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OZET

Fe-%30Ni-%XMo ALASIMLARINDA ATERMAL VE iZOTERMAL
MARTENSITIK FAZ DONUSUMLERININ FiZIKSEL OZELLIKLERININ

INCELENMESI

YASAR, Erdem
Kirikkale Universitesi
Fen Bilimleri Enstitusu
Fizik Anabilim Dali, Doktora Tezi
Danisman : Prof. Dr. Tahsin Nuri Durlu

TEMMUZ 2005, 117 sayfa

Fe-%30Ni-%XMo (x=0.8, 1.8, 2.6, 3.6 ve 5) alasiminda godzlenen
atermal ve izotermal Ozellikli martensitik faz doénUsumlerinin morfolojik,
kristallografik ve manyetik 6zellikleri gesitli fiziksel yontemler kullanilarak
arastinimistir. Fe-%30Ni-%XMo alasimlarinda austenite fazdan martensite
faza gecis Mo elementinin oranina bagli olarak hem atermal hem de
izotermal o6zellik gostermekte olup, izotermal martensitik fazin ilk olusumu ve
zaman igerisinde buyumesi, olusum esnasinda Taramali Elektron
Mikroskobu(SEM) ve Gegirmeli Elektron Mikroskobu(TEM) kullanilarak
incelenmistir. Austenite fazi igerisinde atermal ve izotermal olarak olusan

martensite fazi arasinda Kurdjumov-Sachs turlu kristalografik dénme



bagintisinin  var oldugu ve habit duzleminin {252}, oldugu bulundu. Fe-
%30Ni-%XMo alagiminda gozlenen «'(bcc) martensite yapi ile ¢ (hcp)
martensite yapinin Mo oranina bagli olarak bu alagsimda olusabilecegi ilk defa
bu ¢galismada ortaya konuldu. Olusan ¢ tirl martensite yapi ile austenite yapi
arasinda Shoji-Nishiyama tirid dénme bagintisi bulundugu ve habit

dizleminin {111}, oldugu sonucuna variimigtir.

Fe-%30Ni-%XMo alasiminda kristallografik faz donusumlerine eslik
eden bir manyetik faz gegisinin olup olmadigi AC manyetik alinganlik yontemi
ile arastirlmig olup, bu malzeme igin paramanyetik fazdan antiferromanyetik
faza gecis gorilmus ve Ms sicakliklari bulunmustur. Ayrica Mdssbauer
spektrometresi yontemi kullanilarak, austenite faz igerisinde olusan atermal
martensite fazin hacim yuzdeleri bulunmus ve austenite fazin paramanyetik,
martensite fazin antiferromanyetik fazda oldugu acgiga ¢ikarniimistir. DSC
sistemi ile alasimin (Fe-%30Ni-%XMo, X=0.8, 1.8, 2.6) martensite baslama
sicakligr (Ms), austenite baslama sicakhgi (As) ve austenite bitis sicakligr (Ar)

belirlenmistir.

Anahtar Kelimeler: Austenite, Martensite, Martensitik Dontusumler, ¢
Martensite, o  Martensite, Atermal Martensite, izotermal Martensite,

Manyetik Alinganlik, Méssbauer Spektrometresi, DSC, TEM, SEM.
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ABSTRACT

PHYSICAL PROPERTIES OF ATHERMAL AND ISOTHERMAL
MARTENSITIC PHASE TRANSFORMATIONS IN Fe-%30 Ni-%XMo

ALLOYS

YASAR, Erdem
Kirikkale University
Graduate School of Natural and Applied Sciences
Department of Physics, Ph.D. Thesis
Supervisor : Prof. Dr. Tahsin Nuri Durlu

JULY 2005, 117 pages

In this study, morphologic, thermal, magnetic and crystallographic
properties of the Fe-%30Ni-%XMo (X=0.8, 1.8, 2.6, 3.6, 5) alloy, in which
athermal and isothermal phase transformations have been investigated using
various physical characterisation methods. In Fe-%30Ni-%XMo alloy, the
transformation of austenite phase to martensite shows both athermal and
isothermal characteristics depend on the rate of Mo element. Isothermal
characteristic formation and growth process were investigated using various
microscopical methods such as Scanning Electron Microscopy (SEM) and
Transmission Electron Microscopy (TEM). Identical studies were also carried
out for athermal and isothermal phase transformations. It was found that the

habit plane of athermal and isothermal martensitic phase is parallel to plane
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{252}, of austenite phase, similar to which was defined by Kurdjumov-Sachs
crystallographic orientation relationships. Original results in this study, e(hcp)
martensite and «'(bcc) martensite were observed in Fe-%30Ni-%XMo alloy.
Habit plane is parallel to plane {111}, of austenite phase similar to which was

defined by Shoji-Nishiyama orientation relationship in Fe-%30Ni-%5Mo.

An AC magnetic susceptibility method was employed in order to
investigate a possible contribution of magnetic transiton to martensitic phase
transformations. Mossbauer spectroscopy was used to determine volume
fraction of athermal martensite formed in austenite phase. As a result, unlike
austenite, which has paramagnetic, martensitic phase showed
antiferromagnetic behaviour. Finally, DSC was used to determine martenite
start temperature (Ms), austenite start temperature (As) and austenite finish

temperatures (As) in Fe-%30Ni-%XMo (X=0.8, 1.8, 2.6) alloy.

Key Words: Austenite, Martensite,Martensitic Transformation, e
Martensite, o Martensite, Athermal Martensite, Isothermal Martensite,

Magnetic Susceptibility, Mossbauer Spectroscopy, DSC, TEM, SEM.
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SIMGE

fce (v)
bce (a')
bct (a)

hecp (¢)

To

FY

AFa’—)y

AGa’—)y

SIMGELER DiZziNi

Yuz merkezli kuibik yapi
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1. GIRIS

Eski caglardan beri yumusak demirin g¢esitli fiziksel etkenler
uygulanarak sertlestirilebildigi bilinmektedir. O dénemde bilim ve teknik
bugunku kadar yeterli olmadigi ve metal fizigi yeteri kadar bilinmedigi icin bu
konuda gerekli arastirmalar yapilamamistir. 19.yy’in sonlarindan itibaren
modern teknolojinin gelismesiyle birlikte fiziksel etkenler yardimi ile yumusak
demirin neden sertlik kazandigi ve metal alasimlarindaki bu sertligin
malzemenin icindeki martensitik fazdan ileri geldigi buydk Olgude
anlasiimistir. Bazi metal alasimlari igindeki faz donusumleri martensitik
donugum gibi bir takim geometrik karakteristiklere uyan ayricaliklar
gosterirler. Bu tip donusumler ilk defa Alman bilim adami Martens tarafindan
bulundugu igin, bu donusumler bu bilim adaminin adiyla anilir. Demir
alasimlari Uzerinde ilk arastirmalar, 1924 vyillarinda Bain!" tarafindan
yapilmistir.  1950’li  yillardan sonra ElektronMikroskop yontemlerinin
gelismesiyle birlikte austenite-martensite faz donusumi olayinda buyuk
gelismeler gorulmustar. Austenite-martensite faz dondsimu  6nemli
endustriyel sonuglar ortaya koymakla birlikte, olayr tam anlami ile
aclklayabilecek kristalografik, kinetik ve termodinamik  modellerin
gelistiriimesi hentz mumkun olmadigdi i¢in ginimuzde de bu konu Uzerinde

calismalar devam etmektedir.

Austenite-Martensite faz donugumleri difuzyonsuz karakterleri dolayisi

ile ortaya gikan onemli ve ilgi cekici fiziksel Ozellikleri yaninda; materyalin



mekanik oOzelliklerinde de yaptiklari buyuk degisiklikler nedeni ile katihal
fiziginde bir ¢ok arastirmaya konu olmustur. Martensitik dontsumlerin gok
kisa bir strede ve difuzyonsuz Ozellikte ortaya ¢ikmasi; bir yandan olayin
g6zlenmesini zorlastirmis diger yandan karmasik kristalografik modellerin
geligtirimesi geregini dogurmustur. Katihal fiziJinde ©6nem arzeden
martensitik dénugstmlerin kristalografisini ilk olarak Bain'" arastirmis, daha
sonra ise martensite tek kristalleriyle ilgili olarak Wechler, Lieberman ve

Read®@ ile Bowles ve Mackenzie®® calismislardir.

Baslangigta yalnizca Fe ve Fe alasimlarinda olustugu sanilan bu
donugumlerin Cu, Zn, Co, La, Li, Hg, Sn, Al, Au, Ti, In gibi metal

alasimlarinda da olusabildigi bulunmusturt”.

1.1. LITERATUR OZETI

Austenite ana kristal yapinin martensite Urin faza donusmesi ile
gerceklesen martensitik donusumler, ilk basta c¢eligin su verilerek
sertlegtiriimesi seklinde ortaya c¢ikan teknolojik agidan 6nemli bir olusum
olmasi nedeni ile Uzerinde yogun ¢alismalar yapilan bir konu olmustur. Bu
donusum daha sonra, yapisal, kristalografik, termodinamik, kinetik ve
mekanik ozellikleri nedeni ile teknolojik oldugu kadar akademik agidan da ilgi
cekici bir arastirma konusu durumunu gelmistir. Martensitik faz donugsumu,
tum metal ve metal alasimlarinin atomlarinin difizyonlu bir olugumla yer
degistirmeyecekleri kadar hizli bir sekilde sogutulduklarinda (veya

isitildiklarinda) meydana gelir®.



ilk olarak Fe bazli alasimlarda gdzlenen martensitik déniisimler
genelde yuz merkezli kibik (fcc) yapidaki ana fazin, hacim merkezli kibik
(bcc), hacim merkezli tetragonal (bct) veya siki paketlenmis hekzagonal (hcp)

yapidaki martensite faza dontsiim seklinde de ortaya cikar®'?).

Fe-Ni alagimlarinda gézlenen fcc — bcc martensitik faz donusimd,

bircok arastirmaciya konu olmustur>2%.

Bu calismalardan bazilari;

Golovchiner ve Tyapkin“g) , Fe-%27Ni alasimi ile tersinir dontusumler
Uzerine yaptiklari galismada M;s sicakligini 30 °C, ayni alasima %1.5Ti

ekleyerek yaptiklari galismada M sicakligini (-60 °C) bulmuslardir.

Maksimova ve Nikonorova®’, deformasyon, dengeleme ve tersinirlik
uzerine yaptiklan calismalarda, Fe-%23.4Ni-%0.5C alasimi i¢cin Mg sicakhgini
(-50 °C), Fe-%20.9Ni-%0.5C alagimi igin (-20 °C), Fe-%17.5Ni-%0.8C alasimi
icin (-10 °C), Fe-%31.7Ni-%5.5C0-%0.0.2C alagimi igin (-20 °C) ve Fe-%22.5Ni-

%3.3Mn-%0.04C alagimi igin ise (-40 °C) bulmuslardir.

Patterson ve Wayman(23), Fe-Ni alagsimlarinda meydana gelen
martensitlerin ikizlenmesi, buylUmesi ve kristalografisi Uzerine arastirma
yapmiglardir. Yaptiklari bu arastirmada Ni orani degistikge morfolojinin
degistigini ve meydana gelen ikizlenme Dbolgelerinin  genisledigini
gostermiglerdir. Ayrica %30Ni icin habit duzleminin {3,15,10}, oldugunu,
ikizlenmemis bolgelerde meydana gelen dislokasyonlarin [lil] ve [lii]

dogrultularina paralel oldugunu ve yapi kusurlarinca yogun bdlgelerden

bahsederek midrib dlzlemini gostermislerdir.



Durlu®?®, Fe-%21.3Ni-%0.13C alasimi icin M sicakiigini (-40 °C) , Fe-
%40.2Ni-%0.36C alasimi igin (-55 °C), Fe-%17.1Ni-%0.81C alasimi igin (-65 °C)

ve Fe-%24Ni-%0.45C alasimi igin (-50 °C) bulmustur.

Bu sekilde Fe-Ni alagsimlari GUzerinde c¢alismalar yapilmis ve hala
gunumuzde de yapilmaktadir. Fe-Ni-Mo alasimi ile ilgili yapilan ¢aligmalara

bakilirsa ;

1969 yillarindan itibaren Fe-Ni-Mo alagimlari Gzerine ilk galigmalar

yapilmistir. Bu yapilan galismalardan ilki;

Georgiyeva ve arkadaslari® tarafindan yapilan, Fe-%24.3Ni-%5.2Mo
alagsiminda izotermal ve atermal martensite donusum uzerindedir. Bu ¢alisma
da izotermal dénusiim baslama sicakhgini (-50 °C) ile (-150 °C) araliginda,

atermal dénistim igin Ms sicakhigini -185 °C bulmuslardir.

Daha sonra 1971 yilinda, Georgiyeva ve arkadaslar®” tarafindan Fe-
%24Ni-%3Mn alagimi Uzerine izotermal martensitin kristalografik 6zelligi ve
yapisi Uzerine bir ¢alisma yapilmistir. Bu c¢alisma sonucunda, Fe-Ni-Mn
alasiminin dénusum sicakhginin, Fe-Ni-Mo ile ¢cok benzer ézellikleri oldugu

da gosterilmigtir.

1972 yilinda, Georgiyeva ve Nikitina®®, Fe-%23.4Ni-%5.2M0-%0.20Ti
alasiminda meydana gelen izotermal ve atermal martensite donusim ve bu
alasima disardan uygulanan zorlarin farkh etkileri Gzerine bir calisma
yapmiglardir. izotermal déniisimiin baglama sicakhgini (-50 °C) ile (-150 °C)
araliginda, atermal dontstim igin Ms sicakhigini (-180 °C) bulmuslardir. Ayrica

sogutma oraninin donusum sicakligina etkisini incelemislerdir.



2000 yilinda 1.S. Golovin®?®% ve arkadaslari, Fe%24Ni-%4Mo alasimi
uzerine yapmis olduklari arastirmada, isotermal donusumuin baslama
sicakhginin (-40 °C) ile (-160 °C) araliginda oldugunu ve Ms sicakhginin

(-80 °C) oldugunu bulmusglardir.

1.1.1. CALISMANIN AMACI

Metal ve metal alagimlari, gunimuzde hemen hemen her alanda
kullanilabilen temel malzeme grubunu olusturmaktadir. icinde bulundugumuz
bilgi caginda, teknolojik gelismelerin getirdigi gereksinimlerden dolayi, metal
ve metal alasimlarinin mekanik ve fiziksel 6zelliklerinin anlasiimasi pek ¢ok
arastirmaya konu olmustur. Metal ve alagimlarin, c¢esiti mekanik ve
termodinamik sartlar altinda sergiledigi bir ¢cok ilging 6zellik, modern bilim ve
yiksek teknolojiye ragmen heniiz tam olarak anlasilamamistir. Ozellikle
sicaklik, basing, zor veya bunlarin farkli bilesimleri gibi etkilere maruz kalan
bazi metal ve alagimlarda gorulen olaganustl mikro yapisal degisimler ve
bunun sonucunda olugan makroskobik sekil degisimlerinin atomik boyuttaki

nedenleri henlz agikga ortaya konamamistir.

GUnUmuz teknolojisi, kullanim amacina gdére malzemelerde Ustin
kalite aranmasini gerekli kilmaktadir. Bu nedenle, yapilan birgok aragtirmada
metal ve alasimlarinda cgesitli kimyasal ve fiziksel etkilerle kalite ve kullanim
alanlarinin artirlmasi hedeflenmistir. Malzemelerde istenilen 6zelligi elde
etmek icin kullanilan yontemlerden biri de faz dénustumleridir. Yapi igerisinde
fazlarin olusumu ve donusimd, sicaklik, basing ve bunlarin bilesimi olmak

uzere Ug etki ile gerceklesir. Bu etkilerle olusan fazin turt ve dzelliklerinin



bilinmesi uygulama yonunden ¢ok Onemlidir. BoOylece amaca uygun

Ozelliklere sahip malzeme uretilebilir.

Fe-Ni bazl alasimlarda gobzlenen atermal ve izotermal martensite
olusumu Ozellikle dnemli morfolojik, kristalografik, kinetik ve termodinamik
sonuclar ortaya cikaran bir faz déniisimii olayidir®?®=3%_ Fe-Ni bazli
alasimlara katilan tglncl ve bazi durumlarda dérdlincu elementler, kristal
yapida oldugu kadar alagimlarin manyetik ve mekanik 6zellikleri Gzerinde de
blayuk degisikliklerin gézlenmesine yol agmakla beraber, bu tir fiziksel 6zellik
degisimleri ¢ok ilging degisim tablolari ortaya koymaktadir. Kristalografik
donusume eglik eden manyetik degisimler, alasimlarin atomik yapisi ve
Ozellikle dis mekanik zorlarin bu yapr Uzerindeki etkilerinin ortaya

konulmasinda, ¢ok yararl sonuglar ortaya ¢ikarmaktadir.

Bu doktora tez galismasinda, Fe-%30Ni-%xMo (x=0.8, 1.8, 2.6, 3.6 ve
5 Mo) alagsimlarinda meydana gelebilecek olan atermal ve izotermal
martensite dénlisimin®% kristalografik, morfolojik, kinetik, termodinamik
ve manyetik Ozellikleri cesitli fiziksel yontemler kullanilarak bulunacak ve
buradan elde edilecek sonuglarla bir yandan bu tir martensite olusumunun
fizikzel Ozellikleri ortaya konulurken 6te yandan bu tur faz donusumlerinin
materyalin fiziksel Ozelliklerinde ortaya cikarttigi degisiklikler bulunmaya

calisilacaktir.



