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OZET

Fe-%24.5Ni-%4.5Si ALASIMINDA
AUSTENITE-MARTENSITE FAZ DONUSUMLERI

UZERINDE CALISMALAR

GUNGUNES, Hakan
Kirikkale Universitesi
Fen Bilimleri Enstitusu
Fizik Anabilim Dali, Doktora Tezi
Danigman : Prof. Dr. Tahsin Nuri Durlu

Temmuz 2005, 97 sayfa

Fe-%24.5Ni-%4.5Si alasiminda 1sil islem sicakhgi, 1sil igslem siresi ve
sogutma hizi gibi farkh islemler sonucu olusan martensitik faz
donusumlerinin morfolojik, kristalografik, manyetik ve termal 6zellikleri gesgitli
fiziksel yontemler kullanilarak arastiriimigtir. Isil iglem sicakhgi, 1sil iglem
suresi ve soguma hizinin degismesi ile martensite morfolojisinin degistigi
gOzlemlendi. Austenite yapi igerisinde olusan o' (b.c.c) martensite’nin
Kurdjumov-Sachs tipi donme bagintisi sergiledigi bulundu. Bu sonuglar
ikizlenmis kelebek tipi martensite plakalarin termal etki ile de olustugunu

gOstermigtir.



Fe-%24.5Ni-%4.5Si alasiminda austenite yapi igerisinde olusan
martensite fazin antiferromanyetik dizenlemeye sahip oldugu ve isil islem
sicakhginin artmasi ile manyetik alinganlik degerinin arttigi AC manyetik

alinganlik olgumlerinden belirlenmisgtir.

Fe-%24.5Ni-%4.5Si alasiminda 1sil islem sicakhgdi, 1sil igslem slresi ve
soguma hizinin artmasi ile olusan martensite miktarinin ve izomer kayma
dederinin arttigi buna karsin ic manyetik alanin azaldigi Mdssbauer

spektroskopisi yontemiyle belirlenmigtir.

Fe-%24.5Ni-%4.5Si alasiminda 1sil iglem sicakligi ve isil islem
suresinin artmasi ile martensite baslama sicakhgr (Ms) in dustigu termal

analiz sistemi (DSC) dlgumleriyle belirlenmigtir.

Anahtar Kelimeler: Austenite, Martensite, Fe-Ni-Si Alasimi, Martensitik
Doénusumler, o' martensite, Manyetik Alinganlik, Méssbauer Spektroskopisi,

izomer Kayma, i¢ Manyetik Alan, DSC, TEM, SEM
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ABSTRACT

STUDIES ON THE AUSTENITE-MARTENSITE
PHASE TRANSFORMATIONS

IN AN Fe%24.5Ni-%4.5Si ALLOY

GUNGUNES, Hakan
Kirikkale Universty
Graduate School of Natural and Applied Sciences
Department of Physics, Ph. D Thesis
Supervisor : Prof. Dr. Tahsin Nuri Durlu

July 2005, 97 pages

Morpholigical, crystallographic, magnetic and thermal properties of
martensitic phase transformations in an Fe%24.5Ni-%4.5Si alloy, under
different heat treatments such as heat treatment temperature, heat treatment
time and cooling rate were investigated by using various physical systems. It
was observed that the morphology of the martensite was changed due to
heat treatment temperature, heat treatment time and cooling rate. It was also
found that the o’ (b.c.c) martensite which was formed in the austenite matrix
exhibited a Kurdjumuv-Sachs type orientation relationship. The present
results indicate the twinned substructure of butterfly-like plate martensites

also in thermally induced conditions.
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AC magnetic susceptibility studies of the alloy revealed that the
martensitic phase which was formed in the austenite matrix of Fe%24,5Ni-
%4,5Si alloy showed an antiferromagnetic ordering and the magnetic

susceptibility was increased with increasing of heat treatment temperature.

Mdssbauer spectroscopy method was employed to determine the
amount of martensite and the value of isomer shift were increased with the
increasing of heat treatment temperature. Heat treatment time and cooling

rate where hyperfine magnetic fields of martensitic phase were decreased.

Differential scanning calorimetry (DSC) measurements revealed that,
martensite start temperature (Ms) was decreased as the increase of heat

treatment temperature and heat treatment time.

Key Words: Austenite, Martensite, Fe-Ni-Si Alloy, Martensitic
Transformations, o' martensite, Magnetic Susceptibility, Mossbauer

Spektroscopy, Isomer Shift, Hyperfine Magnetic Fields, DSC, TEM, SEM
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1. GIRIS

