artmasiyla daima azalir.
Katilagma siireci boyunca olusan kalintilar dentrite yapilar arasindaki bolgede olusur
ve kati-sivi ara yiizeyinin ilerlemesi (yani dentrite kolunun kalinlagsmasi) ile devam

eder™?,
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Dentritik taneler yapi igerisinde agac¢ seklindedir. Onlar hizli katilagmig
metallerde ve hatta ¢ok yiiksek hizlarda elektrikle kaplanmig metallerde olusur.
Metallerin ¢ok yavas veya asir1 hizli katilagmasi eseksenli tane yapilarin olugmasina
neden olur. Uzamis taneler eseksenli yapilarin sogutulmasi islemi ile olusmaktadir.
Uzamis taneler bazen metal elektrikle kaplandigi ve bazen de katilagsma ara hizlarda

olustugu zaman meydana gelir(33 ),

2. 4. Deneysel Materyal ve Yontem

2. 4. 1. Alasimlarin Hazirlanmasi

Deneysel calismalarda incelenecek olan Fe-Ni-Mn-Cr ve Fe-Ni-Mn-Cr-Si
olan alagimlar hazirlamak icin %99,9 saflik derecesinde, toz halinde bulunan Fe, Ni,
Mn, Cr ve Si elementleri bir araya getirilip karistirnllmis ve argon atmosferi altinda
yiiksek sicaklik indiiksiyon firinlarinda yaklagik olarak 1500 °C’ de eritilerek
kaliplara dokiilmiis ve malzemelerin homojen hale getirilmesi i¢in de 1s1l islem
uygulanarak, farkli element oranlarinda dort degisik alasim hazirlanmistir. Bu
malzemeler, Afyon Kocatepe Universitesi Teknik Egitim Fakiiltesi Metal Egitimi
Boliimii Laboratuarlarinda Indutherm-VC 500D indiiksiyon firininda argon atmosferi

altinda hazirlanmistir.

Isil islem sirasinda yiiksek sicakliklarda malzemelerdeki oksitlenmeyi
onlemek icin numuneler yiiksek sicakliklara dayanabilen 10° Hg vakumlu silika
tipler icine konulmustur. Cizelge 2. 1 ‘de de gosterildigi gibi Fe-%11,61Ni-
%0,23Mn-%1,12Si-%0.34Cr ve Fe-%32,03Ni-%0,14Mn-%0,12Si-%0.38Cr alagim-

lar1 1100 °C sicaklikta 40 saat, Fe-% 10Ni-%2Mn-%0.4Cr ve Fe-%31,5Ni-%?2,23Mn-
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%0.41Cr alagimlar1 ise 1100°C sicaklikta sirasiyla 3 ve 25 saat 1s1l islem uygulanmig

ve oda sicakligindaki suya atilarak (water-quench) hizli sogutma yapilmaistir.

Cizelge 2. 1. incelenen alasimlarin 1s1l iglem siire ve sicakliklari

Numune Isil islem Siire
sicakhig
Fe-%11,61Ni-%0,23Mn-%1,12Si- 40
saat
9%0.34Cr
Fe-%32,03Ni-%0,14Mn-%0,12Si- 40
saat
1100 °C
9%0.38Cr
Fe-%10Ni-%2Mn-%0.4Cr
25 saat
Fe-%31,5Ni-%2,23Mn-%0.41Cr 3
saat

2. 4. 2. Taramah Elektron Mikroskobu (SEM) incelemeleri Icin

Numune Hazirlanmasi

Incelenen malzemeler, 1 x 0,3 cm boyutlarinda elmas bicakli kesiciyle
kesilmistir. Kesilen numuneler 220, 500 ve 1200’lik kalinliklardaki su zimparalar ile
yiizeyleri piiriizsiiz hale getirildikten sonra 6, 3 ve 1’lik elmas pastalar ile yiizeyler
mekanik olarak parlatilmistir. Daha sonra ylizeyde olusan tane sinirlarini ve kristal
yapilarimi gozlemleyebilmek i¢in Fe-%11,61Ni-%0,23Mn-%1,12Si-%0.34Cralagim1
%20 Nital (%20 Nitrik Asit, %80 Metanol) ¢ozeltisi ile, Fe-%32Ni-%0,14Mn-

%0,1281-%0.4Cr, Fe-%10,1Ni-%2,14Mn-%0.42Cr ve Fe-%31,5Ni-%2,23Mn-
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9%0.41Cr alasimlar1 ise %10 HF, %10 H,0,, %80 H,O oranlarindaki asit ¢ozeltisi
icerisinde daglama yapilmistir. Numunelerin yiizeylerinde olusan mikroyapi

karakteristikleri 30kV gii¢lii JEOL5600 marka elektron mikroskobu ile incelenmistir.

2. 4. 3. XRD Toz Olciimii icin Numunelerin Hazirlanmasi

X-1sinlart kirinim dl¢iimleri i¢in incelenen alagimlardan, 20 mg’ lik toz
ornekler hazirlanmistir. Hazirlanan ornekler, Saraykdy Niikleer Arastirma ve Egitim
Merkezinde Bruker D8 toz difraktometresi ile Cu hedef kullanilarak olusturulan X-
1sinlariin incelenen alasimlar {izerine gonderilerek kirimima ugratilmasi sonucunda
elde edilen 26-Siddet egrilerinin analizi yapilarak incelenen alasimlarin kristalografik

ozellikleri belirlenmistir.

2. 4. 4. Mossbauer Spektroskopi Incelemeleri icin Numune

Hazirlanmasi

Incelenen alasimlarin, element oranlarinin ve 1si1l islem siirelerinin,
alagimlarin magnetik ozelliklerini nasil etkiledigini Mossbauer spektrometresinde
incelemek icin numuneler elmas kesici ile 2mm kalinhiginda kesilmis 220’lik su
zimparasi ile yaklagsik olarak 100pm kalinligina kadar mekanik olarak inceltilmigtir
ve % 10 HF, %45 H,0,, %H,0 asit cozeltisi ile kimyasal inceltme yapilarak yaklagik
20 pum kalinligma getirilerek numuneler Mossbauer Spektroskopisi i¢in hazir hale

getirilmistir.

2. 4. 5. Termogravimetrik Analiz (TGA) ve Diferansiyel Termal Analiz

(DTA) incelemeleri icin Numune Hazirlanmasi

Incelenen alasimlarin her birinden Smg’lik tozlar hazirlanarak, TGA ve

DTA olgtimleri icin Saraykdy Niikleer Arastirma ve Egitim Merkezinde kiitle
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degisimi ve doniisiim sicakliklart 25 °C’ den 1200 °C ‘ye kadar isitilarak 10

°C/dakika 1s1tma hizinda incelenmistir.

2. 4. 6. Elektriksel iletkenlik Olciimii icin Numunelerin Hazirlanmasi

Elektriksel iletkenlik dlciimleri i¢in malzemeler 5 x 2 x 1 mm dikdortgenler
prizmast seklinde hazirlanan numuneler Saraykdy Niikleer Arastirma ve Egitim

Merkezinde incelenmistir.

2. 4. 7. Mekanik Ozelliklerinin Belirlenmesi icin Numunelerin

Hazirlanmasi

Numuneler elmas kesicisi ile 2mm kalinliginda kesilerek 220, 500 ve
1200°1ik kalinliklardaki su zimparalar ile ylizey piiriizsiizlestirilip 6, 3 ve 1’lik elmas
pastalar1 ile yiizey mekanik olarak parlatilmistir. Daha sonra Fe-%11,61Ni-
9%0,23Mn-%1,12Si-%0.34Cralasimi %20 nital (%20 nitrik asit, %80 metanol)
cozeltisi  ile, Fe-%32Ni-%0,14Mn-%0,12Si-%0.4Cr,  Fe-%10,1Ni-%2,14Mn-
9%0.42Cr ve Fe-%31,5Ni-%2,23Mn-%0.41Cr alasimlar1 ise %10 HF, %10 H,0,,
%80 H,O oranlarindaki asit ¢ozeltisi igerisinde daglama yapilmistir. Boylece
alagimda olusan yapilarin bolgeleri belirlenmis ve her ayr1 bolge icin mikrosertlik
degerlerini Afyon Kocatepe Universitesi Teknik Egitim Fakiiltesi Metal Egitimi

Boliimii Laboratuarinda Vickers metot kullanilarak elde edilmistir.

2. 5. Yontem

2. 5. 1. Enerji Dagilhm Spektroskopisi (EDS)

Enerji Dagilim Spektroskopisi (EDS), her elementi karakteristik X-1sim1

spektrumlarina gore tanmiyarak, onlarin numune icindeki oranlarimi yiizde olarak
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belirleyen bir analiz cihazidir. Bu cihazin caligma prensibi; incelenen malzemenin
izerine elektron 1sinlart yollanir, bu 1sinlar numune i¢inde bulunan elementlerle
etkilesime girer ve her element icin farkli olan K,, L, ve M, enerji diizeylerinde geri
dogru yansitilirlar. Bu yansimalar her elementin numune i¢inde bulunma miktarina
bagl olarak farkli bir siddettedir. EDS analiz cihazi da geri dogru yansiyan bu
siddetleri yiizdeye cevirerek her bir elementin malzeme icinde bulunma miktarini

yiizde olarak gbstermektedir(3 .

2. 5. 2. SEM Hakkinda Genel Bilgiler

1938 yilinda Von Ardenne tarafindan ilk taramali elektron mikroskobunu
(SEM) yapilmistir. SEM, incelenen numunelerin ii¢ boyutlu yiizey goriintiilerini
veren bir elektron mikroskoptur. Burada kesitler degil biitiin olarak numune
incelenir. Numunenin yiizeyine ¢arpan elektronlarin yiizey girinti ve ¢ikintilarindan
farkli a¢1 ile yansimasi ve ii¢ boyutlu gibi goriintii olusturmasi prensibi ile caligir.

SEM’de biiyiitme 10X — 300000X arasindadir®.

SEM’de goriintii elde etmek icin elektronlar kullanilir. Elektronlar bir voltaj
uygulanan tungsten ya da LaBg filamentten sacilir. Sacilan elektronlar yiiksek voltaj
uygulanarak hizlandirilir. Bu hizlandirilan elektronlar vakum tiipti i¢inde cesitli
elektromagnetik lenslerden gecerek incelenen numune iizerine diisiiriiliir.
Numuneden yansiyan elektronlar bir detektdr tarafindan toplanarak ve uygun
programlar kullanilarak goriintii elde edilir.

SEM’in odaklanma derinliginin biiyiik olmasi nedeniyle kirilma yiizeylerini

ve yiizeyin diger ayrintilarim incelemeye oldukea elverislidir®®.

19



2. 5. 3. X-Isinlar1 Kirmimmm Hakkinda Genel Bilgi

X-1sinlant ¢ok kisa dalga boylu elektromagnetik radyasyondur. X- 1simi
yayilimi iki sekilde elde edilir. Bunlardan birincisi, Cu, Fe, Cr, Mo gibi bir metal
hedefe carpan elektronun hizinin azalmasi ile metal hedefin X-151m1 yaymasidir.
Ikicisi ise hedef olarak atomlarin kullanilmas1 sonucunda gelen elektron i¢ kabuktan
bir elektron kopartarak atomu yiiksek enerji durumuna gegirir. Bu seviyede bir siire
durduktan sonra atom, uyarilmis durumdan normal duruma gecerken X-151n1
yaymasidir. Ik metot ile genis bir spektrum elde edilirken, ikinci metotla keskin bir

spektrum elde edilir. Bu spektrumun adi karekteristik spektrumdur.

Bir atom elektromagnetik radyasyonla uyarilirsa, atomlardaki elektronlar
gelen radyasyonun tamamin1 veya bir kismimi gelen radyasyon frekansinda sacilmaya
ugratirlar. Optik bélgede 5000 A dalga boyu civarindaki dalga boylarinda gelen 151
bir kristal {izerine diisiiriiliirse her bir atom tarafindan elastik olarak sag¢ilir ve sonugta
normal bir optik kirillma olusur. Fakat gelen 1simnin dalga boyu kristalin orgii
sabitlerinden ¢ok daha kii¢iik degerde ise, gelen 1s1nin dogrultusunda bir veya birkag

kirinim meydana gelirm).