2. MATERYAL VE YONTEM

2.1. Austenite-Martensite Faz Donligumleri

Surekli bir maddede, kristal 6zellikleri ve atomlarin dizenlenisi kendi
icinde homojen olan ve fiziksel olarak maddenin diger kisimlarindan ayrilan
her bolge bir faz olarak tanimlanir. Yapi igerisinde belirli fazlardan olusan bir
denge yapisindan degisik fazlardan olusan bir bagska denge yapisina gegis

olay! ise faz déniigimii olarak bilinir®

. Faz dénusimu sicakligin hizlica
disurtlmesi veya yukseltimesi sonucunda ya da disaridan uygulanan
mekaniksel zorun etkisi altinda meydana gelir. Bu donlisum esnasinda

doéntismis ve donusmemis bolgelerin kimyasal bilesimleri degismez, sadece

kristal yapilari degisir®.
2.2 Austenite- Martensite Faz Déniigiimlerinin Genel Ozellikleri

Austenite-martensite faz donugumleri  difuzyonsuz  olugabilme
Ozelliklerinden dolayi, katihal fiziginde onemli bir yere sahiptir. Austenite
kristal yapinin, martensite kristal yapiya donusmesi seklinde gergeklesen
donusim sonunda atomlar donusumden onceki komsuluklarini koruduklari
ve yalnizca atomlar arasi uzaklktan ¢ok olmayan uzakliklarda vyer
degistirdikleri igin austenite-martensite faz donusumu, difuzyonsuz faz
dénusumu olarak bilinir. Faz dontsumu sirasinda kristali olusturan atomlarin
birbirlerine goére konumlari ya da komsuluklari degisiyorsa bu tar

dénisiimlere difuzyonlu faz déniisiimii denir®®),



Fe alagimlar yaklasik olarak 1400 °C 'de ergir. Havasiz ortamda oda
sicakhgina sogutulurken yaklasik 900 °C civarinda yiiz merkezli kibik (fcc)
yapida kristallesir. Alasimin bu fazina “austenite” adi verilir. Austenite
fazdaki alasim, uygulanan fiziksel etkenler sebebi ile hacim merkezli
tetragonal (bct), siki paketlenmis heksagonal (hcp) veya hacim merkezli
kibik (bcc) kristal yapiya donusir. Alasimin bu fazina ise  “martensite” adi

verilir.

Austenite, martensite’e donusince ana kristal yapi tumu ile Grdn
kristale donismez. Martensite kristalleri duzgun olmayan bir dagilimla,
austenite igerisinde serpilmis olarak aciga c¢ikar. Austenite igerisinde
martensite’nin kaplayacagi hacim, dénusimu olusturan etkenin buyukligine
bagldir. Fe-Ni-C alasimlarinin polikristal yapidaki austenite o6rneklerinde
yapilan olgumler, austenite hacminin yaklasik %25’lik bir bdlimunin
martensite olusumunun basglama sicaklhidinda, %95’lik bolimunudn ise bu
sicaklhiktan daha asagdi sicakliklarda  martensite’e  donustugunad

gostermistir®?.

Ortaya c¢lkan martensite kristalleri ana vyapi igerisinde degisik
sekillerde rastgele bir dagihm gosterir. Olusan tanecikler, daha ¢ok uglara
dogru incelen plakalar seklinde veya duguk karbon celiginde oldugu gibi,
belirli duzlemler Gzerinde ignecik seklinde ya da baska metallerde oldugu gibi
catal, mizrak ya da kama sekillerinde gériinebilir. Ayrica Durlu®",

donusumin Mg sicakhginda veya Ms den daha dusuk sicakliklarda

gerceklesmesinin martensite’nin tipini degistirdigi gostermigtir.



Austenite-Martensite faz donusuimlerinde sogutma ile olusturulan
martensite’lerin olusmaya baglamasi donusum sicakhgir olarak bilinen Mg
sicakliginda, donusumin tamamlanmasi da M sicakhdinda gergeklesir.
Donusumun atermal veya izotermal olmasi alasimin kimyasal bilegsimine
baglidir. Martensitik donusum, zamana bagli olmayip sadece sicakliga bagl
olarak gerceklesirse atermal donisum, hem zamana hem de sicakliga bagh
olarak gergeklesirse izotermal doniisiim olarak adlandirihir®®®). Sekil
2.1’de atermal donlusUmin zamanla degdisimi, Sekil 2.2 ‘de ise izotermal

doénusumin zamanla degisimi verilmektedir.

—t

Déntgiin Yuzdest

MS S alchle

Sekil 2.1. Atermal dénusim icin donlisim ylzdesinin zamanla degisimi.



Déntgim Yuzdesi

M, Scalchlc I

Sekil 2.2. izotermal donuisiim igin déniisim yiizdesinin zamanla degisimi.

Austenite-Martensite faz donugumleri genellikle, ¢cok kisa bir zaman
araligi icinde patlama seklinde ve atermal olarak meydana gelir®.
Martensite’nin olugsmaya basladigi sicakliktan daha asagi sicakliklarda
patlama seklinde yeni martensite’ler olugabilir, ancak bir kez olusan
martensite’ler dusuk sicakliklarda hacimce bir buyume gostermez. Bunshah
ve Mehl (1953) tarafindan, Fe ve Fe alasimlarinda isisal etki ile olusan
atermal dzellikli martensite kristallerinin 107 sn gibi bir zamanda ortaya ¢iktigi
dlciilmistiir®®.Gercekte bu atermal davranis martensitik déniisiimiin genel
kavramlarindan biri olarak diisinilir?. Az sayida olmakla beraber bazi
alasimlarda da martensite’lerin olusumu izotermal ve gozle goérulebilecek
kadar yavas olabilir. Ornegin, izotermal dénisim ilk defa Kurdujumov ve

a(41 42

Maksimov ) tarafindan Fe-Mn-C ve Fe-Ni-Mn alasimlarinda gOzlenmistir.

Bu arastirmacilar, her ne kadar ¢cekirdeklenme tam olarak déntusum orani ile
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kontrol edilse de izotermal martensite’'nin ¢ekirdeklenme ve buyume ile
meydana geldiginden bahsetmislerdir. Bu tur donusumlerde, M sicakligindan
asag! sicakliklarda yeni martensite kristalleri zamana bagli olarak hacimce bir
blayume gésterebilir“”. Fakat bazi demir alagimlarinda, atermal ve izotermal
tipi martensitik dontsumlerin her ikisi birden meydana gelebilir. Kakeshita ve

3 Fe-%31.4Ni-%0.5Mn alasiminda martensitik déniisimiin

arkadaslari’
atermal tipinde ve doniisiim sicakligini 195 °K, Fe-%24.9Ni-%3.9Mn alagiminda
ise donlisimiin izotermal tipinde ve donlisim sicakhdini 153 °K olarak

bulmuslardir.

Giinglines®, Fe-%22.3Ni-%2.7Mn alasiminda izotermal doniisiim
meydana getirmek i¢in yaptigi ¢alismada, sivi azot sicakhdinda 1 hafta
bekletilen alasimda, mdssbauer spektrometresi kullanarak izotermal faz
donudsumiU sonucunda austenite fazin %75.9nun martensite faza

dondstigunu gostermistir.

Martensite faz donugumlerinin diger bir ozelligi ise tersinir olmasidir.
Olusan martensite kristalleri, Ms sicakligindan daha yuksek bir As sicakliginda
yeniden austenite’e donusebilir. Bazi Fe alasimlarinda martensite kristalinin,
austenite kristaline donustugu bu sicaklik, oda sicakhginin ¢ok Ustunde
oldugundan normal gozlem kosullarinda martensite kristalleri daha
kararlidir®”). icerisinde martensite faz olusmus bir kristal denge sicakligindan
daha ylUksek bir sicaklikta tavlanirsa (Fe alasimlari igin bu sicaklik yaklagik
600 °C civarindadir) ve tekrar sogutulursa martensite fazin baslama sicakligi,

Ms’ den asag bir sicakliga gekilir® .
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Austenite kristale uygulanan plastik zorlar da donusumu etkileyebilir.
Uygulanan zor, donusum miktarini artirabilecegi gibi Mg ve Ag sicakliklarini da
degistirir. Sogutma ile elde edilen martensite fazin baglama sicakligi Mg iken
plastik zor uygulandiktan sonra sogutma ile elde edilen martensite fazin
baglama sicakligi Mg sicakligindan daha buyuk olan My sicakligina yukselir.
Plastik zorun etkisi ile ters donisumun gergeklestigi sicaklik olan A sicakhgi
da A4 degerine duser. Eger My ve Aq plastik zorlarla ayni degeri almiyorsa,
her iki fazin dengede bulundugu sicaklik olarak tanimlanan Ty sicakhd;

A+ M,

T, 5

seklinde verilebilir®). Sekil 2.3 de Ms, My, As ve A4 sicakliklari Fe-%30Ni

alasimi i¢in Direng-Sicaklik grafiginde gosterilmistir.

2,200
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1,400
1,200
1,000
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Ag=390°C

Direng 10" ohm

IIIIT“::Tndllllj

|
—100 4] 100 200 300 400 500
Sicakhk *r

Sekil 2.3. Fe-%30Ni alagimi igin Direng-Sicaklik egrisi.
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2.3. Martensitik Faz Donugumlerinin Olusum Sekli

Martensitik faz doénlUsimui; ana yapidan (austenite) Urin yapiya
(martensite) atomlarin komsuluklarini degdistirmeksizin gergeklesen bir faz
doénustimu olup, donlisim sonucunda ana faz, trun faza timu ile dontismez.
Martensite olusumu ile ilgili gekirdeklenme ve donisum modelleri, martensite
kristallerinin ¢ekirdeklerinin ana (austenite) faz igerisindeki kristal yapi
bozukluklarinda olustugunu varsaymis ve bu daha sonraki deneysel
calismalarda da kanitlanmistir®®. Her ne kadar, klasik teori bu tir bir
cekirdeklenme olayinin duzgun dagiimh (homojen) ve geligiguzel dagilimli
(heterojen) olarak ortaya gikabilecegini 6n gormus ise de, dzellikle dislokasyon
taru gizgisel yapi kusurlarindan olustugu bilinen martensite ¢ekirdekleri igin, ana
kristal yapida homojen bir dagilim dusunulmesi kristalografik agidan mimkin
degildir. Boylece austenite yapi icerisindeki aktif ¢ekirdeklenme merkezleri,
dondsimin baslarinda martensite c¢ekirdekgigi olarak belirir ve donusum
ilerledikge bu cekirdekgikler buylyup, U¢ boyutta genisleyerek, austenite yapi

icerisinde faz doniistimiini gerceklestirir®®.

Kaufman ve Cohen®) martensitk cekirdeklenmenin  mantikli
mekanizmasini homojen ¢ekirdeklenmenin acgiga c¢ikardigini gosterdi. Ayni
zamanda martensitik donuisumu tetikleyen “embryos” adindaki bodlgesel
heterojenlikleri tanimladilar. Bu embroyolari isil iglem sirasinda yok olmayan
dengesiz orgu kusuru olarak tanimladilar. Diger bir deyisle, embroyolar kristal
icerisinde sinirl bolgelerde gortunur, bu bolgelerdeki bolgesel serbest enerij,

martensitik donusum igin gerekli olan serbest enerijiyi olusturur.
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Bdylece atermal c¢ekirdeklenme, fcc kristal igerisinde bulunan degisik
potansiyellerdeki embryolarin  davranislari  tarafindan acgiklandi.  Belli
potansiyeldeki ¢cekirdekler atermal martensite’yi baglatir. Bunun igin gerekli olan
kimyasal surucu kuvvete ulagsmak gerekir. Bu da ancak , embryonun enerjisi,
cekirdeklenmeyi meydana getirecek serbest enerji engelinden buyuk oldugu
zaman olur. En yuksek potansiyeldeki embryolar Ms sicakliginda martensitik
donudsuma tetikler, disuk potansiyeldeki embryolar, daha dusik sicakliklarda

martensitik doniisimi tetikler®,

izotermal gekirdeklenme, serbest enerji engelinden daha yliksek enerjiye
sahip olan embryolarin termal aktivasyonu ile meydana gelir. Bu engellerin
embryo serbest enerjisine esit ve bazi bolgelerde azaldigi tahmin ediliyordu.
Ayrica Kaufman ve Cohen® tarafindan, aktivasyon enerjisinin siiricii kuvvete

bagli oldugu bulunmustur.

Austenite fazdan martensite faza donusum olayi; kristalografik olarak ele
alindiginda bu olay, 6zelligi materyalin kompozisyonuna ve kristalografik
Ozelliklerine gore degisen belirli fiziksel etkenler altinda olusur. Austenite ve
martensite yapi arasindaki serbest enerji farki ile olusan martensitik faz

doénusiimlerinin, genelde (ic tiir fiziksel etki ile olustuklari gézlenmistir*®.

-Sogutma ile olusturulan martensitik dondsumlerin olusumu ilk kez Bain

modeli ile agiklanmis olup, bu tur olugsumlarda yalnizca sicakhgin etkisi vardir.

-Martensitik fazin olusmaya basladigi sicaklik olan Ms sicakliginin
hemen altinda uygulanan ve elastik siniri agsmayan zorla etkilendirerek,

sogutma ile meydana getirilen martensitik donastumler
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-Ms sicakliginin Uzerinde zorlanma ile meydana getirilen martensitik

donusumlerdir.

Termodinamik  etkenler ile olusan martensitik dénlsimin
baglayabilmesi igin; austenite kristalinin sicakhgi, austenite ve martensite
kristallerinin kararli bulunduklari denge sicakliginin (T,) altina dusurtulmelidir.
Bu sekilde kristal, yuksek sicakliklardaki kararli durumdan, daha alcak
sicakliklardaki kararli duruma gecer ve austenite fazdan martensite faza
dondsum gergeklegir(46). Diger bir ifadeyle martensitk faz dénusiminin
gerceklesebilmesi igin, urin fazin serbest enerjisinin ana fazin serbest
enerjisinden daha dusuk olmasi gerekmektedir. Yukarida da soézunu
ettigimiz gibi martensitik faz donisumunu olusturacak olan fiziksel etkenin
bayukligu ve cinsi, donusumde kullanilacak olan katinin kompozisyonu ve
onun igerisinde bulunan elementlerle yakindan ilgilidir. Burada bir drnek vermek
gerekirse, Fe-Ni alasimlari igin, sicaklik etkisi ile olusturulan martensitik
donusumde; alasim icerisindeki Ni konsantrasyonu arttikga, austenite
baslama sicakhgi (As) ve martensite baslama sicakligi (Ms) dismektedir.
Ornegin; Ni konsantrasyonu %5'den %20' ye ylkseldiginde As sicakligi 1020
°K' den 835 °K sicakligina; Ms sicakligi da 800 °K' den 480 °K sicakligina

dusmektedir*”.

Martensite olusumu sirasinda ana kristal yapiya distan uygulanan
mekanik zorlar da donusumu etkiler, bu durum kuguk zorlar i¢in ana fazin
homojen bir bozunmasina (distortion) yol agacagi i¢in, martensite olusumu ile
mekanik zorlar arasinda fiziksel bir iligkinin varligi dugunulmelidir. Bu tur zorlara

bagh olarak Ms sicakligi da degisir. Ornegin disaridan uygulanan mekanik zor
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atermal donusum igin Mg sicakhgini artirirken, izotermal dontgum igin uyarici bir
etkiye sahiptir(48). Digaridan uygulanan zor; martensite kristalinin olusumunu
kristalografik acidan kolaylastirici dogrultuda ise, bu durumda déntsum igin
daha az bir surucu kuvvet gerekeceginden, Mg sicakhgi yukselecek ve
(Ms-As) sicaklik araligi daralacaktir. Diger taraftan, uygulanan zor martensite
plakasinin olusumunu engelleyici yonde ise, bu durumda dénlsum igin daha
bliyiik bir slrlicli kuvvet gerekeceginden, M sicakiigi diisecektir®®. Yapilan
deneysel galismalar 1s1 degisimi olmadan, yalnizca zor etkisi ile de martensitik

faz dénlisiimi olayinin gergeklesebilecegini gdstermistir®).

Sonug olarak, martensitik faz donuasima olayi; 1s1 degisimi ve bozulma
ile veya ana faza her iki etkinin beraber uygulanmasi ile olusabilmektedir.
Ayrica alasim igerisinde sicaklik ve deformasyon etkisi disinda, manyetik alan
etkisi ile de martensite fazin olusturulabilecedi ve manyetik alan etkisi ile
olusturulan martensitik faz donisuimunin olabilmesi i¢in yaklasik 50 Gauss'luk
bir manyetik alan uygulamak gerektigi Kakeshita ve arkadaslari®” tarafindan

belirtilmistir. Ayrica Korenko®”

yapmis oldugu doktora galismasinda yuksek
manyetik alan etkisi ile paramanyetik austenite’nin ferromanyetik martensite

dondstigunu gostermistir.

Yukarida da agciklandigi gibi martensitik donugum olayl, ana faz
(y-austenite) 'in belirli bir hacminin belirli bir sicaklikta Grin faz (o’-martensite)
gecisi seklinde ortaya cikar ve bu ilk gegisi takiben olusumu gergeklestiren
fiziksel etken slrdirilmez ise, bagska bir donlisim gdzlenmez. Bu gozlem,
martensite  kristallerinin - olusumunun atomik bUyUklUkler dizeyinde vyer

degistirerek blyumelerinin atomlarin birlikte bir konumdan digerine gegmesi ile
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ortaya ¢iktigini gosterir. Burada tanimlandigi sekli ile, martensitik dontsumun
olusumu, bozulma ikizlenmelerinin (deformation twinning) olusumuna benzer,
ancak bazi arastlrmacnarln(s” da ileri surdukleri gibi, bozulmayla olusan
ikizlenme turu hacimsel yapi bozukluklari ile martensitik olusum arasinda
gérunuste ortaya cikan bu benzerlie karsin, 6énemli bir farklihk vardir:
Martensitik donlstUmlerde kristal yapilar arasindaki gegis igin kristal 6rgu
bozulmasi gerekirken, bozulma ikizlenmesi, yalnizca, 6rglyu degdistirmeyen

basit bir kesme ile olusabilir.

Durlu® Fe-Ni-C alasimi ile hazirladi§i numuneleri yiiksek gerilim-
gecirme elektron mikroskobunda inceleyerek olusum aninda olay1 gézlemigtir.
Oda sicakliginda zor ile olusan martensite' lerin olusumu kinetik olarak
g6zlenmis ve ayni zamanda donusumu 1/25 s araliklarla kayit yapan bir
video monitore kayit etmistir. Gozlem sirasinda, bazi austenite tek
kristallerinde (grain) donusum baslamasina karsilik bazilarinda dontisimin
g6zlenememesi, donusume belirli dogrultulardaki bozulmalarin neden olabilecegi
sonucuna goturmastur. Video monitérdeki kaydin incelenmesinden sonra
olusum hizinin 1/25 s 'den daha kiigiik oldugunu géren Durlu®", zorlanma ile
olusan martensite dontsumudndn, sogutma ile meydana gelen martensite

doénusumu gibi hizli bir ddnisum oldugu kanisina varmigtir.

Fe-Ni-C alasiminda zor ile olusmus martensite' lerin yapisini,
gecirmeli ve taramali elektron mikroskoplarinda inceleyen Durlu®", daha énce
band yapisinda oldugu soOylenen yapinin ¢ok ince ignecik gruplarindan
meydana geldigini ve yuksek ¢ozme guglerinde, bu igneciklerin dislokasyon

yiginlarindan olustugunu, normal plaka martensite'leri ve zor ile
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etkilendirilmis martensite'ler icerisinde go6zlenen ikizlenmelerin ise bu

igneciklerden olugsmadigini belirlemistir.