Metallerin ginimuz dunyasinda teknolojik 6nemi eski ¢ag insanlarinin
madenleri tanimasi ve bulundugu c¢agin sartlarina uygun sekilde islemeyi
deneysel olarak 6grenmesi ile baglamistir. M.O 1300’ 10 yillarda cesitli fiziksel
etkenler uygulanarak yumusak demirin sertlestirildigi bilinmektedir. 19. yy
sonlarinda materyal bilimi ile ugrasan arastiricilar, uygulanan fiziksel etkenler
sonucu materyalin kristal yapisinda onemli degisiklikler oldugunu ve
yumusak demirin neden sertlik kazandigini kristal yapidaki degisimden
kaynaklandigini gdstermislerdir. Sogutulan ve doévilen yumusak demirde
cesitli mikro yapilarin olustugunu ilk defa Aliman bilim adami Martens bulmus
ve bulunan mikro vyapilara “martensite kristalleri” adi verilmigtir“"”.
Uygulanan fiziksel etkenler sonucu Austenite ana yapi icerisinde ortaya ¢ikan
martensite kristalleri materyalin fiziksel 6zelliklerinde 6nemli degisikliklere
neden olur. Martensite’ nin austenite igerisinde olugsumu, genis bir alanda

sarsintiya yol agan bir depremin, kuguk bir yarik ortaya c¢ikarmasina

benzetilebilir.

Martensitik faz dontsumleri ilk defa demir alagimlarinda gézlenmis ve
demirin hem sanayide Oneminden dolayl hem de maliyetinin dusik
olmasindan dolayi yogunluk bu alasimlar Uzerinde toplanmistir. Baslangicta
yalnizca Fe ve alasimlarinda olustugu sanilan bu doénusumlerin, pek ¢ok

metal ve metal alasimlarinda da olusabildigi bulunmustur® .



Faz donusumu sirasinda kristali olugturan atomlarin birbirine gore
konumlari ya da komsuluklari degistirerek meydana gelen donusumlere
Difuzyonlu faz déndsimu denir. Atomlarin birbirlerine goére komsuluklarini
degistirmeden meydana gelen faz donltsumlerine de Difuzyonsuz faz
dontsimi denir®. Difuzyonsuz faz doénlstimiinde kristal yapi bir biitin

olarak otelenir.

Austenite-martensite faz donusimu sicakligin hizlica dagsurilmesi ile,
dis mekaniksel zorun etkisi ile veya her iki etkinin birlikte uygulanmasi ile
gerceklesir. Termal etki ile olusan martensitik dontsumler alasimin
kompozisyonuna gore atermal veya izotermal olarak gerceklesir. Atermal
Ozellik gosteren martensitik donustimler c¢ok yuksek hizlarda patlama
seklinde olusurken izotermal 6zellik gdsteren donusumler gozle izlenebilecek
kadar yavas bir sekilde zamana baglh olarak olusur. Mekanik zor ile meydana

gelen déniisiimler ise zor veya zorlanma etkili martensitik dontsiimlerdir®®.

Metallerde sekil hatirlama 06zelliginin teknolojik 6neminden dolayi
martensitik faz donusumu Uzerinde yapilan c¢alismalar daha da oOnem
kazanmigtir. Genel olarak sekil hatirlama olayi: Belirli bir sekle sahip alagimin
dusuk sicakliklarda deformasyona ugratiimasindan sonra, donusum
sicakhginin Uzerinde bir sicakliga isitiimasi sonucu alasimin eski sekline
donmesi olarak bilinir. Ti-Ni bazl alagimlarin gok Ustun gekil hatirlama 6zelligi
gOstermesi yaninda maliyetinin yuksek olmasi teknolojik kullaniminda genis
bir alana yayilmasini engeller. Bunun yaninda bazi Fe bazli alagimlarin sekil
hatirlatma 0Ozelligi gostermesi ve maliyetinin ucuz olmasindan dolayi,

martensitik faz donigumlerinin Fe bazli alagsimlarda yogunlagmasina sebep



olmustur®. Bunlar arasinda, Fe-Mn-Si ve Fe-Ni bazli sekil hatirlama
Ozelligine sahip alagimlar maliyetinin ucuz olmasindan dolayi teknolojik
uygulamalarda tercih edilen alasimlardir®. Fe-Ni-C!”, Fe-Ni-Co-Ti®®, Fe-Ni-
Al-Co-C"%, Fe-Ni-Nb"" gibi bazi Fe-Ni bazli alagimlar sekil hatirlama 6zelligi

gOsterir.

Austenite ana faz igerisinde, ince plaka tipi martensite olusumu
kismen sekil hatirlama 6zelliginin bir sonucudur®. Fe-Ni-Si alasimlarinda
farkh 1sil iglem sicakhdr ve 1sil iglem suresi sonucu olusan martensite
morfolojisinin farklihgindan yararlanilarak bu alagimlarin da sekil hatirlama

ozelligi gosterdigi bulunmustur®'?),

1.1 Literatiir Ozeti

Austenite- Martensite faz doéntsumleri difuzyonsuz karekterleri
dolayisi ile ortaya c¢ikardiklari énemli ilgi gekici fiziksel 6zellikleri yaninda;
materyalin mekanik 6zelliklerinde yaptiklari buylk degisiklikler nedeni ile
cogu arastirmaya konu olmustur. Ozellikle Fe-Ni bazli alasimlarin &zel
manyetik 6zelliklere sahip olmasi, sekil hatirlatma 6zelligi gostermesi, soguk
islenebilmesi, ylksek elektrik dirence sahip olmasi ve maliyetinin ucuz
olmasindan dolayi teknolojik olarak tercih edilen alasimlardir. Burada Fe-Ni

ve Fe-Ni bazli alagimlarda yapilan bazi galismalari 6zetlersek;