Bir kristalin X-1g1nlarin1 nasil kirmima ugradigini ilk olarak Alman fizikgi
Von Laue 1912 yilinda, kristallerin esit aralikli atomlardan olustugunu ve bu
atomlarin X-1sinlart igin bir sacici merkez rolii oynadigini, ancak X-i1gmlart dalga
boylarinin kristallerdeki atomlar arasi uzakliga esit veya kiiciik elektromagnetik
dalga olmalann halinde X-iginlarmin kristal tarafindan kolaylikla kirinima

ugrayabilecegini gostermistir®®.

Kirinima ugrayan dalgalarin hangi dogrultularda yapici girisim yapacaklar

Bragg yasast ile belirlenir. Bu yasaya gore farkli iki paralel diizlemden kirinima
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ugrayan dalgalarin, yapici girisim yapabilmeleri i¢in, aralarindaki optik yol farkinin

dalgaboyunun tam katlar1 olmas1 gerekir. Asagidaki Sekil 2. 1’den bu yasanin

Y.

Sekil 2. 1. Bragg Kinnimu

ifadesini ¢ikarmak miimkiindiir.

1. dirzl em\

2. A0 E] BT el

Sekil 2. 1’de gosterilen d aralikli paralel orgii diizlemleri diiz ayna gibi
davranarak, her bir diizlem tarafindan gonderilen X-1s1m1 demetini yansitir.
Yansiyan bu 1sinlar yeteri kadar uzakta iist tiste geldiklerinde, aralarindaki yol farki

X-1g1inin dalgaboyunun tam kati oldugunda, kuvvetlendirici girisim yapar. Yani;

Yolfarki=niA (n=1, 2, 3, ...... ) 2.2

olmalidir. Buna gore gelen ve yansiyan 1sinlari arasimdaki yol farka;

Yol Farki = AB + BC = 2AB 2.3

‘dir. Burada gelme ag¢isinin yansima agisina esit oldugunu kabul edersek, AB = BC

alinmaktadir. Diizlemler aras1 uzaklik d olduguna gore, sekilden;

AB=dsin@ 2.4

AB + AC = 2d sinf 2.5
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bulunur. Yukaridaki esitlikler kullanilarak, yol farkindan kuvvetlendirici girisim

icin;

Yol Farki = 2d sin@ =nd (n=1,2, 3, ...... ) 2.6

elde edilir™. Bragg Yasasi, kristal orgiide ortaya ¢ikan periyodikligin sonucudur.
Yasa orgii noktalarini dikkate alir. Orgii noktalara karsilik gelen atomik diizen
burada Onemli degildir. Bu yiizden yalmizca ortaya g¢ikacak yansimanin siddeti
tizerinde goreceli bir etkiye sahiptir. Ayni1 zamanda goriilebilecegi gibi Bragg
yansimast 2d > A olmast halinde soz konusudur. Bir diger deyisle, molekiiler
boyutlardaki diizenli sistemlerden, 6l¢iilebilecek kirinim desenleri elde edebilmek

icin, bu boyutlarla uyumlu dalga boylarinda 1s1nim gerekmektedir.

Genelde kullanilan ii¢ cesit kirintm metodu bulunmaktadir. Bunlar; toz

kirinim metodu, Laue metot ve doner kristal metottur.

1916-1917 yillarinda Debye ile Seherrer ve onlardan bagimsiz olarak
Hull tarafindan gelistirilen toz kirinim metodu, kristal yapi ile ilgili bilgi edinmek

¥ Toz kirmim

tizere en yaygin olarak kullanilan metotlardan bir tanesidir
metodunun en biiylik yarar tek kristal kullanmadan kirinim desenlerini bulmayi
saglamasidir. Bu sekilde yonelen kristallerden ¢ogu kirinim i¢in uygun
yonelmelere sahip olmayabilirler, ancak farkli dogrultularda ve y6nelimlerde olan
kristal tozlar1 her biri kristal orgii diizlemlerinin belirli bir takimina ait olacak

sekilde bir¢ok koni olusturur. Daha sonra bu koniler uygun bir diizenek yardim ile

fotograf filmlerine kayit edilir. Bragg Kanun denklemleri de kullanilarak kristal
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orgii diizlemleri ile ilgili parametreler, ya da tersine giderek bilinen bir kristal

yapidan yararlanilarak X-isinlarinin dalga boylari bulunabilir®.

2. 5. 4. Mossbauer Spekroskopi Hakkinda Genel Bilgiler

Glintimiizde, kristal orgiisii icindeki bir atom c¢ekirdegi tarafindan enerji

kayb1 olmaksizin gama fotonu salinmasi olayr Mossbauer Olay1 olarak bilinmektedir.

Mossbauer spektroskopisi niikleer fizikte ozellikle atomik ¢ekirdegin
fiziksel ve kimyasal ¢evre ortamlarinin 6zelliklerini belirlemede ayrica uzun omiirlii
niikleer durumlarin quadrapol momentlerini dlgmekte katihal fiziginde, asir1 ince
yapt etkilesmeleri, yap1 faktorlerinin belirlenmesi, antiferromagnetik degisim
etkilesimine sahip olan metallerdeki magnetik kirliligin diisiik sicaklik 6zelliklerinde,
metal ve metal alagimlarinin faz doniisiimlerinin incelenmesinde, austenite yapi
icerisinde sogutma ve deformasyon sonucu olusan martensite kristallerinin hacim
oranlarinin belirlenmesinde ve pek ¢ok fiziksel 6zellikleri belirlemek i¢in kullanilir.
Mossbauer spektrumu fizik disinda da kimya, biyoloji, metalurji gibi bilimin pek ¢ok

dalinda genis bir kullanim alanina sahiptir.

Tiim Mossbauer deneylerinde radyasyon kaynagi olarak radyoaktif bir
izotop olan 3 Co izotopu , 3 Fe izotopunun doteronlarla (*H;) bombardiman

edilmesiyle olusur.

SFe +°H, > 1 Co +'ng 2.7
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'Co’nin izotopu da bir elektron yakalamasiyla uyarilmis 3 Fe* cekirdegini

meydana getirir.

5o (), = 270 gin )
Elelktron
Takalamas STPE,*

137 eV 123 ke'V

E

14.4 ke .

Fe (karark)

Sekil 2. 2. Radyoaktif 3 Co izotopunun, kararh ] Fe’ye bozunma semasi

seklindedir. Sekil 2. 2‘de goriildiigii gibi bu durumda 3 Fe* uyarilmis enerji 1sin1
diizeyindedir ve ii¢ y (14.4, 123, 137 kev) yayinlayarak, taban durumundaki kararl

57 B @1
56 Fe’ ye bozunur™".

Uyarilmis bir ¢ekirdek, EU uyarilmis enerji durumundan ET taban enerji
durumuna gecerken hv = EU — ET bagintisina gore, v frekansl bir ¥ fotonu yayinlar.

Bu fotonun ayni ¢ekirdegin taban durumu tarafindan sogurulmasi olayina rezonans

ad1 verilir (Sekil 2. 3).

Ey Ey F Y

—r AVAVAVAY. o
hv hv

( {23

Sekil 2. 3. Uyarilmis durumdan taban durumuna gegis
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Rezonansla sogurma olayinin meydana gelmesi icin, birinci c¢ekirdegin

yayinladigi fotonun v frekansinin ikinci ¢ekirdek i¢in;

V=— 2.8

bagintis1 ile verilen v frekansina tam esit olmasi gerekir. Yani, rezonans olayinin
olabilmesi i¢in yayinlanan bu ¥ enerjisinin baska bir ¢ekirdek tarafindan alinmasi
gerekir. Bunun igin en uygun gekirdek ise taban durumundaki bir bagka }/Fe
cekirdegidir. Gercekte, birinci cekirdek bir y fotonu yayinlarken, momentumun
korunumu kanununa gore, c¢ekirdek de, Sekil 2. 4 ’de goriildiigii gibi; ayni
momentumla zit yonde geri teper. EG ile gosterecegimiz geri tepme enerjisini bu
olayda ortaya konulan EU — ET enerjisinden alacagi icin, yayinlanan fotonun

enerjisi, kiitle merkezi sisteminde EU — ET oldugu halde, laboratuar sisteminde;

hvy,y =hvo—-EG 29

Sekil 2. 4. v fotonu yayinlayan bir ¢ekirdegin esit momentumla geri

tepmesi

olur ki burada hvy = EU — ET, geri tepme olmadiginda yayinlanmasi beklenilen foton

enerjisidir. Ayni sekilde, ikinci c¢ekirdek gelen fotonu sogurdugunda yine
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momentumun korunumu kanununa gore, EG enerjisi ile geri tepeceginden, bu

cekirdegin uyarilmasi i¢in gerekli enerji;

hvyoz = hvo + EG 2.10

dir. Bu sebeple, yayinlama ve sogurma ¢izgileri arasindaki frekans farki;

2F
AV = Vo5 - Vyay = -G 2.11
olur. ikisi arasindaki enerji farki ise;
hAv = 2EG 2.12

olacaktir. Atomun kiitlesini M ile gosterirsek, p geri tepme momentumu 7y fotonunun

hvy/c momentumuna esit olacagindan EG geri tepme enerjisi;

2.13

olur.
Uyarilmis bir seviyenin enerjisinde daima bir yayilma, bir belirsizlik vardir,

fakat belli bir genislige sahiptir. Enerji seviyesinin genisligi;

AE.AE b 2.14

Heisenberg belirsizlik ilkesinden bulunabilir. Burada AE, enerjideki belirsizligi, At
ise ¢cekirdegin uyarilmis seviyede kalma siiresidir. Bu kalma siiresi, enerji seviyesinin
ortalama Omrii olan T mertebesindedir. Enerji seviyesinin genisligi I'=AE olur.

Boylece Heisenberg belirsizlik ilkesine gore;
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I.1=h 2.15

yazilir.Yayinlanan y—isinlar enerjisi, Lorentzyen biciminde bir dagilim gosterir.Bu

dagilimin yan yiikseklikteki genisligi ise I dir.

Spektral ¢izgi genisliginin geri tepme enerjisin gore ¢ok kiigiik oldugunda
gama- 1511 yaymlama ve sogurulma cizgileri iist iiste gelmez ve rezonansla
sogurulma olayr gozlenmez. Gama 1sinlarinin  rezonansla  sogurulmasini
gerceklestirmek igin, iki egrinin {ist iiste gelmesini saglamak iizere, genellikle
Doppler kaymasindan faydalanilir. Doppler kaymasi, kaynagin ya da sogurucunun
birbirine gore hareket ettirilmesiyle elde edilir. Doppler kaymasi i¢in ¢ogu zaman
kaynag1 sogurucuya gore hareket ettirmek tercih edilir. Eger kaynak c¢izgisel hiz1 v
olan bir hizda sogurucuya yaklastirilirsa ya da uzaklastirillirsa Doppler olay1 sonucu
1sinimin frekansi;

v=v0(l+XJ 2.16
Cc

bagintisina gore artar, (Sekil 2. 5). Boylece, gelen fotonlarin frekansinda;

\%

(Av), =v—v, =v,— 2.17
C
kadar bir artma ve dolayisiyla enerjilerin de;
(AE), = h(Av), = hv,~=E,~ 2.18
c c

degerinde bir artma saglanmis olur.

27



(AE)D =2FE, olacak sekilde v hizi ayarlanirsa, geri tepme sonucu azalan

enerji Doppler enerji artmasi ile karsilanmis olur ve bdylece yaymlama ¢izgisi ile

sogurma ¢izgisinin iist iiste gelmesi sonucu rezonansla sogurma miimkiin olur.

Hareletsiz
Sofuricu

Siddet 4

Freleans
Sekil 2. 5. Doppler genislemesi sonucu spektrum ¢izgisi

Kaynak ve sogurucudaki Mdossbauer atomlar1 ayni kimyasal ortama sahipse
rezonans etkilenmez, fakat sogurucudaki ve kaynaktaki atomlar farkli bir kimyasal
kombinasyonda ise, rezonans olaym gozlemek i¢in, kaynak yada sogurucu birbirine
gore bagil olarak biraz kayar. Bunun i¢in Mdssbauer spektrumuna etkisi, rezonansin

merkezini sifir hizindan 6teye kaydirmaktadir. Bu olaya izomer kayma denir.

[zomer kayma kendini Mossbauer spektrumunda v = 0 (cizgisel hiz) ‘da

olmasi gereken maksimum rezonansta bir kayma olarak gosterir.