2.4. Martensitik Faz Doniisiimii Olayinin Kinetik Ozellikleri

Metal ve metal alasimlarinin ¢esitli denge hallerindeki i¢ yapilari,
termodinamik kanunlarin kontroll altinda olup, kullanilan maddenin atomlari ve
molekulleri gibi kuguk elemanlarinin toplami, termodinamik sistemi meydana
getirir. BOyle bir sistem, ¢cevreden yaltilmig olarak kendi i¢ sartlari iginde yeteri
kadar bekletilirse kararli hale gelir ki, bu duruma denge hali denir. Denge
haline gelmis herhangi iki sistem, kendi i¢lerinde homojen olmakla birlikte ikisi
bir arada bulundugu zaman heterojendir(Sz). Bu sekilde heterojen bir sistem

homojen kisimlarina ayrilabiliyorsa, boyle gruplara sistemin fazlari denir.

Termodinamik etkenlerle olusturulan martensitik dontstumlerde,
doénlsum sogutma hizindan bagimsiz olarak martensite baglama sicakligi
olan Ms' de baslar ve martensite icin bitis sicakligi olarak tanimlanan M
sicakliginda sona erer. Mg ve M; sicakliklari alagimin isisal ve mekanik
gecmisi ile kompozisyonuna baghdir. Demir bazli alagimlarda alasim
icerisindeki elementlerin (karbon, nikel, manganez ve molipten gibi) oranlari
arttikca, Ms ve M; sicakliklarinin nerede ise dogrusala yakin bir degigimle

azaldigi deneysel gdzlemlerle kanitlanmistir®.

Austenite yapidan martensite yaplya donusumun baglayabilmesi igin,
austenite fazin sicakhdi, her iki fazin kararhh bulundugu T, denge
sicakligindan, Ms sicakligina dusurulmelidir. Denge sicakhdi olarak

tanimlanan Ty sicakhginda her iki fazin serbest enerijileri esit oldugundan,
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serbest enerji farklari sifirdir. Sekil 2.4' de austenite ve martensite fazlarinin

serbest enerjilerinin sicakliga baglihgi sematik olarak gorulmektedir.

Termodinamigin minimum enerji kuralina gore; bir sistem degisik
durumlara izin verirse, sistem bu durumlardan en disuk serbest enerijili olanini
secer. O halde, To denge sicakliginin altindaki sicakliklarda serbest eneriji farki
sifirdan buyuk ve martensite fazin serbest enerjisi daha kuguk oldugu igin,
martensite faz daha kararlidir. To denge sicakhdinin Ustindeki sicakliklarda ise

fark sifirdan kicuktur ve austenite faz daha kararlidir.

Serbest Enerji (G)
- __}::.

—h—h\
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Sekil 2.4. Austenite ve martensite fazlarinin serbest enerjilerinin sicakligin

fonksiyonu olarak degisimi®®.

Sicaklik Tp ' dan Ms' ye dusurildigu zaman ortaya ¢ikan serbest ener;ji
degisimi AG, doénusUmuU olusturacak sudrticl kuvveti acgiga cikarir ve
donusumu gergeklestirir. Sekil 2.4'de goruldugu gibi, To denge sicakliginin
altinda martensite faz kararli iken, bu sicakhgin Uzerinde austenite faz

kararlidir. Martensitik faz donusumlerinin diger onemli Ozelligi; tersinir
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olmalaridir. DUsuUk sicakliklarda olusan martensite faz, ylksek sicakliklara
kadar isitildiginda yeniden austenite faza dénusebilir. Martensite yapidan,
austenite yapiya tersinir donidsumun olabilmesi igin, (To-As) sicaklik degisimi ile
ortaya c¢ikacak bir serbest enerji degisiminin ortaya c¢ikmasi igin kristalin

sicakliginin artirilmasi gerekir.

2. 5. Martensitik Faz Déniigiimlerinin Tersinir Olma Ozelligi

Yukarida anlatildi§i gibi, martensitik faz dontstUmleri belirli fiziksel
sartlar altinda tersinir olma 0ozelligi goOsterir. Isisal yolla gergeklesen
martensitik faz doénusumlerinde kristalin sogutulmasi sirasinda, elektriksel
direncte ani bir degisim gozlenir. Dogal olarak bu degisim Ms sicakliginda
baglar. Donugum tamamlandiktan sonra tersinir donusumun baslayabilmesi
igin kristale 1s1 verilmelidir. Bu iglem sirasinda austenite baglama sicakligina
karsilik gelen kritik bir sicaklikta, elektriksel direngte yeniden ani bir degisim
gozlenir ve isitma iglemine devam edilirse, martensite yapidan austenite

yapiya tersinir ddniisiim gergeklesmis olur®®.

Sicaklik degisimi ile olugsan ve tersinir 6zellik gdsteren bazi 6zel
martensite' ler termoelastik martensite' ler olarak adlandirilir ve genellikle az da
olsa austenite kristal yapi igerisinde kayma (slip) taru kristal yapi bozukluklari
icerir. Martensitik donlisum sergileyen Fe bazli alasimlarda martensite
baslama sicakhgi (Ms) , austenite baglama sicakligindan (As ) daha dusuktur.
Ancak, bazi alagimlarda durum Fe bazli alagsimlarda alisilagelen dontsim
sicakliklarindan farklidir. Omegin; Cu-Zn alasiminda As sicakligi yaklasik

(-55 °C) iken, Ms sicakhgi (-20 °C) civarindadir®). Bu tip termoelastik
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martensitik davranig gosteren alasimlara Ag-Zn ve In-Tl alasimlari da 6rnek
gésterilebilir(55). Bazi alasimlarda ise, uygulanan dis zor etkisiyle olugan
martensite' lerin de tersinir 6zellik gosterdikleri bulunmus ve bu tir martensite'
ler elastik martensite' ler olarak adlandinimistir®>®. Bu tir martensitik
donugsumlerde, sabit sicaklikta uygulanan zor etkisiyle olugsan
martensiteler, kristal austenite baslama sicakhidindan daha yuksek
sicakliklara isitildiginda ters dogrultuda zorlanma etkisiyle yeniden austenite
yaplya donusebilir. Bu sekilde, plastik olarak deforme edilmis bazi 6zel
alagimlarin, 1sitma yoluyla yeniden austenite yapiya dénmesi ve orijinal
boyutlarina ulagsmasi anlamina gelen sekil hatilama olayinin fiziksel sartlari da
ortaya konmus olur. Bu tur 6zellik sergileyen alasimlara Cu-Al-Ni, Au-Cd, Ni-Ti,

Fe-Pt ve Fe-Mn-Si 6rnek olarak verilebilir®®,

2. 6. Martensitik Faz Donusiimlerinin Kristalografik Teorileri

Martensitik faz dénisimuinde; atomlarin komsuluklarini koruyarak, bir
kristal yapidan digerine nasil gegebilecegini gosteren ilk kristalografik model
Bain'" tarafindan 1924 yilinda ortaya atilmistir. Bu modelde, fcc yapinin hacim
merkezli tetragonal (bct) yapiya dontisumu 3 farkl yolla agiklandi (Sekil 2.5). Bu
modele goére, ylz merkezli kuibik (fcc) kristal yapiya sahip atomlar
komsuluklarini koruyarak, ancak aralarindaki uzakliklar x' ve y eksenleri
uzerinde belirli bir oranda artarken, z' ekseni Uzerinde ayni sekilde azalarak,

hacim merkezli tetragonal (bct) yapiya gegebiliyordu.

Bain tarafindan ortaya atilan bu ilk model, uzun yillar austenite-

martensite faz doénusimlerinin kristalografisini aciklamada yeterli sanilimigtir.
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Ancak daha sonra cgesitli arastirmacilar, donusumun bu kadar basit

olmadigini gosterdiler®®

. Donusum sirasinda ortaya ¢ikan makroskobik bir
sekil degisimi yaninda, martensite'in degismeyen belli bir alhsim (habit)

dizlemi ile ana ve Urun fazlar arasinda belirli bir ddnme bagintisi vardi.

-y

a) (001), // (001), b) (001), // (100),
[100], // [111], [100],// [011],
z

c) (001), // (010), [100},// [loi]a
Sekil 2.5. Bain’e gore austenite yapi (fcc) 3 farkl yolla martensite yapiya (bct)

donusebilir.
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Atomlar tumu ile hareket edince, iki kristal yapi arasinda sinir 6zelligi
taslyacak degisime ugramamig bir yuzey kalmayacagindan, Bain modeli
austenite-martensite sinirini  belirleyemezdi. Ayrica, martensite donusen
austenite kristal hacminde buyUmeyi iceren bir sekil degisimi bulundu.
Donusumden Once austenite kristalinin  ylzeyine ¢izilen dogru sekilli
karsilastirma ¢izgileri incelendiginde, martensite dénusen bdlgelerde gizgilerin
kopmaya ugramadan, surekliligini ve dogruluklarini koruyabildikleri, yalnizca
kirlmaya ugradiklari gorildi“”. Bu gdzlemler, martensite doniisen hacmin,
ana kristal ile surekKliligini korudugunu, ancak makroskobik boyutta dizgln

dagilimli bir gekil degisimine ugradigini kanitlar.

1930 vyillarinda Kurdjumov ve Sachs®, austenite'den ferrite ve
austenite’den martensite donisuimu analiz etti. Her ne kadar dénusumin
dogasindan farkli olsa da bu doénusumlerden ilki difizyon mekanizmasini,
ikincisi kesme mekanizmasini igeriyordu. Kurdjumov ve Sachs austenite 6rglye
uygulanan basit kesme ile bu olguyu tanimladilar. Bu 6rgid bozunumu
sonucunda martensite birim hlcrenin c-ekseni boyunca yaklasik %20’ lik

azalma, a ve b ekseni boyunca %12 lik artma oldugunu gorduler (Sekil 2.6).

Fcc ¢ ekseninde %620 azalma BCT
a ve b ekseninde %912 artma

Sekil 2.6. Bain’e gore 6rgu bozunumu.
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Austenite yapidan ferrite yapiya ve austenite yapidan martensite yapiya
donusum sirasinda onemsenemeyecek kadar kuguk atomik yer degistirmeler
gOzlediler. Kurdjumov ve Sachs tarafindan bulunan austenite yapidan ferrite
yaplya ve austenite yapidan martensite yapiya donme bagimhihgi Cizelge 2.1’

de verilmigtir.

Cizelge 2.1. K-S Donme Bagimhlhklari

Austenite Yapidan Martensite Austenite Yapidan Ferrite Yapiya

Yapiya Donusim Donusiim
(111), 1 (011)q (111),// (011),,
[101], // [111] [101], // [111],

(001).; dizlemi ile {100}, arasinda (001),, duizlemi ile {100}, arasinda

9° 10°

(100),; dizlemi ile {110}, arasinda (100),, diizlemi ile {110}, arasinda
45° 55°

(010),; dizlemi ile {110}, arasinda (010),, diizlemi ile {110}, arasinda
8° 10°

Martensitik donisim olayindan sonra olusan martensite kristali yapiyi,
austenite' den ayirmasi gereken ve diuzlem oldugu varsayilan sinira da alisim
(yerlesim) (habit) duzlemi denir. Sekil 2.7 'de gosterildigi gibi donusumun
onemli bir parametresi olarak bilinen bu dizlem ana kristal yapiya bagl olarak
tanimlanir. Greninger ve Troiano!"® ‘nun, alisim diizleminin austenite' nin basit
miller indisli duzlemlerinden birisi oldugu seklindeki dlgimlerine karsin, daha
sonraki Olgumler, buyuk indisli duzlemlerin de aligim duzlemi olabilecegini

kanitlamistir®349),
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Sekil 2.7. Austenite kristalinde ortaya ¢ikan martensite habit dizlemi.

Donusim olayinin Bain modeli ile agiklanamayacagl anlasildiktan
sonra, "klasik" veya "tek bozulmali" teoriler gseklinde de tanimlanan ilk
kristalografik martensite teorileri Wechsler, Lieberman ve Read® ile Bowles
ve Mackenzie®® tarafindan gelistirildi. Bu teoriler, austenite-martensite
dénlisiml tamamlandiktan sonra, iki kristal yapi arasinda dénme ve

bozulmaya ugramamis bir dizlemin bulunabilecegini varsayar.

Digerlerinden farkli olarak, Bowless ve Mackenzie teorisine gore, alisim
dizlemi Uzerindeki atomlarin, bu duzlemde kalirken konumlarini ¢ok kuguk
boyutlarda yer degistirdikleri varsayilir. Bu yer degistirme "acilima
parametresi" ile ayri bir serbestlik derecesi icerir. Bu sekilde kullanilan
matematiksel yaklagimlar farkli olmakla birlikte, iki teori de birbirinin
aynisidir ®3 W.L.R @ teorisine gore ise alisim dizlemi kesinlikle sapmamis
olmalidir. Teorilere gére, Bain modeline uygun bir sekil degisimden sonra urin
kristal yapi, kristal 6rguyu degistirmeyen bir sekil bozulmasina ve donmeye

ugrayarak, donme ve bozulmaya ugramamis bir ara duzlemin olugsmasini
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saglayabilir. Kristal 6rglyl bozmayan sekil degisiminin ikizlenme (twinning)
veya kayma (slip) olabilecegi de teorilerde 6nerilmektedir.

Plastik deformasyon sonucunda, bir kristal 6rgl boyunca
dislokasyonlar hareket eder ve bunun sonucunda kayma meydana gelir(6°'
1) Atomik yer degistirmeler icin gerekli olan zor saglanip dislokasyonlar
hareket ettigi zaman, kristallografik dogrultular boyunca kristallografik
duzlemler Uzerinde kesme meydana gelir. Bu kristalografik dizlemler ve
dogrultular alagimin kayma sistemlerinin 06zelligine gore tercih edilir.
Kayma duzlemleri cogunlukla, siki paketlenmis kristallografik duzlemlerdir.
Kayma dogrultulari en kisa mesafe(burgers vektoru olarak bilinir) ile tekrar
edecek olan kristallografik dogrultulardir (Sekil 2.8). Kayma sonucu
meydana gelecek olan kesmenin buyUkligu dislokasyonlar tarafindan
meydana gelen atomlar arasi mesafenin sayisi ile olg¢llar. Her ne kadar
kayma kristalografik dizlemlerin bir kismi Uzerinde meydana gelse de,

O0rgl bozunumun sonucu, arkalarinda dislokasyon yigiilmalari meydana

. (62-67)
gelir . 010}

[001]

Sekil 2.8. fcc yapi i¢in kayma dogrultulari.
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Sekilden goraldigu gibi fcec yapi igin 4 tane {111}, kayma duzlemleri

( kristalin siki paketlenmis duzlemleri; (111)y , (;11)y , (111),, (111),) ve
her bir duzlem Uzerinde mimkin olabilecek 3 tane <110>, kayma
dogrultusu vardir. Bu sekilde fcc yapi igin 12 tane kayma sistemi vardir.
Sekil 2.9° da mumkdn olan en kiguk kayma dogrultusu olan <110>,
Burgers vektoru ile beraber {111}y dlzlemi Uzerindeki atomik dizenlenim

gOsterilmistir.

[(127)

<110> kayma yonelimleri
<112> dénme eksenleri

Sekil 2.9. (111), dizlemi Gzerinde atomik duzenlenim.

Martensitik donlisumun gerceklesmesi igin, fcc yapinin  siki
paketlenmis duzlemlerine Sekil 2.10° da goéruldagu gibi uygulanacak klguk
bir kesme bu ig icin yeterlidir. Kurdjumov ve Sachs® tarafindan 6nerilen
kristalografik déonme bagintisina goére, austenite yapinin {111}, dizleminde

<110>, dogrultusu boyunca bir kesme (ikizlenme veya kayma) ile, Nishiyama

tarafindan onerilen bagintiya goére ise {111}, duzleminde (11§>y dogrultusu
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boyunca bir kesme ile donusumun gergeklesebilecegi ongorulmustir. Bu
modeller her ne kadar tum donugsum sekilleri igin genellestirilemedilerse de,

yine de olayin kristalografisini agiklamada kismen basari elde etmistir.

Sekil 2.10. fcc ve bcc kristal yapilar arasindaki Kurdjumov-Sachs ve

Nishiyama turu kristalografik donme bagintilari.

S6zu edilen donme ise, daha 6nce bulunan austenite-martensite
kristalografik donmesidir. Boylece, klasik teorilerin 6nerdikleri modelde, dondsum
sirasinda, Bain modeline uygun bir kristal yapi degisimi, kristal 6rgusunu

degistirmeyen bir sekil bozulmasi ve iki kristal yapi arasinda bir dénme oldugu
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varsaylimaktadir. W.L.R® ile B.W® bu sekilde belirlenen déntsiimiin F toplam
sekil degisimini teorilerinde, B Bain degisimine, S sekil bozulmasina ve R' de
donmeye karsi gelecek sekilde ve F, B, S, R nicelikleri (3x3) matrisleri ile
gosterilmek Uzere; F= B. S. R seklinde vermiglerdir. Ana ve urin fazdaki
kristallerin ilk ve son durumlarini irdelemekle birlikte, olusum sirasinda neler
oldugunu agiklayamayan bu teorilerde, toplam sekil degisimini ortaya ¢ikaran
u¢ bilesenin olusum sirasi belirsizdir. Daha sonra yapilan gdzlemler, pek ¢ok
martensite kristalinde ikizlenmenin varligini géstermistir ve 6zellikle bazi Fe
alasimlarinda, olgulen sekil degisimi ile bu teorilerin énerdigi sekil degisimi
arasinda bir uyum bulunmU§tur(47). Ancak, bazi Fe alasimlarinda, Bowles ve
Mackenzie® teorisindeki acllma parametresi ile varsayllan konum
degisikliginin aksine, alisim duzleminin atomlari arasindaki uzakligin
degismedigi deneysel olarak kanitlanmigtir. Klasik teorilerde ortaya ¢ikan bu
aksakliklari aciklayabilmek amaci ile, Ross and Crocker® ve Acton and

Bevis®)

asagl yukari ayni tarihlerde, birbirinden bagimsiz olarak, "ikili
bozulma" teorileri olarak tanimlanan yeni teoriler gelistirdiler. Bu teorilerde,
toplam sekil degisimini olugturan bilegsenler klasik teorilerdekinin aynisi olmakla
birlikte kristal 6rglyu degistirmeyen sekil bozulmasinin iki tane olabilecegi
disundlmustir. Bodylece klasik teorilerde S ile verilen bir tek sekil
bozulmasi,yeni teorilerde S1 ve S, gibi iki bozulmadan olusuyordu. Ross and
Crocker® ve Acton and Bevis® teorilerinin B Bain degisimini ve R
dénmesini de igerdigi dusunulurse, bu teorilerde toplam sekil degisimin F ;

F=B. Si. S,. R olarak verildigi goérilebilir. iki ikizlenme ve kaymanin veya bir

ikizlenme ile bir kaymanin birlikte olabilecegini 6ne suren yeni teorilerin, bazi
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gozlemlerle, {225}, alisim dizlemli martensite' lerin dénme bagintilarini

bulmada basarili olamadiklari ileri strtimustar”.
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2.7. Deneysel Materyal ve Yontem
2.7.1. Alasimlarin Hazirlanmasi

Deneysel calismalarda kullanilacak s6z konusu alasimlar, %98
safliktaki Fe,Ni,Mo elementleri incelenecek oranlarda hazirlandi. Daha
sonra Ankara Universitesi Fen Fakiiltesi Fizik Bolimi Katihal Fizigi
Laboratuarlarindaki ark firninda argon gazi atmosferinde ergitilerek
hazirlandi. Alagimlari olusturan elementlerin eritme igleminden Onceki ve
elde edilen alasimlarin sonraki agirliklari 0.001 gr incelikli terazilerde kontrol
edilmis ve sonucta alasimlarin 6nceden planlanan element oranlarini
etkileyecek duzeyde bir fark gozlenememigtir. Hazirlanan alagimlar 4 gr
agirhginda olacak sekilde elde edilmis ve elde edilen alasimlarin
komposizyonu [IXRF sistemi kullanilarak EDS (Electron Dispersion
Spectroscopy) yontemi ile belirlenmistir. Uretilen alagimlar gizelge 2.2 de

verilmigtir.