Fe-Ni-Si alasimlarinin sekil hatirlama 6zelligini gosteren ¢alismada;
farkh sicakliklarda ve farkh sirelerde yaslandirma etkisi sonucu; Alagimin Mg
sicakliginin azaldigr ve sertliginin arttigi gosterilmis, bununda austenite

yapida olusan ¢okelti fazdan kaynaklandigi belirtilmistir®'?. Ayni zamanda



uzun sidre yaslandirma sonucu martensite morfolojisinin ig (lenticular)
tipinden ince plaka (thin plate) tipine donustigini ve deformasyon

sicakliginin azalmasi ile sekil hatirlama ézelliginin arttigr gosterilmistir® 2.

Fe-Ni-Si alasimlarinda 800-1200 °C arasinda olusan fazlar ve bu
fazlar arasindaki gegis bolgelerinin geniglikleri, Ni ve Si miktarinin degigsimine

gore gosterilmistir 1),

Kaufman ve Cohen", Fe-Ni alasimlarinda Ni miktari degistikce
Austenite-Martensite faz diyagramini sicakligin bir fonksiyonu olarak
belirlemis, Ni miktari artmasi ile Ms sicakliginin dustugunu gostermislerdir.
Burada Ni miktari %9.5 iken Ms 525 °C, %33 iken M; -223 °C olarak

bulunmustur.

Patterson ve Wayman“s), Fe-Ni ve Fe-Ni-C alasimlarinda meydana
gelen martensitlerin ikizlenmesi, buyumesi ve kristallografisi Uzerine
arastirma yapmislardir. Yaptiklari bu arastirmada Ni orani degistikce
morfolojinin degistigini ve meydana gelen ikizlenme bolgelerinin genisledigini,
ayrica ikizlenmemis bolgelerde meydana gelen dislokasyonlarin kayma
dogrultularina paralel oldugunu, tamamen ikizlenmig martensite plakalarin
daha dusuk doénusim sicakliklarinda olustugunu ve C miktarinin ikizienme

uzerine etkisini gostermiglerdir.

Fe-%24Ni-%0.45C alasiminda donusum sicakligi civarinda kismen
ikizlenmis i§ (lenticular) tipi ve donlsim sicakliginin 20-30 °C altinda
tamamen ikizlenmis ince plaka (thin plate) tipi martensitelerin olustugu ve

ince plaka martensitelerin {112}, tipi donlsum ikizlerinden olustugu



bulunmustur. Ayrica dislokasyonlarin martensite kristallerin  kayma
dogrultusuna paralel oldugu goézlenmistir'®),

Fe-%11,15,23,31Ni alasimlari Uzerine yapilan c¢alismalardan; %31Ni
iceren alasimda ig (lenticular) tipli martensite olusurken digerlerinde gubuk
(lath) tipli martensite olustugu ve c¢ubuk tipli martensite’ de dislokasyon
yogunlugunun daha fazla oldugu bulunmus, bunun da i§ tipi martensite’de

kismen olusmus ikizlenmelerden kaynaklandigi belirtilmistir”.

Fe-Ni alasimlarinda deformasyon miktarinin artmasi ile tersinir
donusum sicakligi Ag'nin; Fe-15%Ni icin hemen hemen sabit kaldigi, Fe-

31%Ni igin deformasyon artikga A¢'nin arttigi bulunmustur®.

Fe-%29Ni alasimina oda sicakliginda uygulanan %4 deformasyon
sonucu; olugan martensite’lerin kelebek (butterfly) sekilli ve gubuk (lath) tipli
olustugu ve morfolojik Ozellikleri farkli olmasina ragmen, bunlarin habit
duzlemlerinin {225}, ve donme bagintilarinin Kurdjumov-Sachs donme

bagintilarina uydugu gosterilmistir!'®.

NisFe1xSix alasiminda silisyum miktari arttikca ic manyetik alanin

azaldigi Mossbauer spektroskopisi ydntemi kullanilarak gosterilmistir®®.

Fe-%33Ni-%0.7C alasimi  ve Fe-Ni-C alasimlarinda yapilan
caligsmalarda, 1sil iglem sicakligi arttikca alasimin i¢ manyetik alaninin

azaldigi Méssbauer spektroskopisi yontemi kullanilak gésterilmistir®"22),

Fe-Ni alagimlarinin manyetik ve yapisal ozelliklerinin, oda sicakligi ve
sivi azot sicakhginda Ni miktarina bagh olarak degisimi Mossbauer

spektroskopisi yontemiyle belirlenmistir®?).



Bazi Fe-Ni bazli alasimlarda atermal ve izotermal tip donusumlerin
her ikisi birden meydana gelebilir. Fe-%24Ni-%4Mo alagimi Uzerine yapilan
calismada, isotermal doénisumiin baslama sicakhiginin -40 °C ile -160 °C
arahiginda oldugunu ve atermal Ms sicakhginin -80 °C oldugunu

bulunmustur®®.