Bir Mossbauer spektral cizgisinin izomer kaymasi ilk kez Kistner ve Sunyar

tarafindan gézlenmistir(42).

Degisik materyallerde taban ve uyartlmis durumlar elektron dalga

fonksiyonlarimin g¢ekirdekle ortiismesinden dolayr farkli kaymalar gosterir. Bunun
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rezonans lizerindeki etkisi, onu sifir bagil hizdaki yerinden kaydirmaktir. Izomer

kayma;

AE,, = —Ze ﬁy/? ~ v, (0) kRz ~R2) 2.19

uy

bagintis1 ile hesaplanir. Burada E, taban seviyesinin enerjisi |l//s (O]zve

v, (0)’

sirastyla sogurucu maddenin ve gama kaynaginin elektron yogunlugu fonksiyonu,

R, ve R, sirasiyla ¢ekirdegin uyarilmis ve taban durumlarinda yaricaplari, e

uy
elektron, Ze cekirdegin yiikleri ve AE,, ile de Mossbauer spektrum ¢izgisinin yer

degisim miktarin1 gosterir.

0
ST T ey s
————— S S o | B Ro§
EU E = B o
E H
E
t ) t 10 AEp
-~ - 0.4-n3 020106 0102 03 0,4

Sekil 2. 6. a. Cekirdek enerji seviyelerinin degisimi

b. Méssbauer Spektroskopi cizgisinin yer degistirmesi

Bir atomun kimyasal degerliligin degismesi sonucunda bu atomun s- elektron
yogunlugunun da degisecegi gergektir. Bu sebepten dolayi, sifirdan farkli bir
degerlikte olan atomun cekirdegi ile s- elektronlar1 arasindaki Coulomb c¢ekim
kuvveti etkilesmesi sonucu atomun ¢ekirdek enerji seviyeleri bir degisime ugrar. Bu
olayda Mossbauer spektrumunda ¢izginin yer degistirmesi seklinde kendini gosterir.
Sekil 2. 6. a’da Fe”’ cekirdeginin durumu, Sekil 2. 6. b’de ise Mossbauer spektrumu

gosterilmistir.
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Mossbauer  spektrumlarindan  izomer kayma degerinin  Olgiilmesiyle

Maossbauer izotopunun bag durumlar1 hakkinda cesitli bilgiler elde edilir™®.

Mossbauer atomun cekirdek elektrik kuadrapol momenti ile kristaldeki
diger elektriksel yiiklerden gelen elektrik alam1 gradiyentinin girisimi sonucunda
niikleer spinlerin ayrilmasiyla ¢ekirdek seviyeleri de farkli sekilde yeni seviyelere
boliiniir. Bunun sonucunda da Mdossbauer spektrumunda bu seviyelere kars1 gelen iki

veya daha ¢ok rezonans ¢izgisi goriiliir.

Mossbauer spektrumda bu durumun incelenmesiyle atomlara iliskin gesitli
magnetik momentler, spin durulma zamanlari, Curie sicakliklari gibi magnetik

ozellikler tespit edilebilmektedir.

Niikleer quadrapol moment bir elektrik quadrapol yarilmasi verecek sekilde
bir elektrik alan gradienti ile etkilesebilir. Bu yarilma m? ile orantilidir ve m ile —m
arasinda bir ayirim yapilamaz. Ayrica I=1/2 ise yarilma kaybolur. TFe‘de elektrik
quadrapol etkilesmesi durumda iki ¢izgi, magnetik dipol halinde alt1 ¢izgi goriiliir.
Taban durum ve uyarilmis durum spini farkli olan diger izotoplar i¢in cizgilerin

sayist1 farkli olur.

Taban ve uyarilmis durum farkli niikleer magnetik dipol momentine sahipse
AE enerji yarilmasi farkli olur. Burada momentler ters isaretlidir. Dipol momentleri
icin yalniz Am; = 0 veya *1 olabilir. Bu nedenle $ekil 2. 7°de gosterildigi gibi alti

bilesen gérﬁlﬁr(44).

Asirt ince yapi baglasiminin diger bir tiiriinde, c¢ekirdek diizeylerin bir
magnetik alanda yarilmasidir. Magnetik alanin spektral cizgiler tizerine etkisi zeeman

olayr adin1 alir ve acgisal momentumu I olan bir diizeyin magnetik alanda m
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dejenereliginin kalkmasini ifade eder; alan, diizeyi esit aralikli 21+1 alt diizeye ayirir.
Taban ve uyarilmig durumun magnetik momentleri farklidir. Taban durum kararli ise
ve magnetik momenti tam olarak bilinirse Mossbauer spektrumu uyarilmis durumun
magnetik momentini gercekten biiyiik bir hassasiyetle verilebilir. Alanin belirlenmesi

ise atomik yap1 hakkinda 6nemli ipuclar verebilir.

m

32
+1/2
-2
=32

oy

=32

14.4 ke

-2

=142

+1i2

(@)

(b)

Sekil 2. 7. a. *’Fe’nin cekirdek diizeylerinin magnetik dipol yarilmasi
b. Yarilmalar sonucu Mossbauer spektrumunda olusan

cizgiler
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Mossbauer spektrumlart aracilifiyla elde edilen quadrapol yarilmalari
Olclimlerinden, incelenen materyalin kimyasal 0©zellikleri hakkinda bilgiler
edinilebilir™®’.

2. 5. 5. Termogravimetrik Analiz (TGA), Diferansiyel Termal Analiz

(DTA) Hakkinda Genel Bilgiler

Termal analiz, materyale ait bir fiziksel 6zelligin sicakligm bir fonksiyonu
olarak veya bir tepkimede alinan ya da aciga ¢ikan 1sinin izlendigi yontemleri icerir.
Bu yontemlerin baslicalar1 Termogravimetrik Analiz (TGA), Diferansiyel Termal

Analiz (DTA) ve Diferansiyel Taramali Kalorimetre (DSC)’dir.

TGA, DTA ve DSC eszamanl bir tekniktir. Ornegin agirlik degisimini ve
referans ile arasindaki sicaklik farkimi kontrollii bir sicaklik programi kullanarak
Olcer. TGA, malzemelerin bozunma sicakligi tayin analizi ve agirhik kaybi (nem,
ucucu organikler, kiil) analizleri, DTA ve DSC ise endotermik ve ekzotermik
reaksiyonlarin incelemelerinde, erime sicakligi, cams1 gecis sicakligi, 1s1 kapasitesi,

kristallenme sicakligi tayininde kullanilir.

Termal analizler, genellikle sabit basing altinda yiiriidiigiinden, gecerli olan

termodinamik esitlik Gibbs-Hemlholtz ifadesidir.

AG=AH-T AS 2.20

Burada, G sistemin serbest enerjisi, H sistemin entalpisi, S sistemin entropisi ve T de

sistemin Kelvin sicakligidir.

Aa+Bb— cC+Dd 2.21
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gibi genel bir kimyasal tepkime icin: AG< 0 ise, tepkime yazildigr sekilde
kendiliginden olur, AG=0 ise, sistem dengededir ve AG>0 ise, tepkime
olmayacaktir. Termal analiz, kendiliginden olan (A G<0) tepkimelerin incelenmesini
igerir.

Sicakligin bagimsiz degisken oldugu yontemler (DTA, DSC) icin T ve AS
onemlidir. Gibbs-Hemlholtz denkleminin sicakliga gore tiirevi alinirsa,

d(AG) _
ar

-AS 222

elde edilir. Bu denklem, tepkimenin olmadigi bir durumdan (A G>0), tepkimenin
olacagi bir duruma (AG<0) nasil gecebilecegini gosterir. Eger AS pozitif ise
sicakligin artmasi, AS negatif ise sicaklifin azalmasi ile AG negatif olur ve
kendiliginden olan bir tepkime elde edilir. Tepkime bir kere basladiktan sonra, olay1

izlemek icin uygun yontemlerden biri kullanilabilir.

Bilimin bir¢cok alaninda TGA, DTA ve DSC bilimsel arastirmalarda,

materyal teknolojisinde ve miihendislikte ¢6ziimii zor problemlerde kullanilmaktadir.

Termal analizler basit veya karmasik materyallerin kalite kontrollerinde,
dogal veya iiretilmis maddelerin bilesimlerinin belirlenmesinde, silikatlar, ferriteler,
oksitler, seramikler ve camlar gibi inorganik maddelerin 1sisal davranislarinda faz
diyagramlarinin  olusturulmas1 ve faz gecislerinin incelenmesinde, organik
bilesiklerin erime, kaynama ve ayrisma noktalarinin kolay ve kesin saptanmasinda,
kinetik analizleri, petrol, polimer, yag ve balmumu gibi malzemelerin oksit

kararliliginda, eczacilikta ilag Orneklerinin saflifinin arastirilmasinda, kati kati
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reaksiyonlarda 6rnegin fisekgilikte, yiiksek patlayicilarin karakteristik ayrismalarinda

yaygin olarak kullanilir™®.

2. 5. 6. Elektriksel iletkenlik Hakkinda Genel Bilgi

Elektriksel ozdiren¢ bir elektrik alanin etkisi altinda, akim veya yiiklii
parcaciklarin ge¢isine malzemenin gosterdigi direncin bir dlciistidiir. Diizenli bir A

tesir kesitine sahip bir iletkenin elektriksel p 6zdirenci
p= kA 2.23

ifadesi ile verilmektedir. Bu ifadede R diren¢ ve L iletkenin boyudur. j akim

yogunlugu ise;
j=ocE 2.24

‘dir. Burada ¢ elektriksel iletkenliktir. Malzemelerde elektriksel 6zdireng bilesim,

basing ve sicakligi icine alan bir¢ok faktorlerden oldukga etkilenmektedir.

Mutlak sifir civarindaki sicakliklarin iizerinde (-273 °C) ¢ogu metal ve
alagimlarin dzdirenci sicakligin artmasiyla artar. Sicaklik arttikca, kristal orgiideki
atomik titresimlerin genligi artar. Bu sebeple, iletken elektronlar ve atomlar veya
iyonlar arasindaki carpisma olasilifi artar. Genel olarak, bir metaldeki safligin

derecesi ne kadar biiyiikse, 6zdirenci o kadar kﬁgﬁktﬁr(%).

Metalik iletkenlerde, enerjideki artisin bir sonucu olarak atomlarin artan
titresim genlikleri yap1 boyunca serbest elektronlarin gecisini engelledigi icin,
ortalama serbest yol azalmaktadir. Sonug¢ olarak, elektronlarin hareketi azalir ki bu

Ozdirengte bir artisa neden olur.
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Elektriksel iletkenlik ile metalin elektron yapisi arasinda bir baginti
bulunmalidir. En iyi iletkenlik bir degerlikli metallerde gozlenir. Degerlik arttikca,
metalin elektriksel iletkenliginde de azalma baslar. Kristal orgii cinsinden
karsilastirma yapacak olursak, kiibik kristal yapida elektriksel iletkenlik kristal
dogrultularina bagimli degildir. Buna karsilik diger kristal yapilarda elektriksel
iletkenlikte bir yone bagimlilik géze carpar. Mesela, ¢inko ve kadmiyum kristalleri
siki paketlenmis hekzagonal kristal yapiya sahiptirler ve ana eksenleri boyunca
ozdirencleri, dik dogrultularda olanlardan daha biiyiiktiir. Kristalin plastik
deformasyonu, kristal 6rgiiniin normal yapisin1 bozar ve 6zdirenglerini biiyiik dl¢iide

arttirir.

Metallerin sicakliklar arttirilinca 6zdirengleri de artar. Cok al¢ak olmayan
sicakliklarda, diren¢ sicaklikla orantili olarak degisir. Metaller eridiklerinde,
elektriksel direnglerinde bir artma gozlenir, bu artma asagi yukarn iki kat1 bir degisim
ortaya koyar. Civa icin diisiiniilecek olursa, erime hacimde biiyiikk degisikligi de
beraberinde getirir ve direngteki artis dort kati kadar olur. Antimon, bizmut gibi
eridigi zaman hacmi kiigiilen metalleri dusiiniirsek, bunlarin da elektriksel

direnglerinde diigsme goriiliir.