Cizelge 2.2. Uretilen Alasimlar ve Oranlari

Numune Fe Ni Mo
A1 69.2 30 0.8
A2 68.2 30 1.8
A3 67.4 30 2.6
A4 66.4 30 3.6
A5 65 30 5

Malzemelerin homojen hale getirilmesi igin 1sil iglem uygulanmigtir.
Isil igslem sirasinda yuksek sicakliklarda malzemedeki oksitlenmeyi dnlemek

icin  numuneler yuksek sicakliklara dayanabilen silika tupler icine
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konulmustur.Tamamen vakumlu ortamda bulunan tim numunelere 1100 °C
de 12 saat isil islem uygulanmis ve bunlar daha sonra firindan alinarak su

icerisinde sogutulmustur.

2.7.2. Taramali Elektron Mikroskobu (SEM) incelemeleri igin

Numunelerin Hazirlanmasi

Taramal elektron mikroskobu ile yapilacak yuzey gozlemleri igin isil
islemi tamamlanmig alasimdan 1cm c¢apinda, 0.3cm kalinhgindaki
numuneler elmas bigakli kesiciyle kesilmigtir. Kesilen numunelerin
yuzeyindeki puruzler ve kalin cgizgiler degisik kalinliktaki su zimparalari ile
kalindan inceye dogru gidilerek ortadan kaldiriimis ve sonra 6,3,1,1/4
mikronluk elmas pastalarla parlatma aleti kullanilarak yuzeyler parlatilmistir.
Daha sonra, mekanik olarak parlatilan ytuzeyler 80ml H,O, , 5ml HF ve 25mi
H,O karisimindan olusan c¢ozelti igerisinde 70 °C de 10sn bekletilerek
daglanmigtir. Numunelerin yuzeylerinde olugsan mikroyap! karakteristikleri

JEOL5600 marka elektron mikroskobu ile incelenmistir.
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2.7.3. Gegirmeli Elektron Mikroskobu (TEM) incelemeleri igin

Numunelerin Hazirlanmasi

Gecirmeli elektron mikroskobu incelemeleri igin 1sil islem goérmus
numunelerden elmas bicakli kesici ile yaklasik 1 mm kalinliginda 6rnekler
kesilmis ve daha sonra bu ornekler sirasiyla 600, 800 ve 1200 luk su
zimparalari kullanilarak 50 pum kalinligina indirilmistir. Bu numuneler, daha
sonra 3 mm c¢apinda diskler haline getiriimistir. Bu sekilde elde edilen
numuneler son olarak ikili asit jeti (double-jet) yontemi kullanilarak oda
sicakliginda, 300ml Ethanol, 150ml Butoxy Ethanol ve 50ml Percloric Asit
karisimindan hazirlanan ¢ozelti ile 20 Volt (DC)’ta Struers-Tenupol 3 marka
sistemle, inceltme parlatma ve delme islemi yapilarak elektronmikroskop
incelemelerine hazir hale getirilmistir. Elektron dalgasini gegirebilecek kadar
incelige sahip olan bu numuneler, 300 kV gucunde Jeol 3010 gegirmeli

elektronmikroskop ile incelenmistir.

2.7.4. AC Manyetik Alinganlik Olgiimleri icin Numunelerin Hazirlanmasi

AC manyetik alinganlik dlgimleri igin 1sil islemi tamamlanmig austenite
fazdaki alasimdan, korozyon kesici ve zimpara ile 5mm uzunlugunda 2 ve 1
mm eninde diktdrgenler prizmasi seklinde hazirlanan numuneler Ankara
Universitesi Fen Fakiiltesi Fizik Bolimi Katihal Fizigi Laboratuarindaki

LakeShore7130 AC manyetik alinganlik 6lgum sistemi ile incelenmistir.
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2.7.5. Méssbauer Spektrometresi Olgiimleri igin  Numunelerin

Hazirlanmasi

Mdssbauer Spektrometresi deneyleri icin 1sil islemleri tamamlanmis
austenite fazdaki alasimlardan 250um kalinhginda kesilerek hazirlanan
numuneler; 10ml HF,45ml H,O ve 45ml H,O, oranlarinda biraraya getirilen
asit ¢Ozeltisi icerisinde kimyasal inceltme yontemi ile yaklagik olarak 50um
kalainhgina getiriimigtir. Daha sonra ana faz austenite, atermal olarak
meydana gelen martensite faz ve izotermal olarak meydana gelen martensite

faz donusumlerine ait Mossbauer Spektrumlari elde edilmistir.

2.7.6. Diferansiyel Tarama Kalorimetresi (DSC) Olgiimleri igin

Numunelerin Hazirlanmasi

Bu deney icin 1100 °C 12 saat Isil isleme tabi tutulup suda hizli
sogutulan ve sivi azot sicakliginda atermal dontusum gergeklesen Fe-%30Ni-
%0.8Mo , Fe-%30Ni-%1.8Mo ve Fe-%30Ni-%2.6Mo numuneler segilmigtir.
Bu numunelerden 20 miligram hk kuguk pargalar DSC olgumleri igin
hazirlanmistir. Bu olgimlerde i1sitma hizi 5 °C / dakika olarak alinmigtir. DSC
Olcimleri ile 1s1 akigi(heat flow)—sicaklik egrileri ¢izilmistir. Mo elementinin

doénusum sicakhdina etkisi incelenmigtir.
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2.7.7. XRD Toz Olgiimii igin Numunelerin Hazirlanmasi

Bu 6lgum, atermal doénlsum gerceklesen numuneler (Fe-%30Ni-
%XMo, X=0.8, 1.8, 2.6) tizerinde yapilmistir. Olglim igin numunelerden 20mg
lik toz érnekler hazirlanmistir. Hazirlanan érnekler Atom Enerjisi Kurumu’nda

Bruker D8 toz difraktometresinde Olgllerek 6rgu parametreleri bulunmustur.
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2.8. Yontem
2.8.1. AC Manyetik Alinganlik Olgiim Sistemi

AC Manyetik alinganlik olgumleri, “"LakeShore 7130 AC
Susceptometer" sisteminde yapilmistir. Bu sistem, karsilikli indiktans olgim
yontemi ile manyetik alinganhgi, sicakligin, uygulanan AC alaninin genliginin
ve frekansinin fonksiyonu olarak olgen sistemdir. Helyum gazi kullanilarak,
kapali devre bir sogutma sistemi ile 10 °K ile 325 °K arasinda sicaklik
kontrolini 10 m°K duyarlihiginda saglayabilmektedir. Sekil 2.11' de AC

manyetik alinganlik dlgim sisteminin semasi gosterilmigtir.

: BLEKTRONIK BIRIMLER
: s P %
. | DRC-OICA irimi Kilitlemeli
- | mpakitk kort DT Akim AC Akim Motor kont. Yokseltici
Kaynag Kaynagi
‘ ] J
il Adum Metoru
; Ost alg: bobini
__-% Istho i s
Hiialtiokin, | DL Alt algs bobini
L] ' :
- T ifl iyostnt :
o | = s :

SOGUTMA BIRIMLERL

Sekil 2.11. AC Manyetik Alinganlik dlgim sistemi semasi.

Uygulanan  manyetik alan(H) igerisine konulan numunenin
miknatislanmasi M ise, numunenin miknatislanmasinin dlgusu olan manyetik

alinganlik;

_M
=0
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olarak tanimlanir. Burada uygulanan H manyetik alani DC manyetik alandir.
Bir DC manyetik alanda, numunenin manyetik momenti zamanla degismez
fakat bir AC sinyali olusur. Bu sinyal, numunenin periyodik hareketinden

olusmaktadir. Bu ylizden numunenin kendisine ait DC tepkisini icermez.

Numuneye degisken bir AC manyetik alan uygulayarak ve numunenin
bu alandaki tepkisini algilayici bir bobin ile kayit yapilarak AC alinganlik
Olcumleri de yapilabilir. Bir AC manyetik alinganlik 6lgimunde, numunenin
manyetik momenti, uygulanan AC alanina tepki olarak degistigi icin AC

manyetik alinganlk;

seklinde tanimlanir. Magnetizasyondaki degisme (dM), V hacmi basina net
manyetik moment sayisi (dm), oldugundan AC manyetik alinganlik;

dm

X~ aH

ac

seklinde yazilabilir.

AC manyetik alinganlik olgum teknidi, karsilikli indiktans teknigine
dayanir. Kullanilan bobin sistemi, es eksenli i¢ ice ge¢gmis bobinlerden olusur.
Bir Hae alani uygulamak igin kullanilan birinci bobin igerisinde induklenen
akiyr algilamaya yarayan ikinci bobin vardir. Sadece numuneden
kaynaklanan induklenmis gerilimin okunabilmesi i¢in, ikinci bobin birbirlerine
gére ters baglanmis iki 6zdes bobinden olugsmustur. AC alinganlik
Olcimlerinde kullanilan bobinler sematik olarak Sekil 2.12.'de gdsterilmistir.
Bu bobinler ne kadar 6zdes yapilirsa yapilsin, numune olmadigi anda

sarimlardaki farkhliklardan kaynaklanan dengesiz bir sinyal elde edilir. Bu
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istenmeyen sinyalin yok edilebilmesi icin numune her iki bobinin merkezinde
iken Olgumler yapilir. Her olgimde, numune adim motoru sayesinde ust algi
bobininin merkezi (S¢) ile alt algi bobininin merkezi (S;) arasinda hareket
ettirilerek buralarda gerilimlerin okunmasina imkan verir. S; ve S;' deki
gerilimler sirasi ile;

V,=V+V,

V, =—V+V,
seklindedir. Burada v numunenin olusturdugu aki degisiminden kaynaklanan
gerilimi, vo ise sistemden kaynaklanan istenmeyen gerilimi gdstermektedir.
Sadece numuneden kaynaklanan gerilim;

Vi—V,
2

VvV =
bagintisindan bulunur.

AC alinganlik élgimlerinde 6lgiim yapilacak numunenin sekline goére
manyetik alinganlik Olculebilir. Numunenin hacmi yaklasik
hesaplanabiliyorsa, hacim alinganhg;

_av
ViH,,

V4

yazilabilir. Diger taraftan hacim hesaplanamiyorsa, numunenin yogunlugu
isin icine sokularak kutle alinganligi;

__avp
£ mfH ac

seklinde yazilabilir.Burada v gerilim, M numunenin kuatlesi,p numunenin

yogunlugu,H uygulanan AC alan,f frekans ve a sistemin kalibrasyon sabitidir.
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Kalibrasyon sabiti; N sarim sayisi(birim uzunluk basina),L bobinin uzunlugu,d

bobinlerin gcapi olmak Uzere;

L? +d?

a=
8°NL

seklinde yazilabilir.

—1 — =p—— Birincil Bobin

B » Ost Alj Bobini
Nunuine

i : —+ Alt Alp Bobini

Sekil 2.12. AC manyetik alinganlik sisteminde bobinlerin sematik gdsterimi.

2.8.2. Mossbauer Spektrometresi Sistemi

R. L. Mdssbauer tarafindan bulunan ve "Modssbauer Olayil" olarak
bilinen bu sistem ile austenite-martensite faz dénusumlerinin kristalografik
ozelliklerini agiklamak mumkundur. Bir kristal orgusu igindeki bir gekirdek
tarafindan bir enerji kaybi olmaksizin y-fotonu salinmasi olayr "Mdssbauer
Olay!" olarak tanimlanir®?. Fizikte genis bir uygulama alanina sahip olan
Mdssbauer olayi ile atomlarin pargalanma semalarinin incelenmesi, uyariimig
seviyelerin enerji genislikleri yine bu seviyelerin yagsama zamanlari, gekirdek
elektrik kuadropol momentleri, gekirdek manyetik dipol momentleri ve bunlara

benzer diger kavramlar olgulebilir.

39



Sekil 2.13. Mdssbauer Spektrometresi.

Genel bir Méssbauer deneyi yapmak igin, radyoaktif bir kaynak, bir
sogurucu, bir y sayicisl, bir tek kanal diskiriminatori ve bir ¢ok kanal
analizatért  gereklidir. Ayrica, kaynak ile sogurucu arasinda bagil hizi
saglamak icin bir duzenek kurulmahdir. Sekil 2.13’ de genel bir Méssbauer
dizenedi gorulmektedir. Bu sekilde kurulan bir Modssbauer deney
dizenegdinin calisma sekli asagidaki gibi agiklanabilir. Bir radyoaktif
kaynaktan yayinlanan belirli bir y 1siniminin éndne bir sodurucu konulur.
Sogurucudan gegen y isinlari sayaca gelir. Sayagtan gelen atmalar bir
cizgisel siddetlendirici ile ¢ift kutuplu hale gelerek ¢cok kanal analizatoriine
gider. Bu analizator, her biri farkli enerjilere karsilik gelen atmalari farkl
kanallara yerlestirir. Maksimum kanal sayisi 512 olup, ¢ift kutuplu atmalar, 1-

256 ile 256-512 kanallari arasinda simetrik spektrumlar olarak gdézlenir.

Mossbauer arastirmalarinin  biiylik bélimiinde °Fe ve '°Sn
kullaniimaktadir. Mdossbauer olayl, sayilari 50’ yi gegen izotoplarda
g6zlenmekle beraber, deneysel zorluklar nedeniyle bu izotoplarin ancak 20

tanesi  kullanilabilmektedir. Mossbauer spektrometresinde, radyoaktif
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kaynaktan c¢ikan y 1sini enerjisi, kaynaga bir Doppler hizi verilerek degistirilir

ve y 1sInlari sogurucu tarafindan rezonans durumunda sogurulur.

2.8.2.1. Gama Isinlarinin Rezonasla Sogurulmasi ve Mossbauer Olayi

Genel olarak, uyariimis bir ¢ekirdek, Ey uyariimis enerji durumundan
Er taban enerji durumuna gegerken hv = Ey —E+ bagintisina goére, v frekansli
bir y fotonu yayinlar. Sekil 2.14’ de géruldigu gibi bu foton, taban durumunda
bulunan, 6ncekinin aynisi olan bagka bir ¢ekirdek Uzerine dustugunde, onu,
Er taban durumundan Ey uyarimis durumuna c¢ikartmak igin, kolaylikla
sogurmasi beklenir. Fizikte ¢ok rastlanilan bu duruma rezonans adi verilir.
Rezonansla uyarilan bu ¢ekirdekler tekrar taban durumuna gecgerken, ayni v

frekansli isinimini butdn dogrultularda yayinlarlar.

Eu Eu Fy

—> AV AVAVY 4

hv hw

Er Er
(1) (2

Sekil 2.14. Uyariimis durumdan taban durumuna gegis.

Rezonansla sogurma olayinin meydana gelmesi igin, birinci gekirdegin

yayinladigi fotonun v frekansinin ikinci gekirdek igin;
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badintisi ile verilen v frekansina tam esit olmasi gerekir. Halbuki, gergekte,
birinci ¢ekirdek bir y fotonu yayinlarken, momentumun korunumu kanununa
gore, cekirdek de, Sekil 2.15’de goruldugu gibi; ayni momentumla zit yonde
geri teper. Eg ile gosterecegimiz geritepme enerjisini bu olayda ortaya
konulan Ey — Et enerjisinden alacagi icin, yayinlanan fotonun enerijisi, kutle

merkezi sisteminde Ey — Eroldugu halde, laboratuar sisteminde;

A

p=hy/c

Sekil 2.15. y fotonu yayinlayan ¢ekirdek esit momentumla geri teper.

olur ki burada hvo = Ey_E7, geri tepme olmadiginda yayinlanmasi beklenilen
foton enerjisidir. Ayni sekilde, ikinci ¢ekirdek gelen fotonu sogurdugunda yine
momentumun korunumu kanununa goére , Eg enerijisi ile geri tepeceginden,
bu ¢ekirdegin uyariimasi igin gerekli eneriji;

hvsog= hvo + Eg
dir. Bu sebeple, yayinlama ve sogurma cizgileri arasindaki frekans farki;

2E
h

AV = VSOQ = Vyay =

olur. ikisi arasindaki enerji farki ise;

hAv = 2E¢g
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olacaktir. Sekil 2.16° da goéruldugu gibi yayinlama ve sodurma gizgileri
arasindaki 2Eg enerji farkindan dolayi y isinlarinin yayinlama ve sogurma
cizgilerinin merkezleri ust Uste gelmez. Gama igInlarinin rezonansla
sogurulmasini gergeklestirmek icin iki egrinin Ust Uste binmesini saglamak

uzere genellikle Doppler kaymasindan yararlanilir.

Kaynagin ¢gizgisel hizi v ise, doppler olayl sonucu 1ginimin enerjisinde;

\' \'
(AE), =h(Av), =hv, o" E, p

degerinde bir artma saglanmis olur.

A
yayul
cizgisi
m
:
&, I'—
F— .
E+E ENEmn!