Kakeshita ve arkadaslan® Fe-%31.4Ni-%0.5Mn alasiminda
martensitik donisimiin atermal tipli ve donisim sicakhigini 195 °K oldugunu,
Fe-%24.9Ni-%3.9Mn alasiminda ise donusumun izotermal tipli ve donlusum

sicakh@inin ise 153 °K oldugunu bulmuslardir.

1.2. Calismanin Amaci

GUnUumuz teknolojisinde gelismeler ile metal ve metal alagimlarinin
teknolojide 6nemi her gegen gun artmaktadir. Metallerin teknojik kullanimindaki
oneminden dolayl uygulama alaninda tam olarak kullanilabilmesi igin tim
Ozelliklerinin  bilinmesi gerekir. Martensitik faz donlisiml sergileyen bu
alagimlarin yapisal, kristalografik, kinetik, manyetik ve mekanik &zelliklerinin

incelenmesi gerekir.

Fe-Si alagimlar, yuksek manyetik gecirgenligi ve elektrik akiminin
kaybinin az olmasi gibi sebeplerden dolayi 6zellikle transformatdrierde kullanilir.
Fe-Ni alagimlarininda 6zel manyetik 6zellikler sergilemesine ragmen litaraturde
Fe-Ni-Si alagimlari (zerine fazla bir calisma yapilmamistir. Ozellikle bir
malzemeye silisyum eklenmesi yapinin dayanimini arttirmasi ve yigilim hatasi
(stacking fault) enerjisini azaltmasindan dolay alasimin sekil hatirlama 6zelligi

gostermesinde dnemlidir ©.



Bu doktora tez calismasinda Fe-%24.5Ni-%4.5Si alasiminda 1sil
islem suresi, 1sil iglem sicakhgl ve soguma hizinin etkisi sonucu alagimin
kristalografik, morfolojik, kinetik, termodinamik ve manyetik 6zelliklerinin nasil
etkilendigi cesitli fiziksel yontemler kullanilarak bulunacak ve buradan elde
edilecek sonuglarla bir yandan bu tir martensite olusumunun fizikzel
Ozellikleri ortaya konulurken 6te yandan bu tir faz déntusumlerinin materyalin

fiziksel 6zelliklerinde ortaya ¢ikarttigi degisiklikler bulunmaya galisilacaktir.



2. MATERYAL VE YONTEM

2.1. Martensitik Faz Donugsumu

Bir malzemede i¢ yapi1 yonunden farkh olan kisimlara faz denir. Her
faz atomlarin homojen olarak dizilmeleri sonucu olusan belirli bir yapiya
sahiptir. Cisimler bag kuvvetleri etkisi altinda en kuguk enerjili denge
konumunda bulunan atomlar grubundan olusurlar®. Homojen olarak dizilmig
atomlar kararli denge halinde belirli bir faz meydana getirirler. Ancak
uygulanan bir fiziksel etken ile enerji igerigi degisir, denge bozulur, atomlar
daha dusuk enerji gerektiren baska bir denge konumuna gecerek degisik
bicimde dizilir ve sonugta yeni bir faz olusur. Belirli fazlardan olusan bir
denge yapisindan degisik fazlardan olusan diger bir denge yapisina gegis
olayina “faz déniisimi” denir®?. Kati yapilarda gozlenen faz donustimleri
sirasinda atomlar yeni faz yapisini olustururken yer degistirir. Atomlarin
komsuluklarini degistirmeden meydana gelen faz dénusumleri “difuzyonsuz”,
komsuluklarini degistirecek sekilde meydana gelen faz dénustUmlerine de
“difuzyonlu” faz doéniistimleri denir®®. ilk defa Fe ve Fe alasimlarinda
g6zlenen ve materyalin fiziksel 6zelliklerinde dnemli degisikliklere yol agan
difuzyonsuz faz dénusumleri, austenite ana fazin martensite faza déntisumu
ile olusur ve katihal fiziginde oldukga dnemli bir yere sahiptir. Bu déntsumler
ilk kez 19 yy. sonlarinda Alman bilim adami A. Martens tarafindan incelendigi

icin martensitik faz dontisimleri olarak adlandirilir®2,



Genelde, tim metal ve alasimlar atomlarinin difiizyonlu bir olusumla
yer degistirmeyecekleri kadar hizli bir sekilde sogutulduklarinda (veya
isitildiklarinda) diflizyonsuz faz doéntsimu gosterirler. Bu tlr bir olusum
martensitik faz déonisimu olarak tanimlanir. Difizyonsuz 6zellikleri nedeni ile
martensitik faz dénudsumleri, kristalografik olarak, atomlarin atomlar arasi
uzakliklardan daha klguk uzakliklarda yer degistirdikleri dontsumler seklinde

de tanimlanabilirler®".

Martensitin gelikleri sertlestirmesi ve mukavementlendirmesi nedeniyle

celiklerde martensitik faz dondsimunun ¢alisiimasi buyuk bir Gneme sahiptir.