Atomik diizeyde diislinecek olursak, bir metalden elektrik akimi gegince
ortaya ¢ikan 1s1, iletim elektronlarinin kristal orgii ile elastik olmayan ¢arpigsmalar
yapmasinin sonucudur. Buna karsilik bir metal herhangi bir kismindan isitilirsa,
serbest elektronlar 1sisal enerjinin sicak kisimdan soguk kisma taginmasinda rol
alirlar. Boylece serbest elektronlarin tasidig: 1s1, atomlarin tasidig 1sidan biiyiikse,

metalin 1s1sal ve elektriksel iletimi arasinda bir bagintinin bulunmasi gerekirm).
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Elektrik iletkenligi ©zellikle atomik baga, atomik yapiya ve malzeme
islemlerine karst hassastir. Bu nedenle metaller yiiksek bir elektrik iletkenligine
sahiptir. Bu iletkenlik sicaklik yiikseldiginde veya alagimlama ve malzeme islemleri
orgii hatalar1 olusturuldugunda azalir. Yariiletken ve yalitkanlar, iyonik ve kovalent
bagin ozelliginden dolayr diisiik iletkenliklere sahiptir. Buna karsin bunlarin
iletkenlikleri yiiksek sicakliklarla veya dogru tip Orgii hatalar1 katmakla veya
kanistirmakla yiikseltilebilir. Sicaklik ve yapinin iletkenlik iizerine etkisini avantaj
olarak kullanmakla pek c¢ok cesit elektronik cihaz iiretilebilir ve faydali hale

getirilebilir®.

2. 5.7. Mikrosertlik Deney Sistemleri Hakkinda Genel Bilgi

Malzemelerin 6zellikleri mekanik ve fiziksel olarak iki grub da toplanabilir.
Fiziksel ozellikler elektriksel, magnetik, termal gibi elastik davranmislarimi inceler.
Mekanik o6zellikler ise uygulanan yiik ve gerilmeye karst malzemenin nasil
davrandigini1 gosterir. Yangin olarak bilinen mekanik 6zellikler siineklik, dayanim ve

sertliktir®”,

Mikrosertlik ¢ogunlukla bir maddenin bir bagka cismin batirilmasina karsi
gosterdigi direng olarak tanimlanir. Batirilan cismin (deney ucunun) bi¢im ve sertligi
ile uygulanan yiikiin tiir ve biiylikliigii batma olaym etkilediginden, mikrosertlik

degeri verilirken yapilan deneyin adinin belirtilmesi zorunludur.

Mikrosertlik dl¢iimlerinde birgok yontem vardir. Bu yontemlerden en cok
kullanilan statik mikrosertlik deneyleridir. Numunelerin ylizeyinde c¢ok az
deformasyon olusturmasi, hizli yapilabildigi ve Olgiim izlerinden dolayr 1s1l

islemlerden sonra kalite kontrol amaciyla da kullanilmasi 6nemlidir.
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Statik yontemlerde deney ucu numuneye darbesiz ve 6nceden belirlenmis bir
siire boyunca etkiyen sabit bir yiikle bastirilir. Yiikiin kaldirilmasindan sonra

yiizeyde olusan kalic1 iz dlgiiliir. Mikrosertligin saptanmasinda ii¢ farkli metot vardir.

a) Brinell Deneyi: izin yiizeyini bulmak igin, belirli bir capdaki sertlestirilmis

celik veya sert metal bilye se¢ilen bir deney yiikii ile numuneye bastirilir.

Brinell mikrosertlik 6lgme yontemi yumusak veya orta sertlikte malzemeler igin
kullanilir. Biyiik izler elde edilebildigi icin heterojen malzemelerin ortalama mikro

sertligini bulmaya elverislidir.

a) Vickers Deneyi: Vickers deneyi de iz yiizeyi alaninin belirlenmesi prensibine
dayanir. Brinell deneyinden farki, deney ucu kare ve tepe agis1 136° olan bir elmas

piramittir.

Vickers sertlik deneyi ¢cok yumusak ve cok sert malzemeler i¢in oldugu gibi

ince pargalar ve tabakalar icinde uygundur.

Vickers yonteminin en 6nemli istlinliigii, kiiciik yiikler veya izlerde bile kare

kosegeninin duyarlh olarak ol¢iilebilmesidir.

b) Rockwell Deneyi: Metalik malzemenin sertligi, deney ucunun batma

derinligi olciilerek saptanir. Cesitli Rockwell sertlikleri tantmlanmistir.

Rockwell deneylerindeki farkliliklar (Rockwell-A, Rockwell-B ve Rockwell-
C); deney ucu, 6n yiik, deney yiikiiniin biiylikliigii, referans sayisi ile sertlik birimine

karsilik olan batma derinliginden kaynaklanir.

Rockwell deneyinin diger yontemlere iistiinliigii, dl¢iimiin daha kisa siirede
ve gerektiginde tam otomatik olarak yapilabilmesidir. Hassasiyeti diger deneylere

gore daha azdir®”.
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3. ARASTIRMA BULGULARI VE TARTISMA

3.1.1. incelenen Alasimlarin Element Analizi

Elde edilen alagimlarin komposizyonu IXRF sistemi kullanilarak Enerji
Dagilim Spektroskopisi (EDS) yontemi ile belirlenmistir. Bu yontemle element
analizi yapilirken incelenen alagimin farkli bolgeleri taranmig ve bulunan degerlerin
ortalamasi alinmustir. Incelenen alagimlar igerisinde Fe-%31,5Ni-%2,23Mn-%0.41Cr
alagimimin element analizi yapilirken farkli bolgelerde farkli analiz sonuglarinin elde
edilmesinden dolay1 bu alagim i¢in farkli yapisal 6zellik gosteren iki bolgeden elde
edilen analiz sonuglar1 ayr1 ayn verilmistir. Asagida Sekil 3. 1 ve Cizelge 3. 1°de
goriildiigii gibi Dy bolgeleri Ni elementinin yogun olup alasimin homojen olmadigi

bolgeleri, D, bolgeleri ise alagimin homojen oldugu bolgeleri temsil etmektedir.

FRELET (NE _' TR e m

oy S
- ﬁ\\m 3

Sekil 3. 1. 1100 °C ‘de 3 saat 1s1l islem gormiis Fe-%31,5Ni-%2,23Mn-

%0.41Cr alasimina ait EDS analiz bolgeleri
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Cizelge 3. 1. EDS analizlerine gore hazirlanan alasimlarin kimyasal analizleri

Element (% Agirhk)
Alasim
Fe Ni Mn | Cr Si
A 86,72 | 11,61 | 0,23 | 0,34 | 1,12
B 67,256 | 32,03 | 0,14 | 0,38 | 0,12
C 87,34 10,1 | 2,14 | 0,42 -
D, 57,2 40,2 | 2,2 | 04 -
D, 64,04 | 31,5 | 2,23 | 0,41 -

3. 2. Yapisal Ozellikler

Fe-bazli alagimlarda genel olarak malzemeyi homojenlestirme sicakligi

elementlerin ergime sicakliklarinin altinda bir sicaklik olarak segilir.

Austenite tane smrt hareketi, 1s1l islem siiresi ve sicakligina bagli olarak
austenite tane sinirlarinin bilyiimesi katilasma sonrasi olusur. Bir bagka ifade ile
alasimda dentrite yap1 olusumu tamamlandiktan sonra austenite taneleri olusmaya
baslar ve 1s1l islem siiresi arttik¢a austenite taneleri de bilyiimeye devam eder. Bazi
diisiik karbonlu ¢eliklerde ilk olusan dentrite yapilar d-ferrite yapilardir; sonradan
bunlar austenite yapiya ve daha sonra da ferrite, pearlite, bainite veya martensite

yapiya doniisebilirler™?.
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Fe- bazli alagimlarda Bain doniisiimii ile austenite faz cesitli fiziksel
etkenlerle b.c.c. veya b.c.t. fazina doniisiir. b.c.c. faz, bainite, perlite ve martensite
doniigiimleri arasindaki sicaklik bolgesinde olusur. Bainite yap1 perlit ve martensite

yapi arasindaki (250-550 °C) ara sicaklik bolgesinde olusan b.c.c. yapi igerir(lo).

Fe-Ni-Mn-Si-Cr alagimlarinda Ni ve Si elementlerinin alagimin yapisal
ozellikleri iizerinde nasil etkili oldugunu anlamak icin farkli oranlarda Ni ve Si
iceren alagimlar hazirlanmistir. Hazirlanan alagimlarin Ni ve Si element oranlarina
baghh olarak nasil bir yapisal ozellik gosterdigi SEM ile belirlenmistir. SEM
incelemeleri sonucunda, Fe-%11,61Ni-%0,23Mn-%1,12Si-%0.34Cr alasiminda,
1100°C’de 40 saat 151l islem gordiikten sonra, oda sicakligindaki su icerisinde hizli
sogutulan numune Sekil 3. 2. a.’da goriildiigii gibi bainitik yap1 gozlenmistir.
Incelenen alasgimda Ni miktar1 artirildigr zaman 6rnegin Fe-%32,03Ni-%0,14Mn-
%0,12Si-%0.38Cr alagim1 1100 °C’de 40 saat 1s1l islem gordiikten sonra su
icerisinde hizli sogutulan numunede (Sekil 3. 2. b.) austenite yap1 gdzlenmistir. Bu
sonu¢ Ni elementinin, alasimi oda sicaklifinda daha kararli austenite yapiya
doniistiirdiigii anlagilmaktadir. Ayrica bu numune 30 s s1v1 azotta bekletildikten sonra
tekrar SEM incelemeleri yapilmis ve alasimin hala austenite yapida oldugu
gbzlenmistir. Bu sonug ise Ni elementinin artmasi ile ortaya c¢ikan kararli austenite

yapiy1 desteklemektedir.

Si icermeyen Fe-Ni-Mn-Cr alasiminda Ni elementinin oraninin ve 1s1l islem
siiresinin degistirilmesinin alasimda ortaya cikabilecek faz doniisiimleri iizerinde
nasil etkili oldugu da arastirilmustir. 1100 °C de 3 saat 1s1l islem uygulanan Fe-
9%31,5Ni-%2,23Mn-%0.41Cr alasimi  oda sicakligindaki su icerisinde hizli

sogutulmustur. Bu alasimda Sekil 3. 2. c. de goriildiigli gibi zig-zag martensite yapi
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elde edilmistir. Bu elde edilen martensite yapinin doniisiim sicakligi oda sicaklig
tizerindedir. Oda sicakliglr iizerinde martensite yapi1 olusan alasim daha diisiik
sicakliklara sivi azot igerisinde sogutulmustur. Bu sogutulma islemi sonrasinda
incelenen alasiminin yapisal ozellikleri SEM ile incelenmistir. Diger arastirmacilar
tarafindan yapilan daha onceki ¢caligmalar dikkate alindiginda oda sicakligr altinda da
yeni olusabilecek martensite kristallerinin elde edilmesi beklenirken herhangi bir
martensite yapi olusumuna rastlanmamis fakat martensite yapiya gore daha diisiik
enerji ile ortaya cikan dentrite yapr elde edilmistir. Alasim 1s1l islem yapildiktan
sonra su icerisinde hizli sogutulurken, o anki sartlara bagli olarak yeterince hizli
sogumanin gerceklesmemis olmast sebebi ile diisiik sicakliklarda dentrite yapi
gozlenmis olabilir. Eger 1s1l islem sonrasi homojen hale getirilen alasim yeterince
hizl1 sogutulmus olsa idi, bizim bu numunede elde ettigimiz dentrite yapinin yerine
martensite elde etme olasiligimiz daha yiiksek olabilirdi. Sekil 3. 2. d.” de goriildiigii
gibi daha diisiik enerji ile olusan dentrite yap1 bu alasimda daha yiiksek enerji ile
olusan martensite yapinin yerine olusmustur. Ni oraninin daha az oldugu Fe-
9%10,1Ni-%2,14Mn-%0.42Cr alasiminda ise 1100 °C’de 25 saat 1s1l iglem gordiikten
sonra su icerisinde hizli sogutulan numunede (Sekil 3. 2. e.) bainite yap1

gozlenmistir.
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Sekil 3. 2. a. Fe-%11,61Ni-%0,23Mn-%1,12Si-%0.34Cr alasgiminda, 1100°C’de
40 saat 151l islem gordiikten sonra oda sicakligindaki su icerisinde hizli sogutulan

numunede gozlenen bainite yapinin SEM goriintiisii

Sekil 3. 2. b : Fe-%32,03Ni-%0,14Mn-%0,12Si-%0.38Cr alasiminda, 1100°C’de 40
saat 1s1l islem gordiikten sonra oda sicakligindaki su icerisinde hizli sogutulan