E_EG ED:h"-'D TR

Sekil 2.16. Yayinlama ve Sogurma gizgileri.

(AE), =2E, olacak sekilde v hizi ayarlanirsa, geri tepme sonucu

azalan enerji Doppler enerji artmasi ile karsilanmis olur ve bdylece
yayinlama cizgisi ile sogurma gizgisinin Ust Uste gelmesi sonucu
rezonansla sogurma mumkdn olur. Doppler kaymasi, kaynagin ya da

sogurucunun birbirine gore hareket etmesiyle saglanlr(sz).
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2.8.2.2. izomer Kaymasi

Bir atomun kimyasal degerliginin degismesi sonucunda bu atomun s-
elektron yogunlugununda degisecegi gercektir. iste bu sebeple sifirdan farkli
bir degerlikte olan bir atomun cekirdegi ile s-elektronlari arasindaki Coulomb
cekim kuvveti etkilesmesi sonucu atomun c¢ekirdek enerji seviyeleri bir
degisime ugrar. Bu olay Modssbauer spektrumunda izomer kaymasi olarak

kendini gésterir. izomer kaymasinin degeri

izomer Kayma =4?nZe2R2(ﬁjﬂqJ(Oj2 w(0): ]

R Sogurucu - Kaynak

ile verilir. Burada R = Ruyyarimis — Rremer dir.

Bu denklem iki carpandan meydana gelmistir. Birinci durum nukleer
parametreleri ihtiva eder, Ozellikle uyariimig durum ile temel durum
arasindaki izomerik yarigap farkiidir. Ikinci durum, cekirdekteki yik
yogunlugunu ihtiva eder, bu da atomun valans hali ile etkilenen atomik veya

kimyasal bir parametredir.

izomer kaymasi kendini Méssbauer spektrumunda v= 0 da olmasi

gereken maksimum rezonansta bir kayma olarak gosterir.

Mdssbauer spektrumlarinda izomer kaymasi degerinin olgtlmesiyle,

Mdssbauer izotopunun bag durumlari hakkinda cesitli bilgiler elde edilir.

Demir ferromanyetik oldugu oldugu igin, ayni atomun dis

elektronlarinin gekirdekte meydana getirdigi H manyetik alan siddeti buyuktur
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ve ¢ekirdek, Zeeman olayi sonucu enerji seviyelerinde yarilma beklenir. J nin
H dogrultusundaki izdugum( m; nin aldigi degerlere gore, her enerji seviyesi
2J+1 sayida alt seviyelere yarilir. Fe®” de, taban durum icin J=1/2, 14,4 KeV
luk ilk uyartilmis durum igin J=3/2 oldugundan, H manyetik alan etkisi ile,

cekirdegin enerji dizeylerinde yarilmalar olur.

iste bu yarilmalar sonucunda da Mdssbauer spektrumunda ¢ok sayida
cizgiler gorilir. Sekil 2.17°de *’Fe icin bdyle bir durumda g¢ekirdek

seviyelerindeki yarilmalar gdsterilmistir.

4352
+1{2
-142
=312 —ge "k -342

14.4 kee'F

|- -1i2

I=1i2 <

+1.2

Sekil 2.17. °"Fe igin gekirdek seviyelerindeki yariimalar.

2.8.3. Diferansiyel Tarama Kalorimetresi (DSC) Olgiim Sistemi

Termal analiz, incelenen numuneye ait bir fiziksel 6zelligin sicakhgin

fonksiyonu olarak olguldigu veya bir tepkimede sogurulan ya da agiga
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¢ctkan isinin izlendigi yontemleri igcerir. Bu yoOntemlerin baslicalari,
termogravimetri (TG), diferansiyel termal analiz (DTA), diferansiyel taramali
kalorimetre (DSC), termometrik titrasyon ve dogrudan enjeksiyon
entalpimetresidir. Biz bunlardan diferansiyel taramali kalorimetre yontemi ile
ilgilenecegiz. Termal analizler, genellikle sabit basing altinda
yuratuldigunden, gegerli olan termodinamik esitlik,
AG=AH-T.AS

Gibbs-Helmholtz ifadesidir. Burada G sistemin serbest enerjisi, H sistemin
entalpisi, S sistemin entropisi ve T kelvin sicakligidir. Sicakligin bagimsiz
degdisken oldugu TG, DTA ve DSC yontemlerinde T.AS terimi énemlidir.
Gibbs-Helmholtz denkleminin sicakliga gore turevi alinirsa,

d(AG) _
ar

-AS

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

azalmasi ile kendiliginden olan tepkime elde edilecektir.

DSC yonteminde malzeme ve referans maddesine ayni sicaklik
programi uygulanirken malzemede bir degisiklik olmasi halinde, malzeme
veya referansa bir elektrik devresi yardimi ile disaridan is1 eklenerek her
ikisinin de ayni sicaklikta kalmasi saglanir. DSC edgrileri 1s1 akisinin sicakliga
kargl cizilen grafikleridir. Grafikte elde edilen pikin altinda kalan alan
tepkimede emilen veya agiga c¢ikan isi ile pik yukseklikleride tepkime hizi ile
dogrudan orantiidir. AH pozitif ise (endotermik), malzeme Isiticisina isi

eklenir ve pozitif bir sinyal elde edilir. AH negatif ise (ekzotermik), referans
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Isiticisina 1s1 eklenir ve bir negatif sinyal elde edilir. Bu piklerin integrali
numunenin aldigi veya verdigi i1s1 miktarina baglidir. DSC vyalniz entalpi
degisiminin oldugu olaylara karsi degil, ayni zamanda numune ile refaransin

Is1 kapasiteleri arasindaki farka karsi da ¢cok duyarlidir.

DSC ile bir gok malzemenin; entalpi, kristallesme sicakligi, camsi
gecis sicakhgi, 1sil kararlihk, saflik ve curie sicakhgi gibi o6zellikleri

incelenmektedir.
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3. ARASTIRMA BULGULARI VE TARTISMA

3.1. Fe-Ni-Mo Alagiminda Olusan Termal Etkili izotermal Martensitik Faz

Donusgiimleri

3.1.1. lizotermal o' (bcc) Martensite Yapinin Taramah Elektron

Mikroskobu (SEM) ile incelenmesi

Hazirlanan numunelerden sadece Fe-%30Ni-%3.6Mo numunesinde
austenite yapidan martensite yapiya faz dénudsimu, izotermal bir 6zellik
gbstermektedir. izotermal dénlsiim zamana ve sicakliga bagl oldudu icin
deneyler sivi azot sicakhiginda ve belli bir zaman diliminde yapilmigtir.
Numune sivi azot sicakhiginda c¢ok uzun sure bekletiimistir. Gozlenen
izotermal martensite kristallerinin zaman igerisinde buUyumesi taramali

elektron mikroskobu (SEM) kullanilarak incelenmisgtir.

Fe-%30Ni-%3.6Mo alasimi, izotermal martensite olusumunu gozlemek
icin 1100 °C ‘ de 12 saat 1Isil islem uygulandiktan sonra bu sicakliktan

alinarak su igerisinde sogutulmustur.

Hazirlanan numunenin oda sicakliginda yapilan mikroskop
incelemelerinde onun buylk kristal taneciklerine (grain) sahip austenite

yapida oldugu gozlenmistir (Sekil 3.1).
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o

Sekil 3.1. 1100 °C de 12 saat tutulup suda hizli sogutulan Fe-%30Ni-%3.6Mo

numunesine ait SEM fotografi.

Buyuk kristal tanecikleri iceren austenite kristal yapidaki numune,
izotermal donlsim gergeklestirmek igin (-196 °C) 'de sogutulmaya birakilmig
ve ¢ok uzun sure bekletilmistir. Bu sicaklikta bekletilen numunede 7 gun
sonunda izotermal martensite olustugu gozlenmistir. Bu gozlenen izotermal
martensite kristallerinin fotografi Sekil 3.2.a’ da verilmistir. Daha sonra bu
izotermal martensite kristallerinin buyumesini gormek igin ayni numune 1 ay
stre ile (-196 °C) sicakliginda bekletiimistir. Fakat herhangi bir blylime
g6zlenememigtir. Gozlenen izotermal martensite kristalleri Sekil 3.2.b’ de

verilmigtir.
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(a)

XZBE 18 rm KIRIKKALE

(b)

XZBE 108 mm KIRIKKALE

Sekil 3.2. Fe-%30Ni-%3.6Mo alagiminda (-196 °C)’ de austenite kristal
tanecidi icerisinde (a) 7 gun , (b) 1 ay sonunda olusan izotermal martensite

kristalleri.
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Buyumeyi gozleyememizin nedeni; olugsan izotermal martensite
kristallerinin buyumelerini tamamlamalari olarak duastunulmagstur. Buyumeyi
gozleyebilmek i¢cin numuneye ¢ok ince zimpara yapilarak, kalinligi yaklasik
80um olan martensiteler ortadan kaldiriimistir. Daha sonra yuzey mekanik
olarak parlatiimis ve izotermal donisumun daha kisa surede basliyacagi
sicakllk'® olan (-80 °C) ’de 1 dk ve 3dk bekletilerek olusan izotermal

martensite kristallerinin buyumeleri goézlenmistir (Sekil 3.3, Sekil 3.4).
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(a)

XEB~ZBBnm BEB6. K IRIKKALE

(b)

&S Z8B8rnm BB888 KIRIKKALE

Sekil 3.3. Fe-%30Ni-%3.6Mo alasiminda (-80 °C)’ de austenite kristal
tanecigi icerisinde (a) 1dk , (b) 3 dk sonunda olusan izotermal martensite

kristalleri.
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(a)

KIRIKKALE

(b)

KIRIKKALE

Sekil 3.4. Fe-%30Ni-%3.6Mo alasiminda farkh bir bolgede, (-80 °C) de
austenite kristal tanecigi icerisinde (a) 1dk , (b) 3 dk sonunda olusan

izotermal martensite kristalleri.
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Yapilan incelemelerde bu kez izotermal martensite kristalinin ¢ok kisa
surede olustugu ve zaman igerisinde buyudugu, tane sinirinda buyumenin
durdugu, ancak tane igerisinde buyumenin devam ettigi gozlenmistir. Ayni
zamanda izotermal martensite’le beraber atermal martensite kristalleri de
gbzlenmistir. Benzer bir calismada Aktiirk®® | Fe-%25Ni-%5Mn alasimi
Uzerine izotermal martensite olusumunu inceledigi c¢alismada, olusan
martensite kristallerinin ilk olusumunun, numune ylzeyinde ylzey
daglanmasi sirasinda olusan kristallografik kusurlarda basladigi ve zaman
icerisinde buradan bagslayarak buyudigu, bu buyimenin tanecik sinirlarina
dayanarak durdugu ve bu sirada baska kristal tanecikleri igerisinde yeni
martensite kristallerinin olustugunu goézlemistir. Zaten Fe-Ni-Mn ile Fe-Ni-Mo
alasimlarinda meydana gelen izotermal ve atermal martensite dénusumleri

benzerlik gdstermektedir@®-30"",
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3.1.2. izotermal o (bcc) Martensite Yapinin Gegirmeli Elektron

Mikroskobu ile Incelenmesi

Fe-%30Ni-%3.6Mo alasiminda izotermal martensite olusumunun ilk
baslangic zamanini ve nasil olustugunu belirlemek icin, gecgirmeli elektron
mikroskop (TEM) calismalari yapilmigtir. 1100 °C de 12 saat sl iglem
gordukten sonra aniden su igerisinde sogutulan numune, bir ay kadar sivi
azot sicaklhiginda bekletilmis ve SEM calismalarinda izotermal martensite’ler
gozlenmisti. Bu alasimdan TEM numunesi hazirlanarak ilk gozlemler
yapiimigtir. Yapilan gozlemlerde tum numunede martensite yapidan
austenite yapinin daha fazla oldugu goézlenmistir. Ayrica austenite tanesi
icerisinde dislokasyonlar gézlenmistir. Bu dislokasyonlar Sekil 3.5 (a) ‘da
gosterilmistir. izotermal bliyimeyi gdrmek icin numune, izotermal
donlUsimiin daha gabuk gergeklesecegi sicaklik olan (-80 °C) ‘de 13dk ve
1saat bekletilerek ayni boélgeden tekrar goézlem yapilmistir. Gozlem

sonuglari, Sekil 3.5 (b) ve Sekil 3.5 (c) 'de verilmigtir.
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(a)

(b)

(c)

Sekil 3.5. a) Sivi azotta 1 ay b)-80 °C’de 13dk ve c) 1 saat bekletilen

Fe-%30Ni-%3.6Mo alagiminda gbzlenen izotermal blayime.

Sekil 3.5 (c) 'de ki martensite plakalari Gzerinden alinmis kirinim

deseni ve diyagrami Sekil 3.6’ da verilmistir.
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m martensite

[331]
(110) @

(103) %(013)

Sekil 3.6. Sekil 3.5 (c) ‘deki martensite bolgesinden alinmis kirinim deseni ve

diyagrami.

Ayrica numunenin ¢ok kuguk bir kisminda kelebek turi martensite
yap! gozlenmigtir. Gozlenen bu kelebek turi martensite yapilar gogunlukla
{252}, habit diizlemine ve {112}, dbniisiim ikizlerine sahiptir®®®_ Ayrica
martensite’nin sadece bir dogrultuda buyudiugu gézlenmistir. Bu kelebek

turd martensite yapi ve kirinim deseni Sekil 3.7’ de gosterilmigtir.

Sekil 3.7. Kelebek tirli martensite yapi ve kirinim deseni.
Kirinim deseninden yapilan hesaplama sonucu elektron demetinin

dogrultusu martensite icin [13 1], , ikiz icin [131]; bulunmustur. Dénistim
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ikizlerini olusturan duzlemler, kirinim deseninde gbzukmese de elektron
demetlerinin dogrultularindan faydalanarak bunlarin {112}," olmasi gerektigi
bulunmustur. Ayrica kelebek turl martensite yapidaki catiyr olusturan
dizlemler arasindaki agi 90° ve buradan hareketle eklem diizlemi (junction

plane) (100), olarak bulunmustur.
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Ayni numuneden farkh bir bolge secerek ve sivi azotta 1 ay ,-80 °C’de 13dk
ve 1 saat bekleterek bu boélgedeki degisim gozlenmistir. Sonuglar Sekil 3.8

(a), Sekil 3.8 (b) ve Sekil 3.8 (c)'de verilmigtir.

xS

(a)

(b)

Sekil 3.8. a) Sivi azotta 1 ay b) -80 °C'de 13dk ve c) 1 saat bekletilen
Fe-%30Ni-%3.6Mo alasiminda farkli bir bdlgede gbzlenen izotermal

baylime.
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3.2. Fe-Ni-Mo Alagsiminlarinda Olusan Termal Etkili Atermal Martensitik

Faz Donusumleri

3.21. Atermal o' (bcc) Martensite Yapinin Taramali Elektron

Mikroskobu lle incelenmesi

Uretilen alasimlardan sadece Fe-%30Ni-%0.8Mo, Fe-%30Ni-%1.8Mo
ve Fe-%30Ni-%2.6Mo alasimlarinda austenite yapidan martensite yapiya
gecis atermal 6zellik gostermektedir. Atermal martensite yapinin 6zelligi gcok
kisa zaman icerisinde patlama seklinde meydana gelmesidir. izotermal
yapidan morfolojik olarak farkli olarak meydana gelen bu yapinin morfolojisi

ve kristalografisi agiga ¢ikarilmaya calisiimigtir.

Fe-%30Ni-%0.8Mo, Fe-%30Ni-%1.8Mo ve Fe-%30Ni-%2.6Mo
alasimlarinda atermal martensite incelemeleri igin alasimlar 1100 °C ‘ de 12
saat 1sil iglem uygulandiktan sonra bu sicakliktan alinarak su igerisinde

sogutulmustur.

Hazirlanan  numunelerin  oda  sicakliginda yapillan SEM
incelemelerinde bunlarin blylk kristal taneciklerine (grain) sahip austenite
yapida oldugu goézlenmistir (Sekil 3.9, Sekil 3.10 ve Sekil 3.11). Tane sinirlari
genelde safsizlik atomlari, atomlar arasi bosluklar ve dislokasyonlar gibi
kusurlar igerdigi i¢in tane iglerinde oldugu gibi 6zdes atom dizilimlerinden s6z
edilemez®®. Austenite faza ait tanelerin boyutlari homojenlestirme siiresine,
sicakhgdina, sogutma sekline ve alasimi olusturan elementlerin oranina bagl

r®. Ozellikle Fe bazli alasimlarda, homojenlestirme siiresi ve

olarak degisi
sicakiginin artmasi ile tane boyutunun arttigi gézlenmistir”®’®. Yapmis

oldugumuz incelemede homojenlestirme sicakhgdi ve homojenlestirme suresi
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ayni olan numunelerin tane boyutlari Gzerinde Mo oranininda etkisi oldugu
sonucuna varilmistir. Isil islem sonrasinda gdézlenen tane boyutlari Cizelge

3.1°de verilmigtir.

Cizelge 3.1. Isil islem Sonrasi Tane Boyutlari

Alasim Austenitleme Sicakhgr | Ortalama Tane boyutu
Fe-%30Ni-%0.8Mo 1100 °C 150 pum
Fe-%30Ni-%1.8Mo 1100 °C 85 um
Fe-%30Ni-%2.6Mo 1100 °C 80 um
Fe-%30Ni-%3.6Mo 1100 °C 77 um
Fe-%30Ni-%5Mo 1100 °C 256 um

L. ZBRU. X188 18Bum.B8888 KIRIKKALE

Sekil 3.9. 1100 °C de 12 saat tutulup suda hizh sogutulan Fe-%30Ni-

%0.8Mo numunesine ait SEM fotografi.
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Sekil 3.10. 1100 °C de 12 saat tutulup suda hizli sogutulan Fe-30Ni-1.8Mo

numunesine ait SEM fotografi.

‘K IRIKKALE |

Sekil 3.11. 1100 °C de 12 saat tutulup suda hizlh sogutulan Fe-%30Ni-

%2.6Mo numunesine ait SEM fotografi.

Blyuk kristal tanecikleri iceren austenite kristal yapisindaki numuneler
ilk olarak atermal donusim sicakhdinin altina, sivi azot igerisinde

dusurulmastar. Sivi azot igerisinde yaklagik 10sn bekletilmistir. Numuneler
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sivi azot igerisinde bekletilirken bir ses duyulmus ve olasi izotermal
dénlsiimi dnlemek icin 1lik su icerisinde sogutularak incelenmistir. inceleme
sonucunda go6zlenen atermal martensite yapilar Sekil 3.12, Sekil 3.13 ve
Sekil 3.14 ‘da verilmigtir. Numunenin sivi azotta hizli sogutulmasi sonucu
meydana getirilen sicaklik farki, martensitik déntsim icin gerekli olan siricu

kuvvetin ortaya cikmasina sebep olmustur®>2%.