2.1.1 Martensitik Faz Donusumlerinin Olusumu

Fe bazli alasimlar yaklasik olarak 1400 °C’ de erir. Havasiz ortamda
oda sicakligina sogutulurken yaklasik 900 °C civarinda yiiz merkezli kiibik
(fcc) yapida kristallesir. Alagimin bu fazina “austenite” adi verilir. Austenite
fazdaki alasim uygulanan fiziksel etkenler sebebi ile hacim merkezli
tetragonal (bct), siki paketlenmis heksagonal (hcp) veya hacim merkezli
kubik (bcc) kristal yapiya donusur. Alasimin bu fazina ise “martensite” adi

verilir.

Martensite olusumu ile ilgili ¢ekirdeklenme ve donusum modelleri,
dislokasyon gruplarindan olusan martensite kristal c¢ekirdeklerinin ana
austenite faz igerisindeki kristal yap1 bozukluklarindan olustugunu varsaymis

(32

ve bu daha sonra deneysel gdézlemlerle kanitlanmistir®®. Dislokasyon tiirii

cizgisel yapi kusurlarindan olugsan martensite ¢ekirdekleri donugumin



baslarinda ana austenite yapi icerisinde gelisi glzel dagilimh (heterojen) bir
sekilde ortaya c¢ikar ve donusum ilerledikce bu c¢ekirdekler buyuyup, ug
boyutta genigleyerek, austenite yapidan martensite yapiya faz dontsimi
gerceklesir®®?. Martensite kristallerinin biiylimesi birbirlerine veya tane

sinirlarina garpana kadar hizla devam eder®?.

Atomlarin seyrek dizildigi
tane sinir bolgesinin enerjisi tanelerden daha yuksektir, bundan dolayi tane
sinirlarida c¢ekirdeklenme noktalari olarak davranir ve ana fazin kararsiz

olmasini saglarlar. Diger taraftan komsu tanelerle uyum saglayamadiklari igin

dislokasyon hareketini engeller®3%),

Austenite ve martensite yapi arasindaki serbest enerji farki ile olusan
martensitik faz dénusumlerinin, genelde ug¢ tur fiziksel etki ile olustuklari

23) " Austenite yapinin sicakliginin degistirilmesi ile déniisim

bilinmektedir
saglanabilecedi gibi, ana faza deformasyon veya her iki etkinin beraber
uygulanmasi ile de déniisim ortaya cikabilif®®. Martensitik faz
donUsumuinde austenite yapr tumu ile martensite yapiya doénusmez.
Donusum sonrasi martensite kristalleri homojen olmayan bir dagilimla,
austenite yapi igerisinde serpilmis olarak agiga c¢ikar ve degdisik sekillere
sahip olabilir. Fe-Ni-Mn alasiminda yapilan bir c¢alismada, dénisumden
sonra austenite miktarinin %81.2 lik kisminin martensite yapiya donustugu

bulunmustur®®.

Termal etkenler ile olugsan martensitik donasumun baglayabilmesi igin;
austenite yapinin sicakhgi, austenite ve martensite kristallerinin kararli
bulunduklart To denge sicakhginin altina dusurulmelidir. Sicakligin To' In

altina dusurulmesi ile sicakhgin Ms martensite baglama sicakligina eristigi
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zaman donusum baslar. Metallerde Ty ve Ms arasindaki sicaklik farkina
karsilik gelen serbest enerji degisimi, donusum igin gerekli suricu kuvveti
olugturur(”). Bu durumda kristal yapi, yuksek sicakliktaki kararli durumdan
daha algak sicakliktaki kararli duruma geger ve austenit fazdan martensite
faza donudsim gergeklesir(?’). Doénusimu ortaya cikaran fiziksel etkinin
bayUkligu ve cinsi, materyalin icerdigi elementlere ve bunlarin oranina
baglidir. Fe-Ni-Si alagsimlarinda yapilan bir ¢alismada, Si miktarinin artmasi
ile Ms sicakliginin azaldigi ve martensite morfolojisinin gubuk (lath) tipinden ig

(lenticular) tipi ne degistigi bulunmustur!?.

Austenite sicaklhiginin tane
boyutunu degistirdigi ve austenite igindeki kusur yapisindaki degismelerden
dolayr Ms sicakhginin degistigi Uzerine ¢alismalar yapilmistir. Fe-Ni-C
alagsimlarinda yapilan galismada, minumum ve maksimum tane boyutunun
Ms sicakhgini ortalama 25 °C degistirdigi gosterilmistir®”). Fe-Ni-Mo
alasimlarinda ise isil islem sicakliginin artmasi ile tane boyutunun blayudugu

ve Mg sicakliginin yiikseldigi bulunmustur®?.