numunede gozlenen austenite yapinin SEM goriintiisii
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Sekil 3. 2. ¢ : Fe-%31,5Ni-%?2,23Mn-%0.41Cr alasiminda, 1100°C’de 3 saat 1s1l
islem gordiikten sonra oda sicakligindaki su igerisinde hizli sogutulan numunede

gozlenen martensite yapimin SEM goriintiisii
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Sekil 3. 2. d : 1100°C’de 3 saat 1s1l igslem gordiikten sonra hizli sogutulan Fe-
9%31,5Ni-%2,23Mn-%0.41Cr alasimi 30 s sivi azotta bekletildikten sonra ortaya

cikan martensite ve dentrite yapilarin SEM goriintiisii
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Sekil 3. 2. e : 1100°C’de 25 saat 151l islem gordiikten sonra oda sicakligindaki su
icerisinde hizli sogutulan Fe-%10,1Ni-%2,14Mn-%0.42Cr alasiminda ortaya cikan

bainite yapinin SEM goriintiisii

Incelenen Fe-Ni-Mn-Cr ve Fe-Ni-Mn-Cr-Si alasimlarinda Ni miktarmin
degistirilmesi ve Si ilave edilmesinin alastmin yapisal 6zellikleri {izerine nasil bir
etki yaptig1 yukarida agiklandigi gibi SEM ile incelenmistir. Incelenen alasimin daha
kararli austenite yapida olustugu ve bu kararli austenite yap1 icerisinde diisiik
sicaklilarda bile martensite yapi1 olusturulamamasi bu calismanin Onemli
sonuclarindan birisi olarak karsimiza c¢ikmaktadir. Ancak alagimlar {izerine
uygulanan 1s1l islemin austenite yapinin kararliligina etkisi oldugu bilindiginden,
yiiksek oranda Ni iceren alagimda farkli 1s1l islemler yapildiginda 3 saat 1s1l islem
goren alasimin 40 saat 1s1l islem goren alasima gore daha kararsiz yapida oldugu
gozlenmistir. Yine bu sonucta, 1s1l islemin alasimlarda olusan fazlar {izerinde ne

olciide etkili oldugunu gostermesi acisindan oldukca dnemlidir. Incelenen alasimlara
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cok az miktarda Si ilave edilmesi alasimin yapisal 6zellikleri iizerinde cok farkli
sonuglar ortaya c¢ikarmamistir. Si ilavesi sonucunda alasimlarda bainite yapi
gbzlenmis olup, 1s1l islem siiresinin degistirilmesi de olusan bainite yapiy1

degistirmemistir.

3. 3. Kristalografik Ozellikler

Kiibik bir kristalde; d diizlemler aras1 uzaklik, 6 kirinim agisi, A kullanilan X-
1sininin dalga boyu ve hkl diizlemlerine ait Miller indisleri olmak iizere daha dncede

bahsedilen Bragg kanunu;
2dsin @ = nA 3.1

ile ifade edilmisti. Buna ilaveten, kiibik bir kristalin 6rgii parametresi a ise diizlemler
aras1 uzaklik ve orgii parametresi arasinda
2 2 2
(h +k2+l):d_l2 39
a
bagintist vardir.
Incelenen alasimlara ait 20-Siddet egrilerinden kirnmm acilar1 ()

belirlenmistir. Daha sonra, X-1is1m1 kristalografisi i¢in uluslararasi ¢izelgeden bu

acilara denk gelen sin g degerleri de kullanilarak kiibik sistemin diizlemler arasi

uzakhigs (d) bulunmustur. incelenen malzemelerde olusan kristal yapilara gore

uluslararast ¢izelgeden bulunan orgii parametreleri, a(A),denklem 3. 2’de yerine
konularak; (h* +k* +1%) toplami1 bulunmus olup Cizelge 3. 2’de de goriildiigii gibi

alagimlara ait kristalografik yapilar ve hkl diizlemlerine ait Miller indisleri elde

edilmistir.
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Isil islem siireleri sirasiyla 25 ve 3 saat olan Fe-%10,1Ni-%2,14Mn-%0.42Cr
ve Fe-%11,61Ni-%0,23Mn-%1,12Si-%0.34Cr alasimlarinda meydana gelen b.c.c.
bainite yapinin kristalografik diizlemleri Sekil 3. 3. a ve Sekil 3. 3. b ‘de goriildiigi

gibi (110), ve (200), olup iki adet kirmmim piki gdzlenmistir.

Si katkili alasima, sadece Ni miktarinin artirilmasi ile olusturulan f.c.c.
austenite yapinin kristalografik diizlemleri ise (111),, (200), ve (220), ii¢ adet kirinim

piki iizerinden hesaplanan diizlemlerdir (Sekil 3. 3. c).

Si icermeyen, Ni element oraninin yiikseltilmesi ve 1sil islem siiresinin
diistiriilmesi ile olusan hacimce ¢ok az martensite yapi ile kararsiz bir yapr olan
dentrite yapilarin XRD analizinde 7 kirinim piki gézlenmistir. Bu pikler Sekil 3. 3. d.
goriildiigli gibi birinci ve ligiincii pikler (110), ve (200), martensite yapiya, ikinci,
dordiincii ve yedinci pikler ise (111),, (200), ve (200), austenite veya dentrite yapiya

ait diizlemler olarak bulunmustur.

Fe-%31,5Ni-%2,23Mn-%0.41Cr alasiminda meydana gelen yedi pik
malzemenin 1s1l islem siiresinin yetersiz kalmasindan dolayr homojenlesmedigini
gostermektedir. Heterojen bir dagilim gosteren alagimin EDS analizlerinde oldugu
gibi, sivi malzemelerin katilasma sicakligina sogutuldugunda sivi igerisindeki
atomlarin kiimeleserek embriyo-cekirdek adi verilen kiigiik bir bolge olusturmasiyla
Ni elementinin baz1 bolgelerinde yogun bazi bdlgelerinde ise az olmasina sebep
olmustur. Boylece malzemede kararsiz bir yap1 olan dentrite yapi olusmustur.
Buradan, alasimin 1s1l islem siiresini artirdikca dentrite yapinin ortadan kalkacagi

sonucuna varabiliriz.
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Cizelge 3. 2. Incelenen alasimlarin XRD analizlerine gore indisleme degerleri

Alagim Pik 0 sin | 42 a(A) | hkl
A
Fe-%12Ni-%0,2Mn- 1 22,5 0,24 433 | 2,87 | 110
%1,18i-%0.3Cr
2 32,5 0,34 2,16 200
Fe-%32,03Ni- 1 22 0,24 4,34 111
%0,14Mn-%0,12Si-
2 255 | 0275 | 331 | 357 | 200
%0.38Cr
3 375 | 0,395 1,6 220
Fe-%10Ni-%2Mn- 1 22,5 0,24 433 | 287 | 110
9%0.4Cr
2 32,5 0,34 2,16 200
1 ]2075 | 022 515 | 287 | 110
2 21,5 0,24 433 | 357 | 111
3 22 0,24 433 | 287 | 110
Fe-%31,5Ni- 4 25 0,27 342 | 357 | 200
%2,23Mn-%0.41Cr
5 25,5 0,28 32 ; ]
6 | 3675 | 039 1,64 - -
7 37,5 0.4 1,56 | 3,57 | 220
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XRD kristalografik analiz sonuglar yukarida aciklandigir gibi SEM yiizey
incelemesi sonuglar1 ile ayni paralelde olup birbirlerini destekledikleri icin bu
caligmada yapilan XRD Olc¢iimleri incelenen alasimlarin karakterizasyonunu

belirlemek ag¢isindan olduk¢a dnemlidir.

(11070

Sidlclet (2..)
H

2 Hiderece)

Sekil 3. 3. a. Fe-%10,1Ni-%2,14Mn-%0.42Cr alasimina ait XRD ol¢iimii
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Sekil 3. 3. b. Fe-%11,61Ni-%0,23Mn-%1,12Si-%0.34Cr alasimina ait XRD

Olclimii
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Sekil 3. 3. ¢. Fe-%31,5Ni-%2,23Mn-%0.41Cr alasimina ait XRD ol¢iimii
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Sekil 3. 3. d. Fe-%31,5Ni-%2,23Mn-%0.41Cr alagimina ait XRD ol¢timii
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3. 4. Magnetik Ozellikler — Mossbauer Spekroskopisi Yontemi ile

Belirlenmesi

Mossbauer spektroskopisi yontemi; metal ve metal alasimlarinin faz
doniigiimleri, ince manyetik yapilarin ve alasimda ortaya cikan fazlarin hacim
yiizdesinin belirlenmesinde magnetik olarak ¢ok Onemli sonuglar veren bir
yontemdir. Fe-bazli alasimlarda ortaya c¢ikan austenite yap1 genellikle paramagnetik
bir 6zellige sahiptir. Bu paramagnetizma tek bir MoOssbauer sogurma ¢izgisi ile
temsil edilir. Baz1 durumlarda austenite yapi icerisinde ortaya cikan kristalografik
olarak b.c.c. ya da h.c.p. kristal yapisina sahip martensite fazi ise Md0ssbauer
spektroskopisinde alti sogurma ¢izgisi ile temsil edilir ve bu alti sogurma cizgisi
ferromagnetik ya da antiferromagnetik bir yapiya karsilik gelmektedir(5 9 Fe-bazh
alagimlarda genel olarak ferrite yap1 ferromagnetik ve austenite kristal yapi

(51)

paramagnetik bir 06zellik gostermektedir Ancak bazi Fe-bazli alasimlarda

austenite kristal yapinin ferromagnetik 6zellik gosterdigi de bilinmektedir®>>?.

Austenite yapilarin paramagnetik ve martensite yapilarin ferromagnetik veya
antiferromagnetik davranis gosterdigi bulunmustur®.  Ancak bazi islemler
uygulamak suretiyle genel davranisin disinda austenite yapilarin ferromagnetik,

martensite yapilarin ise paramagnetik davranis gosterdigi gérﬁlmﬁstﬁr(54).

Bu calismada, Fe-Ni-Mn-Si-Cr alasimlarinda Ni ve Si elementlerinin alagimin
magnetik 6zellikleri tizerinde nasil etkili oldugunu anlamak i¢in farkli oranlarda Ni
ve Si igeren alasimlar hazirlanmis ve bu alagimlara ayni 1s1l islem sicakliginda farkl
1s1l islem siireleri uygulanmistir. Hazirlanan alasimlarin Ni ve Si element oranlarinin,
1sil islem siire-sicakligina bagli olarak nasil bir magnetik o6zellik gosterdigi

Mossbauer spektroskopisi yontemi ile belirlenmistir. Mossbauer incelemeleri
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sonucunda, Fe-%11,61Ni-%0,23Mn-%1,12Si-%0.34Cralasiminda, 1100°C’de 40
saat 1s1l islem gordiikten sonra, oda sicakligindaki su icerisinde hizli sogutulan
numune Sekil 3. 4. a’ da goriildiigii gibi ferromagnetik 6zellik gostermektedir.
Incelenen bu alasimin bainite yapida olmasi, bu alasim igin bainite yapinin
ferromagnetik 6zellige sahip oldugunu ortaya ¢ikarmaktadir. incelenen alasimda Ni
miktar artirildigr zaman 6rnegin Fe-%32,03Ni-%0,14Mn-%0,12Si-%0.38Cr alagimi
1100 °C’de 40 saat 151l islem gordiikten sonra su igerisinde hizli sogutulan numunede
(Sekil 3. 4. b) ortaya cikan austenite yapinin ferromagnetik ozellik gosterdigi
bulunmustur. Bu sonuglardan Ni elementinin, alasimi oda sicakliginda daha kararh
austenite yapiya doniistiirdiigii ve bu austenite yapinin da ferromagnetik fazda
oldugu anlasilmaktadir. Ayrica bu numune 30 s siv1 azotta bekletildikten sonra tekrar
yapilan magnetik ol¢iimler ve yiizey incelemeleri alagimin hala austenite yapida ve

austenite yapinin da ferromagnetik 6zellikte oldugunu gostermistir.
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1.000 -

0.998 A

0.996 -

0.994

Counts (a.u)

0.992 A

0.990

0.988 A

Velocity (mm/s)