Olusan martensite kristallerinin ilk olusumunun, numune ylzeyinin
daglanmasi sirasinda olusan kristalografik kusurlarda basladigi ve zaman
icerisinde buradan bagslayarak buyudugu, bu buyimenin tanecik sinirlarina
dayanarak durdugu ve olusan atermal martensite yapinin Mo orani arttikga
azaldigi, yani izotermal donusume gegis oldugu ve tane boyutu arttikga

martensite miktarinin da arttigi sonucuna varilmistir®?.

Sekil 3.12. Fe-%30Ni-%0.8Mo numunesinde gézlenen atermal martensite

kristalleri.
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Sekil 3.13. Fe-%30Ni-%1.8Mo numunesinde gozlenen atermal martensite

kristalleri.

Sekil 3.14. Fe-%30Ni-%2.6Mo numunesinde gbzlenen atermal martensite

kristalleri.

Easterling ve Porter® tarafindan martensite  plakalarinin
bdyUmesinin tane sinirlarinda engellendigi ve martensite cekirdeklerinin

sayisinin tane boyutuna bir etkisinin olmadigi ama olusan martensite
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plakalarin seklinin ve blyukliginin tane boyutunun bir fonksiyonu oldugu

belirtilmistir.

Hazirlanan numunelerden Fe-%30Ni-%5Mo numunesi bir ay kadar
sivi azotta bekletimesine ragmen SEM gdézlemlerinde herhangi bir

martensite kristal yapi gdézlenmemistir(Sekil 3.15, Sekil 3.16).

KIRIKKALE

Sekil 3.15. 1100 °C de 12 saat tutulup suda hizl sogutulan Fe-%30Ni-

%5Mo numunesine ait SEM fotografi.
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2Bk #ZBB 1B8B8mm BBEE8 KIRIKKALE

Sekil 3.16. (-196 °C)’ de 1 hafta tutulan Fe-%30Ni-%5Mo numunesine ait

SEM fotografi.
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3.2.2. Fe-Ni-Mo Alasiminda Atermal Martensitik Yapinin Gegirmeli

Elektron Mikroskobu (TEM) ile incelenmesi

Fe-Ni-Mo alasimda yapilan TEM gdézlemlerinde morfolojik olarak

farkhliklar gézlenmigtir.

Fe-%30Ni-%0.8Mo alasiminda olusan atermal 6zellikli martensitik faza
ait aydinlik alan ve karanlik alan gértntustu Sekil 3.17.a ve Sekil 3.17.b 'de
gosterilmis olup austenite ve martensite fazin ikisinin de oldugu bdlgeden
alinmig elektron kirinim deseni ve bunlarin indislenmis diyagrami ise Sekil

3.17.c 'de verilmistir.

Sekil 3.17.a. Fe-%30Ni-%0.8Mo alagiminda austenite ve martensite faza ait

aydinlik alan goérintisa (X 60K).
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Sekil 3.17.b. Fe-%30Ni-%0.8Mo alagiminda austenite ve martensite faza ait

karanlik alan gorunttsu (X 60K).

» martensite (024)
+ austenite

[121] 41 107,

Sekil 3.17.c. Fe-%30Ni-%0.8Mo alagsiminda austenite ve martensite bdlge

Uzerinde alinmig kirinim deseni ve diyagrami.

TEM c¢alismalari sonucunda atermal martensite kristalinin i¢ yapisinin

paralelkenar sekilli i¢ ikizlenmelere sahip oldugu belirlenmistir. Kirinim deseni

incelendiginde austenite kristaline ait elekton demetinin dogrultusu [1é1]Y ,
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martensite kristaline ait elektron demetinin dogrultusu [10%]({ ve ikizlenmeye

ait elektron demetinin dogrultusunun [i01]af oldugu bulunmustur. Kirinim
deseni incelendiginde martensite ikizlenmelerinin, martensite kristal yapinin
{112},<111>, sistemleri Uzerinde meydana geldigi aciga c¢ikariimistir. Bu
sonuglar dizlemler arasinda K-S turinde yonelim bagintist - (111),// (101)

- oldugunu ortaya ¢ikarmistir.

Fe-%30Ni-%1.8Mo alasiminda olusan atermal 6zellikli martensitik faza
ait aydinlik alan ve karanhk alan goéruntistd Sekil 3.18.a, Sekil 3.18.b ve
Sekil 3.18.c’ de gosterilmis olup austenite ve martensite fazin ikisininde
birarada oldugu bdlgeden alinan elektron kirinim deseni ve indislenmis
diyagrami Sekil 3.18.d° de verilmigstir. Sekil 3.18.a’da martensite kristalinin i¢
yapisinin kristallografik teorilerin 6rgordugu gibi {112}, duzlemleri Gzerinde
yogun sekilde i¢ ikizlenmelere sahip oldugu gozlenmistir. Siyah paralel ince
bantlar bunun bir kanitidir. ikizlenmelerin kalinhginin 2-20nm arasinda

degistigi bulunmustur. Kirinim deseninden goruldugu gibi bu siyah ince

bantlarin hepsi ayni dogrultuya sahiptir.
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Sekil 3.18.a. Fe-%30Ni-%1.8Mo alagiminda martensite plakanin ikizlenmis

bolgesinin aydinlik alan goruntusu(X 50K).

Sekil 3.18.b. Fe-%30Ni-%1.8Mo alasiminda martensite plakanin ikizlenmis
bdlgesinin aydinlik alan goruntisu(X 150K). Resim Uzerinde — gdsterimi
ikiz arayuzeyin dogrultusunu, —»— gosterimi <111>, ikizlenme yoneliminin

dogrultusunu géstermektedir.
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Sekil 3.18.c. Fe-%30Ni-%1.8Mo alagiminda martensite plakanin ikizlenmis

bolgesinin karanhk alan goruntusu( X 50K).

Sekil 3.18.d. Fe-%30Ni-%1.8Mo alagiminda Sekil 3.14.a da ki A bdlgesinden

alinan kirinim deseni ve diyagrami.

Numunenin farkli bir boélgesinde dislokasyonlara rastlanmistir (Sekil

3.19).
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Sekil 3.19. Fe-%30Ni-%1.8Mo alasiminda gézlenen martensite bolgesinin

TEM resmi. Dislokasyonlar, ikizlenme yonelimine(——) paraleldir.

Dislokasyon vyapisi, bir veya daha fazla dogrusal dislokasyon
gruplarindan olugsur. Bu gdzlenen dislokasyonlar, <111>, ikizlenme
dogrultusuna paralel, b=(1/2).<111>, Burgers vektorunun hareketinden
olusmustur. ikizlenme dogrultusu, dislokasyon cizgilerine paralel oldugundan
bu dislokasyonlar vida dislokasyonudur. Bu alasimda elde edilen vida turU
dislokasyonlarin, plaka tir0 martensite kristallerinde Patterson ve
Wayman®?), Oka ve Wayman®), ve Sachdev® tarafindan gozlenen vida

turd dislokasyonlarla ayni yapida oldugu bulunmustur.

Fe-%30Ni-%2.6Mo alagiminda olugsan atermal 6zellikli martensitik faza
ait aydinlik alan ve karanlik alan goruntisu $ekil 3.20.a ve Sekil 3.20.b 'de
gosterilmis olup austenite ve martensite fazin ikisinin de oldugu bolgeden

alinan elektron kirinim deseni ve indislenmis diyagrami ise Sekil 3.20.c ‘de
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verilmistir. Kirinim deseninden goéruldigu gibi dizlemler arasinda K-S

tiriinde yonelim bagintisi - (111),// (011) - oldugu ortaya gikmigtir.
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Sekil 3.20.a. Fe-%30Ni-%2.6Mo alasiminda austenite ve martensite faza ait

aydinlik alan géruntusa.

Sekil 3.20.b. Fe-%30Ni-%2.6Mo alagiminda austenite ve martensite faza ait

karanhk alan goruntusu.
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m martensite
¥ « austenite

(110)

[011]4." ﬁﬂ]a

Sekil 3.20.c. Fe-%30Ni-%2.6Mo alasiminda austenite ve martensite

uzerinden alinmig kirinim deseni ve diyagrami.

Fe-%30Ni-%2.6Mo alasiminda numunenin baska bir bdlgesinde
olusan atermal Ozellikli martensitik faza ait aydinlik alan ve karanlik alan
goruntisu  Sekil 3.21.a ve Sekil 3.21.b 'de gosterilmis olup austenite ve
martensite fazin ikisinin de bir arada oldugu bolgeden alinan elektron kirinim

deseni ve indislenmis diyagrami ise Sekil 3.21.c ‘de verilmigtir.
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Sekil 3.21.a. Fe-%30Ni-%2.6Mo alagsiminda bagka bir bolgenin austenite ve

martensite faza ait aydinlik alan goruntisu

Sekil 3.21.b. Fe-%30Ni%2.6 alasiminda gdzlenen ikizlenmelerin blok

seklindeki yapisi. ikizlenmeler, ikizlenme yénelimine (——>) paraleldir.
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Sekil 3.21.c. Fe-%30Ni-%2.6Mo alagiminda baska bir bolgede austenite ve

martensite uzerinden alinmis kirinim deseni ve diyagrami.

Kirinim deseni incelendiginde martensite ikizlenmelerinin, martensite
kristal yapinin {112},<111>, sistemleri Uzerinde meydana geldigi aciga

cikarilimistir.

3.3. g(hcp) Martensite Yapinin Gegirmeli Elektron Mikroskobu (TEM) ile

incelenmesi

Numunelerden Fe-%30Ni-%5Mo alagiminin  SEM incelemelerinde
herhangi bir martensite yapiya rasttanmamisti. TEM incelemelerinde ilk goze
carpan ¢ok ilging bir sekilde dislokasyonlarin dizildigi ve bir dislokasyon agi
olusturdugu olmustur. Sekil 3.22.a ve Sekil 3.22.b ‘de bu dislokasyon agi
gorulmektedir. Bu dislokasyon agi yaklasik olarak 500nm genigliginde ve
2um uzunlugundadir. Buradaki dislokasyon aglarinin olusturdugu yapinin
elektron kirinim desenine TEM ‘de bakildiginda bu kirinim deseninin “c

martensite” yapidaki kristalin kirinim desenine benzedigi gortlmuastur. Ancak

net bir kinnim deseni fotografa aktarilamamigtir. Ayni numune incelenmeye
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devam edildiginde ince uzun gubuk sekilli ¢ martensite yapiya rastlanmis ve
bu yapinin ana austenite yapidan belirgin ve duz bir sinir ile ayrildigi
g6zlenmistir. Sekil 3.23.a 'da bu tek € martensite ait aydinlik alan géruntusu,
Sekil 3.23.b ‘de ¢ martensite ait karanlik alan goruntisi ve ayni bdlgeden
alinan elektron kirinim deseni ile indislenmis diyagrami Sekil 3.23.c 'de

gOrulmektedir.

Sekil 3.22.a. Fe-%30Ni-%5Mo alagsiminda austenite kristali igerisinde

olusan dislokasyon agi.
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Sekil 3.22.b. Fe-%30Ni-%5Mo alasiminda austenite kristali igerisinde
olusan dislokasyon agi.

Sekil 3.23.a. Fe-%30Ni-%5Mo alasiminda gbézlenen ¢ martensite bandinin

aydinlik alan goruntusu.

79



Sekil 3.23.b. Fe-%30Ni-%5Mo alagiminda gbzlenen & martensite bandinin

aydinlik alan goruntusu.
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Sekil 3.23.c. Fe-%30Ni-%5Mo alasiminda austenite ve martensite

uzerinden alinmig kirinim deseni ve diyagrami .

Deneysel calismalara bagh olarak yapilan kristalografik olgimler

sonucu, ¢ martensite kristalleri ile austenite ana yapi arasindaki yonelim

bagintisi [110], // [2110], ve habit diizlemi {111}, olarak bulunmustur. Bu

bagdintinin Shoji — Nishiyama ydnelim bagintisina uydugu bulunmustur.
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3.4. Fe-Ni-Mo Alasiminda Olusan Austenite-Martensite Faz
Déniisiimiiniin Manyetik Ozelliklerinin AC Manyetik Alinganlik Olgiim

Yoéntemi ile Belirlenmesi

Demir alasimlarinda meydana gelen austenite-martensite faz
donusumleri ile bunlarin manyetik davraniglari arasinda gugli bir iligki
kurulabilir. Austenite faz paramanyetik davranis gostermesine karsin,
martensite bundan farkli olarak ferromanyetik veya antiferromanyetik
davranis gésterebilir(72). Fe-Mn-Si ve Fe-Cr-C alasimlari Uzerinde yapilan
calismalarda, austenite-martensite faz donusumu sirasinda belirgin bir
manyetik gegis oldugu manyetik alinganhgin sicaklikla degisimi incelenerek
gosterilmistir”"). Diger taraftan Tamarat, Andre ve Dubois " yaptiklari
calismada paramanyetik durumdan antiferromanyetik duruma gegis
sicakhgi olan Mg sicakligini ve antiferromanyetik durumdan paramanyetik
duruma gegis sicakhgi olan Neel sicakligini (Ty), belirlemiglerdir. Bu
calismada atermal donusum gerceklesen Fe-Ni-Mo alasimlari i¢in manyetik

faz gegcisleri belirlenmis ve Ms sicakliklari bulunmustur.

Manyetik alinganlik olgumleri, atermal Ozellik gosteren numuneler
(Fe-%30Ni-%XMo , X=0.8, 1.8, 2.6) uzerinde yapilmistir. Olglim igin
1100 °C de 12 saat isil iglem goéren numunelerden 1.5 mm x 1.5mm x 1mm
boyutlarinda dikdorgenler prizmasi seklinde ornekler hazirlanmistir.
Lakeshore Model 7130 ac manyetik alinganlik cihazi ile 25 °C ile (-250 °C)
sicaklik arahginda dlgtimler alinmigtir. Olgim sonuglari Sekil 3.24 'de , Mo

oranina karsi martensite baglama sicakhgdi (Ms) Sekil 3.25 'de verilmistir.

81



ME/ (=)}

D012 - '
-F
§ /’J

0.10
e M,
E "L__._'____bq.—l-'
o 0,08 . (b)
= ] (@)
u D.DE‘ 1 /J
<L

0,04

250 -200 -150 -100 -50 0
Sicakhik( °c)

Sekil 3.24. Fe-%30Ni-%XMo alagiminin sicaklhiga karsi ac manyetik

alinganhgi ( (a) x=0.8, (b) 1.8, (c) 2.6)
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Sekil 3.25. Mo oranina kargi martensite baglama sicakhginin (Ms ) degisimi.

Sekil 3.24 'de goruldugu gibi Mg sicakliginda austenite paramanyetik
fazdan, martensite manyetik duzenli faza gegis gorulmektedir. Manyetik
dizenli fazin alinganlik degeri, paramanyetik austenitin manyetik alinganlik
degerinden kucUktlr. Mo orani arttikga martensite baglama sicakhgdi (Ms)
dusmastur. Ayrica manyetik alinganlik degerleri Mo miktar1 arttikga c¢ok
kUguk bir degisimle artmigtir. Bunun nedeni Mo’ nin miknatislanma Uzerine

etkisindendir. Mo elementi miknatislanmay!  giiclendirir”.  Ayrica
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paramanyetik fazdan manyetik dlzenlenime (ferromanyetik veya
antiferromanyetik) gecerken miknatislanma degeri ¢ok kiguk miktarda
kUgculmuastar. Bunun nedenini, martensite kristal yapi igerisinde yer alan
manyetik duvarlarla aciklamak mumkdnddr. Martensitik faz  ylksek
yogunlukta dislokasyon igerir(76). Yogun sayidaki dislokasyonlar manyetik
sinirlarda birikirler ve uygulanan manyetik alandan artik etkilenmezler yani
manyetik sinirlar igerisinde yer alan spinler manyetik alanla ayni dogrultuya
yonelmezler, bunun sonucunda da miknatislanma kugultr. Bu tar 6zellikler

gOsteren malzemelere sert manyetik materyal denirt™,

3.5. Fe-Ni-Mo Alasimlarinda Olusan Austenite-Martensite Faz
Déniigiimiiniin Manyetik Ozelliklerinin Méssbauer Spektrometresi

Yéntemi ile incelenmesi

Mossbauer spektrometresi, metal ve metal alasimlarinda faz
donusumlerinin incelenmesinde yaygin olarak kullanilan yodntemlerden
biridir. Bu yontemle, austenite ve martensite vyapilarin manyetik
dizenlenimleri, cesitli fiziksel etkenler etkisiyle olugsan martensite
kristallerinin hacim ytzdeleri ve martensite fazin i¢ manyetik alani kesin bir

sekilde belirlenebilir.

Fe bazli alagsimlarda austenite fazi paramanyetik oldugunda, bu faz
tek sogurma c¢izgisiyle, martensite fazi antiferromanyetik ya da

ferromanyetik oldugunda ise alti sogurma cizgisiyle karakterize edilir®®").

Fe-%30Ni-%XMo alasimi oda sicakliginda austenite fazdadir ve

daha onceki bolimlerde acgiklandigi gibi bu alasimlarda Mo oranina bagl
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olarak hem atermal(x=0.8, 1.8, 2.6) hem de izotermal(x=3.6) dénisuim olayI
gerceklesmektedir. Bu bolimde austenite fazin ve martensite fazin
Mossbauer spektrumlari elde edilerek olusan martensite kristallerinin

hacimce buyuklUkleri bulunmustur.

Austenite fazindaki Fe-%30Ni-%XMo (x=0.8, 1.8, 2.6) alasimi
paramanyetik oldugundan, bu faz tek bir sogurma gizgisi ile karakterize
edilir. Sekil 3.26, Sekil 3.27 ve Sekil 3.28 'de austenite faza ait spektrumlari
verilmigtir. Daha sonra paramanyetik austenite fazda bulunan alasimlarda
sivi azot igerisinde atermal donlUsim gerceklesmis ve mdssbauer
spektrumlari ahinmigtir. Sekil 3.29, Sekil 3.30 ve Sekil 3.31 'de gosterilen bu

spektrumlarda martensite faz alti sogurma cizgisiyle tanimlanmistir.