Austenite kristal yapiya disardan uygulanan mekanik zor ile de
martensitik faz déntsimi gerceklesebilir®'®%). Ana faza uygulanan kiiciik
zorlar, ana fazda homojen bir sekil degisimine yol agacagi igin, martensite
olusumu ile mekanik zorlar arasinda bir iligkinin varligi dustinilmelidir®”3®),
Disaridan uygulanan zor; martensite kristalinin olusumunu kristalografik
acgidan kolaylastirici dogrultuda ise, bu durumda dénusum icin daha az bir
stirlicti kuvvet gerekeceginden, Ms sicaklig yikselecektir®. Uygulanan zor
martensite kristalinin olusumunu engelleyici yonde ise, bu durumda dénusim
40)

icin daha biiyiik bir siiriicii kuvvet gerekeceginden, M sicakligi diisecektir'

Fe-Ni-C tek kristallerinde oda sicakhginda deformasyon miktarinin artmasi ile

11



Ms sicakhginin arttigi, deformasyon miktarinin %40’1 gegmesi durumunda
ise Mg sicakhginin azaldigi bqunmustur(“Z). Bazi Fe bazl alagimlarda yapilan
calismalarda, deformasyon miktarinin artmasi ile ana faz igerisinde olusan

martensite miktarinin arttigini gosterilmistir*>49).

Martensitik donusum igin, deformasyon sicakhiginin Ms sicakhginin
ustiinde olmasi 6nemlidir. Bu sicakhidin Uzerinde bir sicaklikta, austenite
veya austenite ve martensite’nin bulundugu duruma uygulanan zor donusum

icin bir tetikleme gorevi yapar“®

. Bu sekilde olusan bir dontsum, termal
etkiyle onceden olugsmus c¢ekirdeklenme yerlerinde fakat zor etkisiyle
gergeklesir. Yani uygulanan zor ile yeni ¢gekirdeklenme olusmaz, zor dncesi
var olan gekirdeklenme bolgelerinde olusum gergeklesir. Bu sekilde olusan
martensite zor- etkili martensite (stress-induced) olarak isimlendirilir. Sayet
donusum, plastik deformasyon sonucu yeni c¢ekirdeklenmeler olusarak
meydana geliyorsa bu sekilde olusan martensite zorlanma- etkili martensite
(strain-induced) olarak adlandirilir®®). Martensitik doniisiim (izerine sicaklik
degisimi ve deformasyon etkisini birlikte gostermek amaciyla Fe-Ni-C
alasimlarinda yapilan bir ¢galismada; zorlanma- etkili martensite olusturmak
icin gerekli minumum deformayonun altinda bir deformasyon uygulanmasiyla
Ms sicakhginin normal degerinden 10-15 °C vyiikseldigi bulunmustur®”.
Plastik zorlanmanin neden oldugu martensite’nin olusum mekanizmasi ve

morfolojisi atermal olarak meydana gelen martensite’den farkli olmasina

ragmen bu martensite’lerin kinetik ve kristalografik 6zellikleri benzerdir?).

Austenite kristal yapiya disaridan uygulanan manyetik alan etkisi

sonucunda da martensite olusur®. Celikler iizerine yapilan calismada,

12



uygulanan manyetik alan sonucu M yukseldigi ve olugsan martensite
miktarinin arttigr  bulunmustur®. Bu etki martensite fazin (o) serbest
enerjisinin manyetik alanda azalmasi ile agiklanir. Manyetik alan olmaksizin
donusum Mgde baslar. Austenite ve martensite arasindaki serbest enerji
farkindan kaynaklanan surucu kuvvet, manyetik alan var iken manyetik enerji
tarafindan azaltilir. Bdylece suruci kuvvetin degeri M'in Uzerindeki bir
sicaklikta donusime neden olmak igin yeterlidir. Fe-Ni alagimlarinda yapilan
bir calismada, manyetik alan siddeti arttikca Ms sicakliginin yukseldigi ve

martensite miktarinin arttigi bulunmustur®),

2.1.2. Martensitik Faz Doniisiimlerinin Kinetik Ozellikleri

Metal ve alasimlarinin g¢esitli denge hallerindeki i¢ yapilari,
termodinamik kanunlarin kontroli altinda olup maddenin atomlari ve
molekulleri termodinamik sistemi meydana getirir. Boyle bir sistem, ¢cevreden
yahtilmis olarak kendi i¢ sartlari icinde yeteri kadar bekletilirse kararli hale
gelir. Bu duruma denge hali denir. Denge haline gelmis herhangi iki sistem,
kendi iglerinde homojen olmakla birlikte ikisi bir arada bulundugu zaman
heterojendir. Bu sekilde olusan heterojen bir sistem homojen kisimlara

ayrilabiliyorsa, bdyle gruplara sistemin fazlari denir®?.

Difizyonsuz bir faz donigsumu olan austenite-martensite faz
donusumlerinde, donisum martensite baglama sicakhgl olarak tanimlanan
Ms sicakliginda baslayarak, martensite bitis sicakligi olarak tanimlanan M
sicakliginda sonlanir. Martensite fazin, austenite faza tekrar donustugu

sicaklik, As olarak tanimlanir. Bu sicakliklar alagimin cinsine ve igindeki
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elementlerin oranina baglidir. Fe-Ni alagimlarinda Ni miktari arttikca, Mg ve

M;dogrusala yakin kabul edilebilecek bir degisimle azalmaktadir®'.