Sekil 3. 4. a : Fe-%11,61Ni-%0,23Mn-%1,12Si-%0.34Cralasiminda, 1100°C’de 40
saat 1s1 islem gordiikten sonra oda sicakligindaki su igerisinde hizli sogutulan

numunenin Mdossbauer grafigi
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Sekil 3. 4. b. Fe-%32,03Ni-%0,14Mn-%0,12Si-%0.38Cr alasiminda, 1100°C’de 40
saat 1s1 islem gordiikten sonra oda sicakligindaki su igerisinde hizli sogutulan

numunenin Mdossbauer grafigi

Si icermeyen Fe-Ni-Mn-Cr alasiminda Ni elementinin oraninin ve 1s1l islem
siiresinin degistirilmesinin alagimda ortaya ¢ikabilecek faz doniisiimlerinin magnetik
ozellikler iizerine nasil etkili oldugu da aragtirilmigtir. 1100 °C de 3 saat 1s1] islem
uygulanan Fe-%31,5Ni-%2,23Mn-%0.41Cr alagimi oda sicakligindaki su icerisinde
hizli sogutulmus ve igerisinde doniisiim sicakligl oda sicaklig iizerinde olan zig-zag
martensite yapi elde edilmistir. Oda sicaklig iizerinde martensite yap1 olusan alasim
daha diisiik sicakliklara sivi azot igerisinde sogutulmustur. Yapisal ozelliklerle ilgili
sonuglar verilirken yukarida bahsedildigi gibi martensite yapiya gore daha diisiik

enerji ile ortaya ¢ikan dentrite yapir elde edilmistir. Daha diisiik enerji ile olusan
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dentrite yap1 bu alasimda daha yiiksek enerji ile olusan martensite yapinin her
ikisinin birden olustugu alasimda yapilan Mdssbauer spektroskopisi oOlgiimleri
alagimin paramagnetik yapida oldugunu Sekil 3. 4. ¢’ de gosterildigi gibi agiga
kavusturmustur. Ni oraninin daha az oldugu Fe-%10,1Ni-%2,14Mn-%0.42Cr
alagiminda ise 1100 °C’de 25 saat 1s1l islem gordiikten sonra su icerisinde hizh
sogutulan numunede ortaya ¢ikan bainite yapinin ferromagnetik ozellik gosterdigi

Maossbauer spektroskopisi incelemeleri ile bulunmustur (Sekil 3. 4. d).

1.001

1.000

0.999 -

0.998 -

Counts (a.u)

0.997 A

0.996 -

0995 T T T T T T T

Velocity (mm/s)

Sekil 3. 4. c. Fe-%31,5Ni-%2,23Mn-%0.41Cr alasiminda, 1100°C’de 3 saat 1sil
islem gordiikten sonra oda sicakligindaki su igerisinde hizli sogutulan numunenin

Mossbauer grafigi
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Sekil 3. 4. d. Fe-%10,1Ni-%2,14Mn-%0.42Cr alasiminda, 1100°C’de 25 saat 1sil
islem gordiikten sonra oda sicakligindaki su icerisinde hizli sogutulan numunenin

Mossbauer grafigi

Uzerinde calisilan alasimlarin element miktarlarmin ve 1s1l islem siireleri
degistirilmesi sonucunda elde edilen Md&ssbauer spektrumlarina ait ferromagnetik ve
paramagnetik yiizdeleri ile malzemenin ferromagnetik fazina ait i¢ magnetik alanlari
ve ayrica Fe atomunun s-yoriingesindeki elektron yogunlugu hakkinda bilgi veren O
ferromagnetik, Op paramagnetik duruma ait izomer kayma degerleri Cizelge 3. 3.” de

verilmistir.
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Cizelge 3. 3. Mossbauer Spektroskopisi yontemi ile elde edilen sonuglar

Alasim Faz % P | %F 0 p (mm/s) 0 r (mm/s) B, (T)
Fe-%10Ni- Banite 0.829039.10™
100 - 33,508
%2Mn-%0.4Cr 40,009
Fe-%31,5Ni- Martensite
-1
%2.23Mn- . 100 0,958492.10 B, )
%0.41Cr +0,004
Dentrite
Fe-%12Ni-
.. ;
%0.2Mn- Bainite - | 100 - 0,65721. 10" | 32,685
%1,18i-%0.3Cr +0,008
Fe-%32,03Ni-
-1
%0,14Mn- Austenite } 100 - 0,11257.10" | 28,502
%0,12Si- +0,005
%0.38Cr

3.5. Termal Ozellikler

Fe-Ni-Mn-Si-Cr alagimlarinda Ni ve Si elementlerinin alasimin termal
ozellikleri tizerinde nasil etkili oldugunu anlamak i¢in hazirlanan alasimlarin Ni ve Si
element oranlarina ve 1s1l iglem siire-sicakligina bagl olarak nasil bir termal 6zellik
gosterdigi DTA-TGA ol¢iimleri yapilarak belirlenmistir. Bu incelemeler sonucunda
malzemede ortaya cikan termal degisiklikler ve malzemede sicaklik degisimleri
sonucunda ortaya cikan oksitlenmeye bagli olarak meydana gelen ‘kiitle artigi’ ve
‘enerji kazang sicaklik farklar’ belirlenmistir. Fe-%32,03Ni-%0,14Mn-%0,12Si-
%0.38Cr alagimi 1100 °C’de 40 saat 1s1l islem gordiikten sonra su igerisinde hizl

sogutulan numunede oda sicakligindan 1200 °C ye kadar yapilan TGA 6lgtimleri
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sonucunda yaklasik 358 °C’ den baslayip 1200 °C ‘ye kadar bir kiitle artisi
gozlenmistir. Yapilan DTA analizleri sonucunda incelenen tiim alasimlarda yaklasik
olarak 500 °C ‘den baslayarak 1150 °C’ ye kadar disaridan enerji kazanmaya
baglamistir. Fe-%32,03Ni-%0,14Mn-%0,12Si-%0.38Cr alasiminin bu araliktaki
sicaklik farki -0,329 °C/mg’dir. Aym alagimda Ni oranmin azaltilmasi sonucunda
(Fe-%11,61Ni-%0,23Mn-%1,12Si-%0.34Cr) alasiminda meydana gelen
oksitlenmenin baslama sicaklifit TGA analizine gore yaklasik 459 °C’ye ¢ikmustir.
DTA analiz sonuglarina gore ise Cizelge 3. 4. ‘den de goriilecegi gibi sicaklik farki
-0,429 °C/mg bulunmustur. Buradan, alasimda sadece Ni miktarinin azaltilmas: ile
hem kiitle artig sicakliginin hem de ve disaridan enerji alim sicaklik farkinin belirgin

bir sekilde arttig1 tespit edilmistir.

Si icermeyen Fe-Ni-Mn-Cr alasiminda Ni elementinin oraninin ve 1s1l islem
siiresinin degistirilmesinin alasimda ortaya c¢ikan faz doniistimlerinin termal
ozellikler iizerinde nasil etkili oldugu da aragtirilmistir. Burada 1100 °C de 3 saat 1s1l
islem uygulanan Fe-%31,5Ni-%2,23Mn-%0.41Cr alasiminda yaklasik olarak 389
°C’den baglayip 1200 °C ‘ye kadar oksitlenmeye baghh olarak Kkiitle artisi
gozlenmistir. Ayn1 alasimda Ni oraninin azaltilmasi ve 1s1l islem siiresinin artiritlmasi
sonucunda malzemede meydana gelen oksitlenmenin baslama sicakligi 487 °C ye
cikmustir. Yine, her iki alasim da 500 °C ‘den itibaren disaridan 1s1 almaya baglamig
ve yaklasik 1150 °C ye kadar devam etmistir. Fe-%31,5Ni-%2,23Mn-%0.41Cr
alasiminin sicakhik farki yaklagik -1,529 °C/mg, Fe-%10,1Ni-%2,14Mn-%0.42Cr
alasiminin  sicaklik farki ise yaklagik -0,569 °C/mg Ol¢iilmiistiir. Isil islem
sicakliginin artirilmasi ve Ni miktarinin azaltilmasinin hem malzemenin oksitlenme

sicakligint hem de disaridan alinan enerjiyi artirmistir.
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Incelenen alasimlar icerisinde Si iceren ve 1s1l islem siiresi yiiksek tutulan
malzemeler de gozle goriiliir bir termal kararlilik gbozlenmesine ragmen; Ni oranim
yiiksek, Si icermeyen ve ayni zamanda 1s1l islem siiresi diisiik olan alasimda termal
kararlilik gozlenmemistir. Elde edilen deneysel sonuglara gore Fe tabanli
malzemelerde 1sil iglem siiresinin malzemenin termal karakteristikleri iizerinde

oldukg¢a 6nemli rol oynadigi ortaya konulmustur.

TGA analizlerine gore, Fe-Ni-Mn-Cr alasimlarina Si elementinin ilave
edilmesi ve 1s1l islem siirelerinin degismesi malzemelerde herhangi bir kiitle kaybina
sebep olmadigini, sadece Ni element miktarinin azaltilmasi ile kiitle artisina sebep
oldugunu deneysel sonuclardan sdyleyebiliriz. DTA analizlerine gore ise, Fe-Ni-Mn-
Cr alasimlarina Si elementinin ilave edilmesi ve 1si1l islem siiresinin artirilmasi,
sicakligin arttirilmasiyla kiitle basina diisen sicaklik degerlerinin  diistiigi
goriilmektedir. Incelenen alasimlarm Ni miktarinin artirilmasi ve Si elementinin
eklenmesiyle farkli 1s1l islem siirelerine sahip malzemelerin TGA ve DTA egrileri

Sekil 3. 6. a ve Sekil 3. 6. b ‘de gosterilmektedir.

TGA sonuglarina gore Fe tabanli malzemelere Si elementinin ilave edilmesi
kiitle artis baslama sicakligini yani oksitlenme sicakligin1 daha diisiik degerlere
dogru cekmektedir. Diger taraftan alagima ilave edilen Ni elementinin miktarinin
artirilmasi bir baska ifade ile taban durumunda bulunan Fe miktarinin azaltilmasi
yukar1 da bahsedildigi gibi yine aymi etkiyi yaparak kiitle artis sicakligini yani
oksitlenme sicakligim1 daha diisiik degerlere cekmektedir. Burada elde edilen
deneysel sonuglar Fe ve Si elementlerinin bir malzemede oksitlenmeyi kolaylastirici

bir etki ortaya ¢ikarmasi agisindan literatiirle uyum i(,‘elrisindedir(5 %,
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Cizelge 3. 4. Fe-%32,03Ni-%0,14Mn-%0,128Si-%0.38Cer,

Fe-%12Ni-%0,2Mn-

%1,1Si-%0.3Cr, Fe-%31,5Ni-%2,23Mn-%0.41Cr, Fe-%10,1Ni-%?2,14Mn-%0.42Cr

alagimlarina ait TGA ve DTA sonuglar

Fe-%32,03Ni- Fe-%12Ni- Fe-%31,5Ni- | Fe-%10,1Ni-
ALASIMLAR 9%0,14Mn- 9%0,2Mn- %2,23Mn- %2,14Mn-
%0,12Si- %1,1Si- 9%0.41Cr, 9%0.42Cr
9%0.38Cr %0.3Cr
Kiitle Artigt
TGA Baslama 358 459 389 487
Sicakliklar1 (°C)
~500-1150 °C
DTA Araligindaki -0,329 -0,429 -1,529 -0,569
Sicaklik
Farkilar1(°C/mg)
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0.5

A Fe-%32.Ni-%0.2Mn-%0.12Si-%0.4Cr
B Fe-%12Ni-%0.2Mn-%1.1Si-%0.3Cr
C Fe-%10Ni-%2.1Mn-%0.4Cr

D Fe-%31.5Ni-%2.2Mn-%0.4Cr
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Sekil 3. 6. a. Fe-%32,03Ni-%0,14Mn-%0,12Si-%0.38Cr, Fe-%12Ni-%0,2Mn-
%1,1S1-%0.3Cr, Fe-%31,5Ni-%2,23Mn-%0.41Cr, Fe-%10,1Ni-%?2,14Mn-%0.42Cr

alagimlarinin oda sicakligindaki su igerisinde hizli sogutulan numunelere ait DTA

egrileri

0 200 400 600 800 1000 1200
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Sekil 3. 6. b. Fe-%32,03Ni-%0,14Mn-%0,12Si-%0.38Cr, Fe-%12Ni-%0,2Mn-
%1,151-%0.3Cr, Fe-%31,5Ni-%2,23Mn-%0.41Cr, Fe-%10,1Ni-%2,14Mn-%0.42Cr
alagimlarinin oda sicakligindaki su igerisinde hizli sogutulan numunelere ait TGA

egrileri

3. 6. Elektriksel iletkenlik Ozellikleri

Kristal yap1 icerisinde dislakosyonlar, yabanci atomlar, tane sinirlari,
bosluklar gibi herhangi bir diizensizligin bulunmast elektronlarin sagilarak
malzemenin elektriksel direncinde dolayisiyla elektriksel iletkenliginde onemli rol
oynarlar(5 % Bilimciler, maddenin bir ozelligi olan elektriksel iletkenlik ve direncin
her ikisini de kullanmaktadirlar, aralarinda bir tercih yoktur. Ferromagnetik metaller

ve alasimlarda magnetik etkilerden dolay1 elektriksel direng yiiksektir.
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Kakeshita ve arkadaslar (1999), Fe-%31,5Ni-%0,5Cr ve Fe-%25Ni-%4Cr
alasimlarinda oda sicakligindan -196 °C sicaklik araliinda Four Prope Metot unu
kullanarak alasimlarin elektriksel direnclerini dl¢gmiislerdir. Fe-%31,5Ni-%0,5Cr
alasiminda -90 °C’de elektriksel direncinde ani bir diisme gdzlemlemislerdir. Bu
sicaklik alagimda olusan atermal martensite faz doniisiimiin baglama sicakligidir. Fe-
%?25Ni-%4Cr alasiminda ise ani bir degisim gozlenmemis olup 20 °C ile -168,8 °C

sicaklik araliginda izotermal bir doniisiim s6z konusu oldugunu séylemjslerdir(S).