Fe-%30Ni-%XMo (x=0.8, 1.8, 2.6) alagimlari i¢in austenite ve atermal
martensite faz igin elde edilen hacim ylzdeleri (austenite -%A, martensite -
%M) izomer kayma degerleri (austenite-d5, martensite-dy ) ve martensite faz

icin ic manyetik alan (Bi;) degerleri Cizelge 3.2 ‘de toplu olarak verilmigtir.
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Sekil 3.26. 1100 °C sicakliginda 12 saat isil islem uygulanan Fe-%30Ni-

%0.8Mo alagsimda, oda sicakliginda alinan austenite yapinin Mdssbauer
spektrumu.
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Sekil 3.27. 1100 °C sicakhiginda 12 saat Isil islem uygulanan Fe-%30Ni-
%1.8Mo alagimda, oda  sicakhidinda alinan austenite yapinin Mdssbauer

spektrumu.
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Sekil 3.28. 1100 °C sicakliginda 12 saat isil islem uygulanan Fe-%30Ni-
%2.6Mo alagimda, oda  sicaklhiginda alinan austenite yapinin Mossbauer

spektrumu.
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Sekil 3.29. 1100 °C sicakhiginda 12 saat Isil islem uygulanan Fe-%30Ni-
%0.8Mo alasiminda, (-196 °CY de austenite kristal yap! igerisinde olusan

martensite yapinin oda sicakligindaki Méssbauer spektrumu.
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Sekil 3.30. 1100 °C sicakliginda 12 saat isil islem uygulanan Fe-%30Ni-
%1.8Mo alasiminda, (-196 °C)’ de austenite kristal yapi igerisinde olusan

martensite yapinin oda sicakligindaki Méssbauer spektrumu.
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Sekil 3.31. 1100 °C sicakhiginda 12 saat isil islem uygulanan Fe-%30Ni-

%2.6Mo alasiminda, (-196 °C) de austenite kristal yapi igerisinde olusan

martensite yapinin oda sicakligindaki Méssbauer spektrumu.
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Cizelge 3.2. Fe-%30Ni-%XMo Alagiminda Mdssbauer Spektroskometresi

Yontemi ile Elde Edilen Sonuglar

XMo | Faz %A | %M Sa(mm/s) Sdm(mm/sn) Bic(T)

0.8Mo | Austenite | 100 - 0.151+0.006 | - -

Martensite | 14.66 | 85.34 | 0.199+0.007 | 0.200+0.0074 | 32.0001

1.8Mo | Austenite | 100 | - 0.160+0.034 | - -

Martensite | 25.62 | 74.38 | 0.017+0.001 | 0.023+0.001 | 33.0125

2.6Mo | Austenite | 100 |- 0.018+0.001 | - -

Martensite | 46.38 | 53.62 | 0.021+0.001 | 0.051+0.001 | 31.8808

Mdssbauer spektrometresi kullanilarak, Fe-%30Ni-%XMo
alasimlarinda, 1sil islem sudresi, 1sil islem sicakligi ve sogutma hizi ayni
olmasina ragmen olusan martensite miktarinin Mo orani azaldik¢a arttigi
bulunmustur(Sekil 3.32). Ayrica olusan martensite miktarinin artmasi ile

martensite faza ait ic manyetik alan degerinin azaldigi bulunmustur.
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Sekil 3.32. Mo oranina karsi termal etkili martensitenin olusum yuzdesinin
degisimi.

Isil islem sicakhgi ve isil islem suresi ayni olmasina ragmen olugsan
martensite miktarinin artmasini tane boyutlarina ve Mo oranina
baglayabiliriz. Tane sinirlari kristallografik yapi kusurlarinin yogun oldugu
bolgeler oldugu igin, martensite c¢ekirdekleri igin tercihli yer oldugu
dusiinilir®). Tane sinirlari martensite déniisiimlerini engellemek icin ana
fazin stabilize olmasina hizmet eder. Martensite kristallerinin bliyimesi tane
sinirlarinda durur™. Bunun igin kiiglik taneler ana fazin stabilize olmasinin
bir sonucudur. Ayrica Mo elementi austenite fazin stabilize olmasina katki
saglar®®. Yapmis oldugumuz calisma sonucu Mo orani arttikga, martensite
miktari azalmig, tane boyutu kigulmis ve Ms sicakligi artmigtir.
Arastirmacilar, Fe-15Ni-C ve Fe-14.3Mn-3.7Mo alasimlarinda tane boyutu

arttikga olusan martensite miktarinin arttigini géstermislerdir®®®,
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3.6. Austenite Orgii Parametresinin XRD Methodu ile Bulunmasi

XRD o6lgumleri, austenite fazdaki Fe-%30Ni-%X Mo (X= 0.8, 1.8, 2.6)
alasimlari Uzerinde yapilmistir. XRD toz élgumleri igin alagsimlardan 20mg’lik
toz numuneler hazirlandi. Elde edilen sonuglar Sekil 3.33, Sekil 3.34 ve
Sekil 3.35 'de verilmigtir. XRD toz 6lgumU sonucunda, austenite haldeki
numunenin sadece austenite faza ait dizlemleri ( (111), , (200), , (220), ,
(311), ) igerdigi ve austenite faza ait 6rgti parametresi bulunmustur. Olgiim

sonuglari Cizelge 3.3, Cizelge 3.4 ve Cizelge 3.5’de verilmigtir.
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Sekil 3.33. Fe-%30Ni-%0.8Mo alasimin XRD o6lguimu.
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Sekil 3.34. Fe-%30Ni-%1.8Mo alagimin XRD o6lgimu.
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Sekil 3.35. Fe-%30Ni-%2.6Mo alagiminin XRD 6lgima.
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Cizelge 3.3. Fe-%30Ni-%0.8Mo Alagsiminin XRD sonuglari ve Austenite

Orgli Parametresi

Pik (hkl), N=h?+k?+I? 20 a, (A°)
(111), 3 44.03 3.5625
(200), 4 51.26 3.5661
(220), 8 7517 3.5753
(311), 11 91.04 3.5839

<a,>=3.5719 A°

Cizelge 3.4. Fe-%30Ni-%1.8Mo Alagiminin XRD Sonuglari ve Austenite

Orgli Parametresi

Pik (hkl), N=hZ+k?+* 260 a, (A°)
(111), 3 44.04 3.5617
(200), 4 51.27 3.5648
(220), 8 75.24 3.5724
(311), 11 91.08 3.5827

<a,>=3.5704 A°
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Cizelge 3.5. Fe-%30Ni-%2.6Mo Alagiminin XRD Sonuglari ve Austenite

Orgli Parametresi

Pik (hkl), N=h?+k?+I? 20 a, (A°)
(111), 3 44.04 3.5617
(200), 4 51.27 3.5648
(220), 8 75.24 3.5724
(311), 11 91.08 3.5827

<a,>=3.5704 A°

3.7. Fe-Ni-Mo Alagsiminda Olusan Austenite-Martensite Faz

Déniisiimiiniin Termal Ozelliklerinin DSC Yéntemi ile Belirlenmesi

Fe-%30Ni-%XMo (X= 0.8, 1.8, 2.6) alasiminlarinda gorulen atermal
martensite’lerin baglama sicakhdi (Ms), austenite baslama sicakligi (As) ve
bitis sicakligi(As) ve Mo nin Ms, As ve At sicakliklarina etkisini belirlemek igin
DSC (Differantial Scannig Calorimetry) olgumleri yapildi. Yuksek enerijili
austenite fazdan duguk enerjili martensite faza donusum olayi ekzotermik (isi
veren) bir olay , diguk enerjili martensite fazdan yuksek enerjili austenite
faza donusum olayi ise endotermik (1s1 alan) bir olaydir.

1100 °C’ de 12 saat 1sil islem gérmiis Fe-%30Ni-%XMo alasimlari oda
sicakhginda austenite fazdadir. Bu alagimlarin 50 °C ile (-150 °C) arasinda
20 °C/min sogutma hizi ve 50 °C ile 500 °C arasinda 20 °C/min isitma hizi

ile sicakliga bagl i1s1 akisi degisimleri elde edildi.
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Fe-%30Ni-%0.8 Mo alasiminin martensite baglama sicakhgini (Ms),
bulmak igin 50 °C ‘den (-150 °C) ‘ye kadar dakikada 20 °C ‘e olacak sekilde
sogutuldu. Sonra alasim 50 °C'den 600 °C’ ye kadar dakikada 20 °C ‘e
olacak sekilde isitilarak As ve As sicakliklari belirlendi. Bu sekilde 3 dongu
yapildi (Sekil 3.36).

Birinci dongude 6rnek sogutulurken martensite baslama sicakligi( Ms ),
(-65 °C) ‘de patlama seklinde meydana gelmistir (Sekil 3.36). Isitirken
austenite baslama sicakligi (As) 344 °C ve austenite bitis sicakligi (As) 420 °
C bulunmustur (Sekil 3.37) .

ikinci dénglide martensite baslama sicakhiginin (M) , (-117 °C) ‘de
keskin bir pik verecek sekilde yani patlama seklinde meydana geldigi
gbzlenmistir. Isitirken austenite baglama sicakligi (As) 344 °C , austenite bitis
sicakhgi (As) 420 ° C bulunmustur.

Uclincli déngiide martensite baslama sicakligi (Ms), (-130 °C) olarak
bulunmustur.

Yapilan olgumler sonucu, austenite baslama (As) ve bitis (A)
sicakliklari dedismezken, martensite baslama sicakligi (Ms) her doéngu
sonucunda giderek azalmistir. Fe-%30Ni-%0.8Mo alasimi her nasilsa
austenite stabilize olmustur. Burada Mo elementinin etkisi gérintyor. Mo
austenite stabilize saglayan bir elementtir®?. Ayrica buldugumuz sonuglar
Kaufman® ’in Fe-%30Ni icin buldugu sonuglardan farkli degildir.
Kaufman® Fe-%30Ni igin martensite baslama sicakligini (-72 °C), austenite
baslama sicakhgini 335 °C ve austenite bitis sicakligini 420 °C bulmustur. Bu

sonuglara gére Mo elementi austenite stabilize olarak gérev yapar.
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Sekil 3.36. 1100 °C sicakliginda 12 saat isil islem uygulanan Fe-%30Ni-

%0.8Mo alasiminda gozlenen sicakliga bagli is1 akigi degisimi.
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Sekil 3.37. 1100 °C sicakliginda 12 saat 1sil islem uygulanan Fe-%30Ni-

%0.8Mo alasiminda gozlenen sicakliga bagli 1s1 akigi degisimi.

Fe-%30Ni-%1.8 Mo alagiminin martensite sicakligini (Ms) bulmak igin
50 °C ‘den (-150 °C) ‘ye kadar dakikada 20 °C ‘e olacak sekilde sogutuldu.
Sonra alagsim 50 °C’den 600 °C’ ye kadar dakikada 20 °C ‘e olacak sekilde

Isitilarak As ve As sicakliklari belirlendi. Bu sekilde 4 dongu yapildi.

Birinci donglde martensite baslama sicakhigi( Ms ), (-104 °C) ‘de
patlama seklinde meydana gelmistir (Sekil 3.38). Isitirken austenite baslama
sicakhdi (As) 344 °C ve austenite bitis sicakhigi (Ar) 408 ° C bulunmustur

(Sekil 3.39) .
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ikinci déngiide martensite baglama sicakliginin (Ms) , (-124.5 °C) ‘de
keskin bir pik verecek sekilde meydana geldigi gozlenmigtir. Isitirken
austenite baslama sicakligi (As) 344 °C ve austenite bitis sicakligi (As)
404 ° C bulunmustur.

Uclincli dénglide martensite baslama sicakliginin (Ms) , (-104 °C) ‘de
keskin bir pik verecek sekilde meydana geldigi gdézlenmistir. Isitirken
austenite baslama sicakligli (As) 344 °C ve austenite bitis sicakligi (Ay)

404 ° C bulundu.

Dordincii dongide martensite baslama sicakligi (Ms), (-112 °C)

olarak bulunmustur.
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Sekil 3.38. 1100 °C sicakhiginda 12 saat 1sil islem uygulanan Fe-%30Ni-

%1.8Mo alasiminda gozlenen sicakliga bagli 1s1 akigi degisimi.
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Sekil 3.39. 1100 °C sicakliginda 12 saat isil islem uygulanan Fe-%30Ni-

%1.8Mo alasiminda gozlenen sicakliga bagli i1s1 akigi degisimi.

DSC sonuglarina goére tane boyutu ile Ms sicakligi arasinda bir iligki
oldugu bulunmustur. Martensite baglama sicakligi austenite tane boyutunun
bir fonksiyonudur®'*91:92) 1100 °C ‘de 12 saat IsIl islem goren Fe-%30Ni-
%XMo (X=0.8, 1.8, 2.6) alasimlarinda tane boyutu, Ms sicakhd: ve
Martensite yluzdesi arasinda Cizelge 3.6 ’de gozuken iliski bulunmustur.
Cizelgeden goruldugu gibi tane boyutu arttikca Ms sicakhdl ve olusan

martensite miktar1 artmistir.
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Cizelge 3.6. Fe-%30Ni-%XMo Alasimlarinda Tane Boyutu, Mg sicakligi ve

Martensite Yiizdesi Arasindaki iligki

Numune Tane Boyutu Ms (°C) Martensite
(um) Yuzdesi
Fe-30Ni-0.8Mo 150 -68 %85
Fe-30Ni-1.8Mo 85 -104 %74
Fe-30Ni-2.6Mo 80 177 %53
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4. SONUG

Bu c¢alismada, Fe-%30Ni-%XMo (x=0.8, 1.8, 2.6, 3.6 ,5)
alasimlarinda austenite fazda olusan martensite kristallerinin, morfolojik ve
kristalografik yonden farkli 6zellikleri acgiklandi. Fe alasimlari icerisinde
degisik fiziksel etkenlerle martensite faz olusturulabildigi bilinmektedir.
Termal, elastik deformasyon, plastik deformasyon, alasima uygulanan
yuksek manyetik alan ve hidrostatik basing bu etkilere 6rnek olarak

verilebilir.

Fe-%30Ni-%XMo alasiminda bu fiziksel etkenlerden termal etkiyle
olusan martensite yapiy iki farkli grupta toplayabiliriz. Bunlardan birincisi,
doénlsuimiln ¢ok kisa zaman araliginda, Ms dontsum sicakliginda hizl bir
sekilde gergeklestigi ve olusan martensite kristallerinin Ms ‘den daha asagi
sicakliklarda biylimedigi atermal martensitik faz dénisimu (X=0.8, 1.8, 2.6)
olayidir. ikincisi ise, doniisim sicakhig belirli bir sicaklik araliginda olan ilk
olusan martensite kristallerinin zaman igerisinde biyludugu ve daha dusuk
sicakliklarda yeni martensite kristallerinin olusup bulyudugud izotermal

martensitik faz dontsumuadur(X= 3.6).

Fe-%30Ni-%XMo (X= 0.8, 1.8, 2.6, 3.6 ,5) alasimlari Gzerine yapilan
Elektron Mikroskobu incelemelerinde, 1sil islem suresi(12 Saat) ve isil igslem
sicakhi(1100 °C) ayni tutuldu. Tim numuneler 1100 °C sicakliktan

alinarak suda sogutuldu. Mo elementinin dontisum Gzerine etkisi incelendi.
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Fe-%30Ni-%0.8Mo alagiminin Taramali Elektron Mikosrokobu(SEM)
incelemelerinde, ortalama olarak 150 pm austenite tane boyutuna sahip
oldugu ve herhangi bir martensitik dondsim olmadigi gozlendi (Sekil 3.9).
Numune sivi azot sicakliinda (-196 °C) 10 s bekletildikten sonra yapilan
SEM incelemelerinde atermal donusumun gerceklestigi goruldu (Sekil 3.12).
TEM incelemelerinde atermal martensitelerin paralelkenar seklinde ve ic
ikizienmelere sahip oldugu gozlendi. Elektron kirinimi yontemleri kullanilarak
austenite fazin y (fcc), martensite fazin ise o (bcc) oldugu belirlendi. Kirinim
deseni incelendiginde martensite donugum ikizlenmelerinin, martensite kristal
yapinin {112}<111> sistemleri Uzerinde meydana geldigi aciga cikarildi. Bu

sonugclarla duzlemler arasinda K-S ( Kurdjumov ve Sachs ) tlrinde yénelim

bagintist - (111),// (101). ve [1 2 11,1/ [10]]0(' - oldugu bulundu (Sekil 3.17.a,
Sekil 3.17.b, Sekil 3.17.c). SEM ve TEM incelemelerinde martensite yapinin
cok ylUksek oranda oldugu goézlendi. Gercekten de yapilan Mdossbauer
spektrometresi incelemeleri sonucunda donusim sonrasi martensite
miktarinin  %85.34 oldugu bulundu. Ayrica M®dssbauer incelemelerinde
Austenite fazin paramanyetik (tek sodurma cizgisi), martensite fazin
antiferromanyetik (alti sogurma g¢izgisi) oldugu ve martensite fazin i¢
manyetik alaninin Big= 32 T oldugu bulundu (Cizelge 3.2). Ancak martensite
fazin antiferromanyetik oldugu konusunda suphelerimiz vardi. Cunku alti
sogurma gizgisi ayni zamanda ferromanyetik de olabilir. Bu amagla manyetik
alinganlik 6lgumu yapildi. Ayni zamanda manyetik alinganlik olgumleri ile
kristalografik donusume eslik eden manyetik faz dontisimunun olup olmadigi

arastirildi.  AC manyetik alinganhgin sicaklikla degigsimi arastirildiginda, oda
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sicakliginda paramanyetik fazda bulunan Fe-%30Ni-%0.8Mo alagiminin
(-80 °C) ’ de paramanyetik fazdan antiferromanyetik faza gectigi goralmustir
(Sekil 3.24). Bu gecis sicakhgr alasimin (Ms) martensite baslama sicakligidir.