Austenite yapidan martensite yapiya dontsimun baslayabilmesi igin,
austenite fazin sicakhginin, her iki fazin kararli bulundugu T, denge
sicakligindan, Ms sicakhgina dusurulmesi gerekir. Bu durumda (To-Ms)
sicaklik farki ile ortaya g¢ikan kimyasal serbest enerji dedisimi AG, dontusumu
olusturacak surucu kuvveti agiga cikarir ve donusum olayl gergeklesir.
Denge sicakligi olarak tanimlanan T, sicakhginda, her iki fazin serbest
enerjileri esit oldugundan, serbest enerji farki sifirdir. Sekil 2.1.1’de austenite
ve martensite fazlarin serbest enerjilerinin sicakhga baghhigi sematik olarak

gOsterilmektedir.

o faz ¥ faza gire ' ¥ faz o faza gire
dahia kararl daha kararh
~g

A
[

serbest eneri,

|

I

|

I

| I

| I

I |
1 |
TI:I A

sicalklik

Sekil 2.1.1. Austenite (y) ve martensite (o) fazlarinin serbest enerjilerinin

sicakhgin fonksiyonu olarak degisimi®.
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Termodinamik yasalarina gore; bir sistem her zaman en kuguk enerjili
denge durumunda bulunmak ister. Bundan dolayi, To denge sicaklhiginin
altindaki sicakliklarda serbest enerji farki sifirdan buayUktir. Bu durumda
martensite fazin serbest enerjisi daha kig¢uk oldugu igin, martensite faz daha
kararhdir. To denge sicakliginin Ustlindeki sicakliklarda ise fark sifirdan
kUguktlr ve austenite faz daha kararlidir. DonlGsumuin baglayabilmesi igin
gerekli olan fiziksel etkinin yani sira alasimin kompozisyonu ve igerisinde

bulunan elementlerin miktari dnemli bir etkiye sahiptir®*4").

Martensite faz donusumlerinin kinetik 6zelliklerini belilemek amaciyla
yapilan ¢alismalar sonucu, atermal ve izotermal 6zellikli iki dedisik martensite

olusumunun varlig goriilir®2%26:5031),

Atermal 6zellikli martensitik faz dontigumlerinde, donusum ¢ok yuksek
hizlarda patlama seklinde tamamlanir. Bu tir dontisumlerde martensite fazin
olusmaya basladigi sicakliktan daha dusuk sicakliklarda yine patlama
seklinde yeni martensite’ler olusabilir, ancak daha 6nce olusan martensite’ler
daha duguk sicakliklarda hacimce buyume gostermezler. Bunshah ve
Mehl®®, Fe bazli alasimlarda termal etki ile olusan atermal 6zellikli

martensite kristallerinin 107 sn’ de ortaya giktigini belirlemislerdir.

Bazi alasimlarda ise, martensite yapinin olusumu izotermal ve gozle
izlenebilecek kadar yavas olabilir®". Bu tir donusumlerde, Mg sicakhgindan
daha dusuk sicakliklarda yeni martensite kristalleri olusabilir ve daha 6nce
olusan martensite kristalleri hacimce bir biiyime gdsterebilir. izotermal
martensite donusumlerinde Ms sicakhigi ¢ok kesin olarak belirlenememekte

olup, dénisim hem zamanin hemde sicakhdin bir fonksiyonudur. Sekil
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2.1.2°de Fe-23.2%Ni-3.62%Mn-0.016%C alagiminda izotermal déntsim igin
C egrisi verilmektedir®. Sekilde goruldigu gibi zamana ve sicaklhiga bagh

olarak donusum miktari degismektedir.
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Sekil 2.1.2. Fe-23.2%Ni-3.62%Mn-0.016%C alasiminda izotermal dénisim

icin C egrisi®.

Martensitik donusumun atermal veya izotermal olmasi materyalin
kimyasal kompozisyonuna baglldlr(z). Bazi Fe bazli alagimlarda atermal ve
izotermal tip dénustimlerin her ikisi birden meydana gelebilir®?°2%) Fe-Ni-Mn
ve Fe-Ni-Cr alasimlari hem izotermal hem de atermal 6zellik gosteren tipik
alasimlardir®2®) Kakeshita ve galisma grubu® Fe-Ni-Mn alasimlarinda, Mn
miktarina  bagli olarak atermal ve izotermal donusumleri hassasiyetle
belirlemiglerdir. Fe-Ni-Cr alasimlarinda yapilan bir ¢calismada, zamana badl

olarak izotermal martensite degisim miktari gésterilmistir(%).
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2.1.3. Martensitik Faz Déniigiimlerinin Tersinir Olma Ozelligi