Kakeshita ve arkadaslar1 (1999) yaptiklar1 farkli bir calismada ise, Fe-%
29,8Ni alasiminda ayni metot ve sicaklik araliginda elektriksel diren¢ l¢iimiinde ana
faz (austenite) sogutulurken, belirli bir sicaklikta elektriksel direncinde ani bir
degisim gozlemlemislerdir. Boylece 6l¢iim sonucunda elde edilen histerisis egrisi ile
austenite fazin ve olusan (b.c.c.) martensite fazin baslangi¢ ve bitis sicakliklarim
belirlemiglerdir. Buna gore, M = -50 °C, My = -60 °C, Ay = 287 °C ve A = 489

°C’dir®?,

Yang ve arkadaslar1 (1992), 8 farkli oranda Fe-Mn alagimlarinda meydana
gelen martensite yap1 miktart arttik¢a Olgiilen elektriksel direng histerisis egrilerinin

de biiyiidiigiinii deneysel olarak gbzlemlemislerdir(53).

Bu calismada, incelenen alagimlar Four Probe Metot kullanilarak oda
sicakliginda direng degerleri oOl¢iilmiistiir ve farkli fazlar arasindaki diren¢ farkinin
ne oldugu deneysel olarak bulunmustur. Diren¢ Ol¢timii Oxford marka kriostat
sisteminde oda sicakliginda numune iizerindeki dort adet bakir telin giimiis pasta ile
tutturulmasi ile dis iki uctan akim kaynagi vasitasi ile akim, orta iki ugtan da
nanovoltmetre ile gerilim degerleri okunarak elde edilmistir. Elde edilen deneysel

sonuclara gbre martensite ve bainite yapinin diren¢ degerleri Cizelge 3. 5.’de
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gosterildigi gibi birbirine yakin olup, austenite fazin diren¢ degeri bainite ve
martensite fazin diren¢ degerinden daha biiyiik bulunmustur. Kristalografik olarak da
bainite ve martensite fazlar birbirine cok benzemektedir. Bunun sonucunda elde
edilen diren¢ degerleri de birbirine ¢ok yakindir. Bainite-martensite fazlarin
kristalografik yapis1 bilindigi gibi hacim merkezli kiibik yapidadir. Diger taraftan,
austenite fazin kristalografik yapist yiiz merkezli kiibik yapidadir. Kristalografik
yapilarin farkli olmas1 bu fazlar arasindaki diren¢ degerlerinin farkli olmasina sebep

olmaktadir.
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Cizelge 3. 5. Fe-%10,1Ni-%2,14Mn-%0.42Cr, Fe-%12Ni-%0,2Mn-%]1,1Si-
%0.3Cr, Fe-%32,03Ni-%0,14Mn-%0,12Si-%0.38Cr ve Fe-%31,5Ni-%2,23Mn-

%0.41Cr alasimlarinin direng degerleri

Alagim Faz Uygulanan Okunan Direng
AKkim (mA) Ortalama (mQ)
Gerilim(nV)
Fe-%10,1Ni- 5 1901 ~3,8.10"
%?2,14Mn-
%0.42Cr 100 31092 ~3,1.10*
Bainite
Fe-%12Ni- 5 1675 ~3,3.10*
%0,2Mn-%]1,1Si-
%0.3Cr 100 25605 ~2,5.10*
Fe-%32,03Ni- 5 4990 ~9,9.10™
%0,14Mn- Austenite
%0,12Si- 100 92653 ~92.10*
%0.38Cr
Fe-%31,5Ni- 5 3219 ~6,4.10™
%2.23Mn- Martensite
+
%0.41Cr _ 100 56921 ~5,6.10"
Dentrite

3. 7. Mekanik Ozellikler

Incelenen alasimlarin yapisal, kristalografik, magnetik, termal ve elektriksel
iletkenlik 6zelliklerinin Ni oranlarinin ve 1s1l islem siirelerini degistirilerek ayrica bu
alagimlara Si elementi ilave edilip, 1s1l islem siireleri de artirilarak malzemelere nasil

bir etki yaptigi yukarida bahsedilmisti. Bu kisimda ise alasimlarin mekanik
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ozelliklerinin alasima ilave edilen Si elementi ile nasil degistigini ve 1sil islem
siirelerinin mekanik o©zellikler Ozerinde ne tiir bir degisime sebep oldugu

incelenmistir.

Incelenen alasimlarin mekanik ozellikleri Vickers mikro sertlik yontemi ile
belirlenmistir. Bu metot daha oncede bahsedildigi gibi, cogunlukla bir madde iizerine
bir cismin batirilmasina karst maddenin gosterdigi diren¢ olarak adlandirilir.
Kullanilan batici ucun bi¢imine, uygulanan yiike ve olusan izin degerlendirme
yontemine gore ii¢ farkli sertlik derecesinden birisi olan Vickers mikro sertlik dl¢ctim
yontemi bu calismada malzemelerin sertlik derecelerini bulmak i¢in kullanilmistir.
Alasimlar iizerine yaklasik 10 N’ luk bir kuvvet uygulanarak elde edilen Vickers
mikro sertlik degerleri Cizelge 3. 6’ de verilmistir. Bu sertlik degerleri bulunurken
hazirlanan her numune iizerinden numunenin farkli bolgelerinden en az iicer defa
Olclim alinmis ve bu alinan Olgiimlerin ortalamasi alinarak Vickers mikro sertlik

degerleri olarak kabul edilmistir.

Sirasiyla 40 ve 25 saat 1s1l islem gormiis Fe-%11,61Ni-%0,23Mn-%1,12Si-
%0.34Crve Fe-%10,1Ni-%2,14Mn-%0.42Cr alasimlarinda olusan bainite yapinin
Vickers mikro sertlik degeri yaklasik 418 VSD, 40 saat 1sil islem goren Fe-
%32,03Ni-%0,14Mn-%0,12Si-%0.38Cr alasiminda meydana gelen austenite yapinin
Vickers mikro sertlik degeri yaklasik 140 VSD ve son olarak 3 saat 1s1l islem gormiis
Fe-%31,5Ni-%2,23Mn-%0.41Cr alasiminda meydana gelen martensite ve dentrite
yapilarin Vickers mikro sertlik degerleri sirasiyla yaklasik 551 VSD ve 210 VSD

bulunmustur.
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Cizelge 3. 6. Incelenen alagimlarin ortalama mikro sertlik degerleri

Alagim Isil islem Siiresi Olusan Yapi Vickers Mikro
(saat) Sertlik (VSD)

Fe-%12Ni-
%0,2Mn-%1,1Si- 40 Bainite 419
%0.3Cr
Fe-%32Ni-
%0,14Mn-%0,12Si- 40 Austenite 140
%0.4Cr
Fe-%10.1Ni-
%2.14Mn-%0.42Cr 25 Bainite 416
Fe-%31,5Ni- Martensite
%2,2Mn-%0.4C 3 551
Fe-%31,5Ni-
%2,2Mn-%0.4C : Dentrite 190

Vickers teknigi ile elde edilen sonuglar karsilagtirildiginda dentrite-austenite-
bainite-martensite fazlarin mekanik ozellikler acgisindan ¢ok farkli sonuglar ortaya
koymus oldugu goriilmiistiir. Mekanik mikro sertlik ag¢isindan martensite yapinin
bainite yapidan, bainite yapinin dentrite yapidan ve dentrite yapimin da austenite
yapidan daha sert bir mekanik ozellige sahip oldugu anlagilmistir. Bir alasimin
mekanik mikro sertlik degerlerinin artmasi ya da azalmasi malzeme i¢indeki

dislokasyon yogunluguna baglanabilir.

Bir alasimda dislokasyonlarin fazlaligi, alasimin mekanik yonden daha sert
bir yapiya sahip olmasi gerektigini sdyler. Austenite ve dentrite yapilar arasindaki
dislokasyon yogunluklar karsilastirildiginda, austenite yapinin dentrite yapiya gore

daha az dislokasyon igerdigi bilindiginden(5 ¥ austenite yapmin mekanik yonden
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mikro sertligi dentrite yapiya gore daha kiigiiktiir sonucuna varilabilir. Bu sonuca
ilaveten, yogun dislokasyon iceren martensite yapinin mikrosertliginin daha az
dislokasyon iceren bainite yapinin mikrosertliginden biiyiik olmasi literatiirle uyum

icerindedir.
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4. SONUC

Fe-Ni-Mn-Cr ve Fe-Ni-Mn-Si-Cr alasimlarinin Ni element oranlarimi ve 1s1l
islem siireleri degistirilerek alasimda meydana gelen degisimlerin yapisal, magnetik,
termal, elektriksel direng ve mekanik 6zelliklerini nasil etkiledigini incelemek igin
calismalar yapilmistir. Fe-bazli alasimlarda 1s1l islem sicakligi yani alasimi homojen
hale getirme sicakligi, alasim elementlerinin ergime sicakliginin altinda bir sicaklik
olmasi gerektigi icin 1100 °C sicaklikta ve bu sicaklikta farkli 1s1l islem siirelerinde
numuneler 1sitilmis ve oda sicakligindaki su icerisinde hizli sogutma (quench)

yapilmaistir.

Incelenen alasimlarin komposizyonu, Elektron Dagilim Spektroskopisi (EDS)
yontemi ile belirlenmistir. Buna gore sadece 1100 °C ‘de 3 saat 1s1l islem goren Fe-
9%31,5Ni-%2,23Mn-%0.41Cr alasimda 1s1l islem siiresinin yetersiz olmasindan
dolayi, element analizi yapilirken farkli bolgelerden farkli analiz sonuglar elde

edilmistir. Bu yiizden, iki bolgeden elde edilen analiz sonuglar1 ayr1 ayr1 verilmistir.