1™ paramanyetik fazdan antiferromanyetik

Cunklt Tamarat ve arkadaslar
faza gecis sicakhgini Mg sicakhdi olarak tanimlamislardir. Gergekten de bu
sicakligin Ms sicakhgr olup olmadigindan emin olabilmek ve alasimin
martensite ve austenite’ den baska faz icerip icermedigini belirlemek igin
DSC élguma alindi (Sekil 3.36, Sekil 3.37). DSC odlgumleri austenite haldeki
numune Uzerinde yapildi. Alasim 50 °C’den (-140 °C)’ ye kadar 20 °C/dk
olacak sekilde sogutularak ve 50 °C "den 600 °C’ye kadar 20 °C/dk isitilarak
Olcimler alindi. Bu sekilde G¢ doéngu yapildi. Birinci donglide martensite
baslama sicakliginin ( Ms ), (-65 °C) ‘de patlama seklinde meydana geldigi
gozlendi. Isitirken austenite baslama sicakligi (As) 344 °C , austenite bitis
sicakligi (A7) 420 ° C bulundu. ikinci déngiide martensite bagslama sicakligi
(Ms) , (-117 °C) ‘de keskin bir pik verecek sekilde yani patlama seklinde
meydana geldigi gézlendi. Isitirken austenite baslama sicakligi (As) 344 °C ,
austenite bitis sicakligi (A;) 420 ° C bulundu. Uglincli dongiide martensite
baslama sicakhgi (Ms), (-130 °C) olarak bulundu. Yapilan élgiimler sonucu
austenite baglama (As) ve bitis (As) sicakliklari degismezken, martensite
baslama sicakligi (Ms) her dongu sonucunda giderek dusmusgtiur. Fe-%30Ni-
%0.8Mo alasimi her nasilsa asustenite stabilize olmustur. Burada Mo
elementinin etkisi de gorinmektedir. Mo austenite stabilize saglayan bir
elementtir®?. Ayni zamanda igerisinde martensite faz olusmus bir kristale
denge sicakligindan daha ylksek sicaklikta 1sil islem uygulanirsa (Fe

alasimlari igin bu sicaklik yaklasik 600 °C civarindadir) ve tekrar sogutulursa
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martensite fazin baslama sicakhgi, Ms'den daha asagi bir sicakliga cekilir.
Ayrica buldugumuz sonuglar Kaufman’in Fe-%30Ni igin buldugu sonuglardan
farkl degildir. Kaufman® Fe-%30Ni igin martensite baslama sicakligini
(-72 °C), austenite baslama sicakhgini 335 °C ve austenite bitis sicakhgini
420 °C bulmustur. Bu sonuglara gore manyetik alinganlikta buldugumuz
sicakhk da Ms sicakhdidir. Bu sicakhgin DSC oélgiminde ilk doéngude
buldugumuz sicakliktan ¢ok az farkli olmasi numunelerin boyutlarindan ve
sogutma hizindan kaynaklaniyor. Ayrica artik kesin olarak diyebiliriz ki
alasimda paramanyetik fazdan antiferromanyetik faza gegis s6z konusudur.
Bununla birlikte DSC sonuglarina goére Fe-%30Ni-%0.8Mo alasiminda
austenite ve martensite fazin disinda baska bir faz yoktur. Bu sonucu
desteklemek icin XRD toz 6lgimu alindi. Toz dlgimu sonucunda austenite
haldeki numunenin sadece austenite faza ait duzlemleri ( (111), , (200), ,
(220), , (311), ) igerdigi bulunmustur (Sekil 3.33). Ayrica XRD &lgimi
sonucu Fe-%30Ni%0.8Mo alagiminin austenite faza ait 6rgu parametresi
< a,>=3.5719 A° bulundu (Cizelge 3.3).

Fe-%30Ni-%1.8Mo alasiminin SEM incelemelerinde, ortalama olarak
85 um austenite tane boyutuna sahip oldugu ve herhangi bir martensitik
doénlsuim olmadigi goézlendi (Sekil 3.10). Numune sivi azot sicakliginda
(-196 °C) 10 s bekletilerek yapilan SEM incelemelerinde atermal dénisiimiin
gerceklestigi goruldu (Sekil 3.13). TEM incelemelerinde gbzlenen atermal
martensitelerin (lenticular martensite) siyah bantlar seklinde ve i¢
ikizlenmelere sahip oldugu go6zlendi. Martensite kristalinin i¢ yapisinin
kristalografik teorilerin 6rgordigu gibi {112}, dizlemleri Uzerinde yodun bir

sekilde i¢ donusum ikizlerine sahip oldugu goézlenmigtir. Siyah paralel ince
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bantlar bunun bir kanitidir. ikizlenmelerin kalinhginin 2-20nm arasinda
degistigi bulundu. Kirinim deseninden goruldugu gibi bu siyah ince bantlarin
hepsi ayni yonelime sahiptir ve bu donusum ikizlerinin martensite kristal
yapinin {112}<111> sistemleri Gzerinde meydana geldigi agida cikarildi (Sekil
3.18.a, Sekil 3.18.b, Sekil 3.18.c, Sekil 3.18.d). Numunenin ikizlenmemis
bdlgelerinde yapilan incelemede gbézlenen dislokasyonlarin, <111> ikizlenme
yonelimine paralel, b=(1/2).<111> Burgers vektérinin hareketinden olustugu
bulunmustur (Sekil 3.19). ikizienme yonelimi, dislokasyon ¢izgilerine paralel
oldugundan bu dislokasyonlar vida dislokasyonlardir. Bu bulunan sonug, Fe-
30Ni ile yapilan c¢alismalarda bulunan sonuglarla tamamen uyum
icerisindedir®®)®)  SEM ve TEM incelemelerinde martensite yapinin
yuksek oranda oldugu gézlendi. Gergekten de yapilan Madssbauer
spektrometresi incelemeleri sonucunda doéndsim sonrasi martensite
miktarinin  %74.38 oldugu bulundu. Ayrica Mdssbauer incelemelerinde
austenite fazin paramanyetik(tek sogurma ¢izgisi), martensite fazin
antiferromanyetik (alti sogurma c¢izgisi) oldugu ve martensite fazin i¢
manyetik alaninin Big= 33.01 T oldugu bulundu (Cizelge 3.2). Manyetik
alinganlik élgtmleri ile kristalografik dontisume eslik eden manyetik faz gegisi
olup olmadigi arastirildi. AC manyetik alinganhiginin sicaklikla degisimi
arastirildiginda, oda sicakliginda paramanyetik fazda bulunan Fe-%30Ni-
%1.8Mo alasiminin (-108 °C)’ de paramanyetik fazdan antiferromanyetik faza
gectigi gorulmustar (Sekil 3.24). Bu gegis sicakligi alasimin (Ms) martensite
baslama sicakhgidir. Alasimin martensite ve austenite den baska faz icerip
icermedigini belirlemek ve Ms, As ve As sicakliklarini belirlemek i¢cin DSC

Olcimu alindi (Sekil 3.38, Sekil 3.39). DSC olgumleri austenite haldeki
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numune Uzerinde yapildi. Alasim 50 °C'den (-140 °C)’ ye kadar 20 °C/dk
olacak sekilde sogutularak ve 50 °C "den 600 °C’ye kadar 20 °C/dk isitilarak
Olcumler alindi. Bu sekilde 4 dongu yapildi. Birinci dongude martensite
baslama sicakhginin ( Ms), (-104 °C) ‘de patlama seklinde meydana geldigi
gozlendi. Isitirken austenite baslama sicakligi (As) 344 °C , austenite bitis
sicakligi (A7) 408 ° C bulundu. ikinci déngiide martensite baslama
sicakhginin (Ms) , 124.5 °C de keskin bir pik verecek sekilde meydana
geldigi gozlendi. Isitirken austenite baglama sicakhgi (As) 344 °C , austenite
bitis sicakh@i (A7) 404 ° C bulundu. Uglincii déngiide martensite baslama
sicakhgmnin (Ms) , (-104 °C) ‘de keskin bir pik verecek sekilde yani patlama
seklinde meydana geldigi gozlendi. Isitirken austenite baglama sicakligi (As)
344 °C , austenite bitis sicakhgi (Af) 404 ° C bulundu. Dordlnci donglde
martensite baslama sicakhdi (Ms), (-112 °C) olarak bulundu. Yapilan
Olcimler sonucu austenite baslama (As) ve bitis (A sicakliklar
degismezken, martensite bagslama sicakhdi (Ms) her donglu sonucunda
giderek dismemistir. Fe-%30Ni-%1.8Mo alasimi da her nasilsa asustenite
stabilize olmustur. Ayrica Fe-%30Ni-%1.8Mo alasimda DSC o&lgumleri
sonucu Fe-%30Ni%0.8Mo alasiminda alinan 6lgim sonucundan farkhlik
gOstermistir. Mg sicakhigi 0.8Mo de oldugu gibi her déngude dismeye devam
etmemistir. Ornegin 1.8Mo alasiminda Ugiincli déngiide elde edilen M;
sicakhgi, birinci dongude elde edilen Ms sicakligi ile aynidir. Bu yoniyle
bulunan sonug ilgingtir. Bununla birlikte DSC sonuglarina gére Fe-%30Ni-
%1.8Mo alasiminda austenite ve martensite fazin disinda bagka bir faz
yoktur. XRD Toz 6lgimU sonucunda austenite haldeki numunenin sadece

austenite faza ait duzlemleri ( (111), , (200), , (220), , (311), ) icerdigi
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bulunmustur (Sekil 3.34) . Ayrica XRD 06lgimU sonucu Fe-%30Ni%1.8Mo
alasiminin austenite faza ait 6rgii parametresi < a,>=3.5704 A° bulundu
(Cizelge 3.4).

Fe-%30Ni-%2.6Mo alasiminin SEM incelemelerinde, ortalama olarak
80 um austenite tane boyutuna sahip oldugu ve herhangi bir martensitik
doéntsim olmadigi goézlendi (Sekil 3.11). Numune sivi azot sicakliginda
(-196 °C) 10 s bekletilerek yapilan SEM incelemelerinde atermal dénisiimiin
gerceklestigi gorulda (Sekil 3.14). TEM incelemelerinde elektron kirinimi
yéntemleri kullanilarak austenite fazin y (fcc), martensite fazin ise o (bcc)

oldugu belirlendi. Bu sonuglarla duzlemler arasinda K-S ( Kurdjumov ve

Sachs ) tiriinde yénelim bagintisi - (111), // (111)o ve [011}, // [111]o -
oldugu ortaya cikarildi (Sekil 3.20.a, Sekil 3.20.b, Sekil 3.20.c). Numunenin
farkh bir yerinde yapilan TEM goézleminde kirinim deseni incelendiginde
martensite ikizlenmelerinin, martensite kristal yapinin {112}<111> sistemleri

Uzerinde meydana geldigi agiga cikarildi . Bu sonuglar duzlemler arasinda

[3%0] v 11 [311] seklinde K-S tlrinde yonelim bagintisi oldugunu ve habit
duzleminin {252}, oldugunu ortaya ¢ikardi (Sekil 3.21.c). SEM ve TEM
incelemelerinde martensite yapinin %0.8Mo ve %1.8Mo iceren alasimlara
gbére az oranda oldugu go6zlendi. Gergekten de yapilan Mdssbauer
spektrometresi incelemeleri sonucunda doéndsim sonrasi martensite
miktarinin - %53.62 oldugu bulundu. Ayrica Madssbauer incelemelerinde
Austenite fazin paramanyetik(tek sogurma c¢izgisi), martensite fazin
antiferromanyetik (alti sogurma c¢izgisi) oldugu ve martensite fazin i¢

manyetik alaninin Bi;= 31.88T oldugu bulundu (Cizelge 3.2). Manyetik
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alinganlik olgimleri ile kristalografik dondsime eslik eden manyetik faz
gecisinin olup olmadigi arastirildi. AC manyetik alinganhdinin sicaklikla
degisimi arastirildiginda, oda sicakliginda paramanyetik fazda bulunan
Fe-%30Ni-%2.6Mo alasiminin (-173 °C) de paramanyetik fazdan
antiferromanyetik faza gectigi gorilmustir (Sekil 3.24). Bu gecis sicakligi
alasimin (M) martensite baslama sicakligidir. DSC &lgimleri sistem bu
sicakhga kadar inemediginden alinamadi. XRD Toz o&l¢gimi sonucunda
austenite haldeki numunenin sadece austenite faza ait duzlemleri ( (111), ,
(200),, (220),, (311),) icerdigi bulunmustur (Sekil 3.35). Ayrica XRD &lgimi
sonucu Fe-%30Ni%2.6Mo alagiminin austenite faza ait 6rgu parametresi
< a,>=3.5704 A° bulundu (Cizelge 3.5).

Fe-%30Ni-%3.6Mo alasiminin SEM incelemelerinde, ortalama olarak
150 um austenite tane boyutuna sahip oldugu ve herhangi bir martensitik
doénusum olmadigi gozlendi (Sekil 3.1). Numune sivi azot sicaklhiginda 7 gun
bekletildikten sonra izotermal martensitler gézlendi (Sekil 3.2). Daha sonra
ayni numune sivi azotta bir ay kadar bekletilmis fakat herhangi bir bliyume
g6zlenmemisgtir. izotermal martensite kristallerinin bdyUmelerini
tamamladigina karar verilmistir. izotermal martensite kristallerinin biyimesini
gébrmek igin literatirde  Fe-%24Ni-%4Mo alasimi  igin  yapilmis

29)39) esinlenerek izotermal déniisiim sicakhigi olan (-80 °C) ‘de

calismalardan
bekletilimistir. Daha kisa surede izotermal kristallerinin blylimesi goézlenmistir
(Sekil 3.3, Sekil 3.4). Sonug olarak olusan martensite kristallerinin hacminin,
doénusum yaptiriimak istenilen sicakliga ve bu sicaklikta bekletiime slresine

bagdli oldugu anlasiimaktadir. Ayrica austenite kristallerinin buyudklklerini

kontrol eden 1sil islem sicakliklari ve sureleri de izotermal martensite
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olusumu etkileyen 6énemli faktérlerden birisidir. Fe-%30Ni%3.6Mo alagiminda
austenite kristalleri icerisinde olusan izotermal martensite yapinin morfolojisi
makroskopik olarak arastirildiktan sonra bu olusumun nasil gergeklestigini
mikroskopik  boyutta  aciklayabilmek icin TEM ile  donusumun
gerceklesebilecedi sicakliklar olan -80 °C ve -196 °C ‘de bekletilerek
incelemeler yapilmistir. Numune once sivi azotta 1 dk ve 3dk bekletilerek
ayni bolgedeki degisim incelenmistir (Sekil 3.5). Daha sonra -80 °C de
beklettikten sonra ayni bdlgede izotermal martensitlerin  buyddugu
gozlenmistir (Sekil 3.8). (-196 °C) de bekletilen numune incelendiginde
austenite kristali igerisinde ¢ok az dislokasyon gozlenmistir. -80 °C de 1 saat
bekletildikten sonra bu olusan dislokasyonlarin belirli bir dizen igerisinde
biraraya gelerek ¢ok sayida yidin hatasi olusturdugu gdézlenmistir. Sonra
birbirine paralel olarak dizilen bu yigin hatalarinin martensite yapiyi
olusturdugu goézlenmistir. Bu go6zlenen izotermal martensite kristallerinin
plaka tipinde oldugu ve kristallografik olarak K-S turu kristallografik donme
bagintisina uydugu bulunmustur. Ayrica numunenin farkli bir yerinde kelebek
tird martensite yapi goézlenmistir. Gozlenen bu kelebek tiri martensite
yapinin {252}, habit duzlemine ve {112}, dontgim ikizlerine sahip oldugu

bulunmustur (Sekil 3.7).

Fe-%30Ni-%5Mo alasiminin SEM incelemelerinde, ortalama olarak
256 um austenite tane boyutuna sahip oldugu ve herhangi bir martensitik
donusum olmadigi gozlendi (Sekil 3.15) . Numune sivi azot sicakliginda 1
ay kadar bekletimesine ragmen herhangi bir martensite yapiya

rastlanmamistir (Sekil 3.16). Cok kiguk oranda martensite kristalleri olsa da
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bunlarin SEM’ de go6zlenemeyecegdini disunerek ayni numuneden TEM
numunesi hazirlanarak TEM gozlemi yapilmistir. TEM incelemelerinde
austenite kristali icerisinde dislokasyon agi gézlenmistir (Sekil 3.22.a, Sekil
3.22.b). Bu dislokasyon aginin Uzerine baska bir dislokasyon aginin
yerlestigi dikkati cekmis ve bu kristallografik yapi incelendiginde dislokasyon
aglarinin Ust Uste gelmesi ile olusan ¢ martensite kristalinin ¢ekirdekgigi
oldugu anlasiimistir. Fe-Ni-Mo alasimlarinda bu zamana kadar yapilan
higbir ¢alismada austenite kristali icerisinde & martensite kristalinin
olustugunun gozlenememesi bu caligmayl ¢ok daha onemli bir konuma
getirmistir. incelemeler sonucunda alasim icerisinde ¢ martensite
kristallerinin bazi austenite kristal tanecikleri icinde tek basina band seklinde
ve ayni fiziksel kosullar altinda bagka kristal tanecikleri iginde ise birbirine
paralel olarak dizilen bandlar geklinde oldugu go6zlenmigtir. Deneysel
caligmalara bagh olarak yapilan kristallografik olgimler, € martensite

kristalleri ile austenite ana yapi arasindaki yonelim bagintisi

[i iO]y /l [é110],S ve habit dizlemi {111}, olarak bulunmustur. Bu bagintinin
Shoji — Nishiyama yonelim bagintisina uydugu bulundu (Sekil 3.23.a, Sekil

3.23.b, Sekil 3.23.c).

Sonug olarak, Fe-%30Ni%XMo (X=0.8, 1.8, 2.6, 3.6, 5) alasiminda

meydana gelen atermal dontisum Mo oranina gore su Ozelliklere sahiptir.

- Mo orani arttikga martensitik donustm miktari azaldi.
- Mo orani arttikga tane boyutu kugulda.
- Tane boyutu kuglldikgce martensite baslama sicaklhigi dismustir.

- Mo orani arttikga austenite 6rgu parametresi ¢cok az kigulmustar.
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Mo iceren alasimlarin hi¢c birinde Fe;Mos gibi fazlara
rastlanmamisgtir.

Mo ’nin alasimlar Gzerinde austenite stabilize yapici olarak etkisi
vardir®.

Mo miktari arttikga manyetik alinganlik degerleri ¢ok kuguk bir
degisimle artmistir. Bunun nedeni Mo nin miknatislanma Uzerine
etkisinden dolayidir. Mo elementi miknatislanmayi gUgIendirir(75).
Ayrica paramanyetik fazdan antiferromanyetik faza gecerken
miknatislanma degeri ¢ok klguk miktarda kugulmuastir. Bunun
nedenini martensite kristal yapi igerisinde yer alan manyetik
duvarlarla agiklamak muamkindir. Martensitik faz  yuksek
yogunlukta dislokasyon icerir™®, Yogun sayidaki dislokasyonlar
manyetik sinirlarda birikirler ve uygulanan manyetik alandan artik
etkilenmezler yani manyetik sinirlar icerisinde yer alan spinler

manyetik alanla ayni dogrultuda yénelmezler bunun sonucunda da

miknatislanma kuacular.
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