Incelenen alasimlarin yapisal ozellikleri oda sicakliginda Taramali Elektron
Mikroskop incelemeleri sonucunda ortaya ¢ikarilmistir. Cizelge 3.1°de verilen A, B,
C ve D alagimlan sirasiyla, 1100°C’de 40, 40, 25 ve 3 saat 151l islem gordiikten
sonra, oda sicakligindaki su igerisinde hizli sogutulmuslardir. 40 saat 1s1l islem goren
A alagiminda bainite yapr gozlenmistir. Bu alasimin sadece Ni miktar1 artirildig
zaman (B) ise austenite yap1 meydana gelmistir. Boylece Ni elementinin alasimi, oda
sicakliginda daha kararli austenite yapiya doniistiirdiigii anlasilmistir. Ayrica bu

numune 30s sivi azotta bekletildikten sonra tekrar SEM incelemeleri yapilmis ve
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alasimin hala austenite yapida oldugu gozlenmistir. Bu sonug, Ni elementinin
artmast ile ortaya ¢ikan kararlt austenite yapiyr desteklemektedir. C alasimina 25 saat
151l islem uygulanmis ve bainitik yapr gozlenmistir. D alagimina ise 3 saat 1s1l islem
uygulandiktan sonra zig-zag martensite yap1 elde edilmistir. Bu elde edilen
martensite yapinin doniisiim sicakligi oda sicakligi iizerindedir. Bu alasim daha sonra
sivi azot icerisinde sogutulmus ve tekrar alasimin yapisal ozellikleri SEM ile
incelenmistir. Diger aragtirmacilar tarafindan yapilan daha onceki calismalar dikkate
alindiginda oda sicakligr altinda da yeni olusabilecek martensite kristallerinin elde
edilmesi beklenirken herhangi bir martensite yapi olusumuna rastlanmamis fakat
martensite yapiya gore daha diisiik enerji ile ortaya cikan dentrite yapi1 elde
edilmistir. Alasim 1s1l islem yapildiktan sonra su icerisinde hizli sogutulurken, o anki
sartlara bagli olarak yeterince hizli sogumanin gerceklesmemis olmasi sebebi ile

diisiik sicakliklarda dentrite yapr gdzlenmis olabilecegi sonucuna varilmistir.

Sonug olarak, B alasiminda gozlenen kararli austenite yapi diisiik sicaklilarda
bile martensite yapr olusturulamamasi bu c¢alismanin onemli sonug¢larindan birisi
olarak karstmiza ¢ikmaktadir. Ancak alasimlar {izerine uygulanan 1sil islemin
austenite yapinin kararliligina etkisi oldugu bilindiginden, D alagimina farkli 1s1l
islemler yapildiginda 1s1l iglem siiresinin diisiik olan alasgimin daha kararsiz yapida
oldugu gozlenmistir. Yine bu sonu¢ da, 1sil islemin alasimlarda olusan fazlar
tizerinde ne Olgiide etkili oldugunu gostermesi acisindan oldukg¢a Onemlidir.
Incelenen alasimlara ¢cok az miktarda Si ilave edilmesi alasimin yapisal 6zellikleri
tizerinde ¢ok farkli sonuglar ortaya ¢ikarmamistir. Si ilavesi sonucunda alagimlarda
bainite yap1 gozlenmis olup, 1s1l islem siiresinin degistirilmesi de olusan banite

yapiy1 degistirmemistir.
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Alagimlarin kristallografik ozelliklerini incelemek icin XRD kristallografik
analizi kullanilmistir. Bainite yapir elde edilen farkli oran ve 1sil islem siirelerine
sahip iki alasimda meydana gelen b.c.c. yapinn kristalografik diizlemleri (110), ve
(200),, olup iki adet kirinim piki gozlenmistir. Si katkili ve 40 saat 1s1l islem goren
alagimda, sadece Ni miktarnin artirilmasi ile olusturulan f.c.c. austenite yapinin
kristalografik diizlemleri ise (111),, (200), ve (220), ii¢ adet kirimim piki iizerinden
hesaplanan diizlemlerdir. Si igermeyen, 3 saat 1s1l islem goren alasimda ise hacimce
cok az martensite yapi ile kararsiz bir yap1 olan dentrite yapilarin XRD analizinde 7
kirmmim piki gozlenmistir. Daha ©nce bahsedildigi gibi bu piklerin diizlemleri
sirastyla (110), (111)y, (200)q, -, -, (200), olarak bulunmustur. XRD kristalografik
analiz sonuglar1 yukarida aciklandigr gibi SEM yiizey incelemesi sonuglart ile ayni
paralelde olup birbirlerini destekledikleri i¢in bu ¢alismada yapilan XRD o6l¢iimleri
incelenen alasimlarin karakterizasyonunu belirlemek acisindan olduk¢a Onemlidir.
Ayrica XRD kristallografik analiz sonuglar1 da EDS analizinde oldugu gibi, D
alasiminda meydana gelen yedi pik malzemenin 1s1l islem siiresinin yetersiz
kalmasindan dolayr homojenlesmedigini gostermektedir. Buda Ni elementi bazi
bolgelerinde yogun bazi bolgelerinde ise az olmasina sebep olmustur. Boylece
malzemede kararsiz bir yap1 olan dentrite yapi1 olusmustur. Buradan, alagimin 1sil

islem siiresini artirdik¢a dentrite yapinin ortadan kalkacagi sonucuna varilmistir.

Malzemelerin  manyetik  Ozelliklerini  incelemek icin  Mdssbauer
spektroskopisi kullanilmistir. Hazirlanan alasimlarin Ni ve Si element oranlarinin,
1sil islem siire-sicaklifina bagli olarak nasil bir magnetik o6zellik gosterdigi
belirlenmistir. Bu incelemeler sonucunda, A alasiminda %100 ferromagnetik bir
davranis sergiledigi bulunmustur. Bu alagimin bainite yapida olmasi, bainite yapinin

ferromagnetik 6zellige sahip oldugunu ortaya ¢ikarmaktadir. Ni miktar1 artirildig
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zaman yani B alasimda ortaya c¢ikan austenite yapinin da ferromagnetik ozellik
gosterdigi bulunmustur. Boylece Ni elementinin, alasimi oda sicakliginda daha
kararli austenite yapiya doniistiirdiigii ve bu austenite yapinin da ferromagnetik fazda
oldugu anlagilmaktadir. Ayrica bu numune 30 s s1v1 azotta bekletildikten sonra tekrar
yapilan magnetik Sl¢iimler ve yiizey incelemeleri alasimin hala austenite yapida ve
austenite yapinin da ferromagnetik ozellikte oldugunu gostermistir. C alasiminda
ortaya ¢ikan bainitik yapimin da A alasgiminda oldugu gibi %100 ferromagnetik
ozellik gosterdigi Mdossbauer spektroskopisi incelemeleri ile bulunmustur. D
alagiminda ise doniisiim sicaklig1 oda sicakligl iizerinde olan zig-zag martensite yapi
elde edilmistir. Oda sicaklig1 lizerinde martensite yap:r olusan alasim daha diisiik
sicakliklara sivi azot igerisinde sogutulmasiyla martensite yapiya gore daha diisiik
enerji ile ortaya ¢ikan dentrite yapir elde edilmistir. Daha diisiik enerji ile olusan
dentrite yap1 bu alasimda daha yiiksek enerji ile olusan martensite yapinin her
ikisinin birden olustugu alasimda yapilan Mdssbauer spektroskopisi Slctimleri ile

%100 paramagnetik yapida oldugu gézlenmistir.

Sonug olarak, Ni orami yiiksek olan alagimlarda Si element katkisi ve 1s1l
islem siirelerinin degistirilmesi alasimlarin magnetik 6zelliklerini degistirmedigi
sadece alasimlarda meydana gelen faz doniisiimlerini degistirdigi sonucuna
varilmigtir. Ni oran1 diisiik olan alagimlarda ise olusan bainite yapinin ferromagnetik

ozellik gosterdigi bulunmustur.

Fe-Ni-Mn-Si-Cr ve Fe-Ni-Mn-Cr alasimlarinda Ni ve Si element oranlarina
ve 1s1l islem siire-sicakligina bagli olarak nasil bir termal 6zellik gosterdigi DTA-
TGA olgiimleri yapilarak belirlenmistir. Bu incelemeler sonucunda malzemede

ortaya cikan termal degisiklikler ve malzemede sicaklik degisimleri sonucunda
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ortaya ¢ikan oksitlenmeye bagli olarak meydana gelen ‘kiitle artis1” ve ‘enerji kazang
sicaklik farklari’ belirlenmistir. A, B, C ve D alasimlar1 oda sicakligindan 1200 °C
ye kadar 1sitilarak yapilan TGA Olgiimleri sonucunda; A alasiminda ~ 459 °C, B
alasiminda ~ 358 °C, C alasiminda ~ 487 °C, D alagiminda ise ~ 389 °C’den baslayip
1200 °C ‘ye kadar bir kiitle artist gbzlenmistir. Yapilan DTA analizleri sonucunda;
incelenen alagimlarin tiimiinde yaklagik 500 °C’den baslayarak 1150 °C kadar

disaridan enerji kazanmaya baglamistir.

Incelenen alasimlar icerisinde, Si iceren ve 1s1l islem siiresi yiiksek tutulan
malzemelerde gozle goriiliir bir termal kararlilik gozlenmesine ragmen; Ni oranini
yiiksek, Si icermeyen ve ayni1 zamanda 1s1l islem siiresi diisiik olan alasimda termal
kararlilik gozlenmemistir. Elde edilen deneysel sonuclara gore Fe tabanh
malzemelerde 1s1l islem siiresinin malzemenin termal karakteristikleri iizerinde

oldukca dnemli rol oynadig: ortaya konulmustur.

TGA analizlerine gore, Fe-Ni-Mn-Cr alasimlarina Si elementinin ilave
edilmesi ve 1s1l islem siiresinin degigsmesi malzemelerde herhangi bir kiitle kaybina
sebep olmadigini, sadece Ni element miktarinin azaltilmasi ile kiitle artisina sebep
oldugunu deneysel sonuglardan sodyleyebiliriz. TGA ve DTA analiz sonug¢larindan
elde edilen bilgilere gore Fe ve Si elementlerinin bir malzemede oksitlenmeyi

kolaylastirict bir etki ortaya ¢ikarmasi agisindan 6nemlidir.

Incelenen alagimlar Four Probe Metot kullanilarak oda sicakliginda direng
degerleri olciilmiistiir. Alasimlarda meydana gelen farkli fazlar arasindaki direng
farkinin ne oldugu deneysel olarak bulunmustur. Elde edilen deneysel sonuclara gére
martensite ve bainite yapinin diren¢ degerleri birbirine yakin olup, austenite fazin

diren¢ degeri bainite ve martensite fazin direng degerinden daha biiyiik bulunmustur.
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Kristalografik olarak da, bainite ve martensite fazlar birbirine c¢ok
benzemektedir. Bunun sonucunda elde edilen diren¢ degerleri de birbirine ¢ok
yakindir. Bainite-martensite fazlarin kristalografik yapist bilindigi gibi hacim
merkezli kiibik (b.c.c.) yapidadir. Diger taraftan, austenite fazin kristalografik yapisi
yiiz merkezli kiibik (f.c.c.) yapidadir. Kristalografik yapilarin farkli olmasi bu fazlar

arasindaki diren¢ degerlerinin farkli olmasina sebep olmaktadir.

En son olarak bu calismada, incelenen alasimlarin mekanik 6zellikleri
Vickers mikro sertlik yontemi ile alasimlara ilave edilen Si elementi ve 1s1l iglem
sirelerinin mekanik ozellikleri iizerinde ne tiir bir degisime sebep oldugu
incelenmistir. Bu metot daha dncede bahsedildigi gibi, ¢cogunlukla bir madde iizerine
bir cismin batirdlmasina karst maddenin gosterdigi diren¢ olarak adlandirilir.
Alasimlar iizerine yaklasik 10 N’ luk bir kuvvet uygulanarak elde edilen Vickers
mikro sertlik ortalama degerleri A ve C alasimlarinda olusan bainite yapinin ~ 418
VSD, B alasiminda meydana gelen austenite yapinin 140 VSD ve son olarak D
alasiminda meydana gelen martensite ve dentrite yapilarin Vickers mikro sertlik

degerleri sirasiyla ~ 551 ve 190 VSD bulunmustur.

Vickers teknigi ile elde edilen sonuglar karsilastirildiginda dentrite-austenite-
bainite-martensite fazlarin mekanik ozellikler acgisindan ¢ok farkli sonuglar ortaya
koymus oldugu goriilmiistiir. Mekanik mikro sertlik agisindan martensite yapinin
bainite yapidan, bainite yapinin dentrite yapidan ve dentrite yapimin da austenite
yapidan daha sert bir mekanik 6zellige sahip oldugu anlagilmistir. Bir alagimin
mekanik mikro sertlik degerlerinin artmasi ya da azalmasi malzeme igindeki
dislokasyon yogunluguna baglanabilir. Austenite yapinin mekanik yonden mikro

sertligi dentrite yapiya gore daha kiigiiktiir sonucuna varilabilir. Ayrica, yogun
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dislokasyon iceren martensite yapinin mikro sertliginin daha az dislokasyon igeren
bainite yapimin mikro sertliginden biiylilk olmasi da bu calismanin 6nemli

sonuclarindan biridir.
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