Martensitik faz dontusumleri belirli fiziksel sartlar altinda tersinir olma
Ozelligi gosterirler. Termal etki ile olusan martensitik faz donusumlerinde
kristalin sogutulmasi sirasinda, elektrik direncte ani bir degisim gozlenir. Bu
degisim Ms sicakhginda baslar. Donusuim tamamlandiktan sonra tersinir
donusumun baslayabilmesi igin kristale is1 veriimelidir. Bu islem sirasinda
austenite baglama sicakligina karsilik gelen kritik bir sicaklikta, elektriksel
direncte tekrar ani bir degisim gozlenir ve i1sitma islemine devam edilirse,
martensite yapidan austenite yapiya tersinir déniisiim gerceklesmis olurt®®49,
Sekil 2.1.3.a."da Fe-30%Ni alagsimi igin elektriksel direncin sicaklik ile
degisimi gosterilmektedir. Sekilde goruldugu gibi Ms sicakliginin UGzerindeki
sicakliklarda elektriksel direngte ani bir degisimle tersinir donugum baglar.
Tersinir doniguim sonucu olusan tersinir austenite yapinin mekanik
Ozellikleri, yuksek yogunluklu o6rgu kusurlarindan dolayi onceki austenite

r(2,18)

yapidan farkhidi . y—=>a— v tersinir donusumu sonucu, ana austenite

yapida dislokasyon tipi 6rgu kusurlarinin olustugu ve termal déngu sonucu

dislokasyon yogunlugunun arttigi bilinmektedir®?.

Fe-Ni alasimlarinda
tersinir austenite’den Uretilen martensite miktarinin, termal déngu sayisinin
artmasi ile azaldigi bulunmustur’®%®. Fe-(24.5-30.7)%Ni alasimlarinda

yapilan bir ¢galismada, termal déngu sayisi arttikga Ni miktarina bagh olarak

Ms sicakhginin distigi bulunmustur®.

Sicaklik degisimi ile olusan ve tersinir Ozellik gosteren bazi 6zel
martensite’ler, termoelastik martensite’ler olarak adlandirilir ve genellikle az

da olsa austenite kristal yapi igerisinde kayma (slip) turu kristal yapi
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bozukluklari igerir(z). Bu tip donusumlerde; martensite kristalinin buyumesi
ve kugulmesi, Isisal ve elastik etkiler arasindaki bir denge sonucu olusur.
Sekil 2.1.3.b’de Cu -38.8%Zn alasimi igin tersinir dénusimle ilgili olarak,
elektriksel direncin sicakliga bagh degisimi verilmektedir. Sekilde goruldiugu
gibi Mg sicakligi As sicakligindan daha yuksek olup, bu tip davranis
termoelastik martensite icin 6zel bir davranistir ve demir bazli alasimlarda
go6rulen martensitik déontisimlerden farkhdir. Ag-Zn ve In-Tl alagimlarinin

termoelastik martensite davranisi sergiledigi bulunmustur®.
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Sekil 2.1.3 a) Fe-%30 Ni alasiminda elektirksel direncin sicakliga gore
degigimi(z), b) Cu - Zn alagsimlari igin, martensitik faz

donustimlerinde elektriksel direncin sicaklikla degisimi®.

Bazi alasimlarda ise, uygulanan dis zor etkisiyle olusan (stress-
induced) martensite’lerin de tersinir 6zellik gosterdikleri bulunmus ve bu tir

martensite’ler elastik martensiteler olarak adlandlrllmlgtlr(“). Bu tur
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martensitik donusimlerde, sabit sicaklikta uygulanan zor etkisiyle olugsan
(stress-induced) martensiteler, kristal austenite baslama sicakhigindan daha
yuksek sicakliklara 1sitildiginda, ters dogrultuda zorlanma etkisiyle yeniden
austenite yapiya donusebilir. Tersinir donisum 1sitma esnasinda tamamlanir
ve tersinir austenite donusumden sonra yuksek yogunlukta dislokasyon
icerir®®. Birbirini izleyen isil islem esnasinda, tersinir austenitenin yeniden
kristallesmesi yoluyla olusum gergeklesir. Martensite yapinin plastik
deformasyonu ile martensite yapi igerisinde dislokasyon yogunlugu artar ve
martensite yapi! igerisinde c¢ok miktarda kayma bandlari olusur.
Dislokasyonlar ve kayma bandlari tersinir austenite’nin olusmasina yardimci
olur®. Fe- Ni alasimlarinda deformasyon miktari arttikga tersinir dontisum
sicakligr Ag'nin; Fe-15%Ni icin hemen hemen sabit kaldidi, Fe-31%Ni igin
deformasyon miktari artikga Ag’'nin arttigi bulunmus,tur“s). Bu sekilde, plastik
olarak deforme edilmis bazi 6zel alasimlarin, i1sitma yoluyla yeniden
austenite yapilya dénmesi ve orjinal boyutlarina ulasmasi sekil hatirlama
etkisi (shape memory effect) olarak bilinir. Bu tir o6zellik sergileyen
alasimlara: Fe-Ni-C"”, Fe-Ni-Co-Ti®?, Fe-Ni-Al-Co-C"?, Fe-Ni-Nb""), Fe-Ni-

Si®'? gibi bazi Fe-Ni bazli alagimlar érnek olarak verilebilir.

Geri donusum ozelligi gosteren faz donusumlerinde termal dongu
sonucu martensite olusumu kolaylasmaktadir. Fe-Ni tek kristallerinde yapilan
bir calismada, tersinir dontisimden dnce zor etkili martensite olusturmak igin
gerekli minumum deformasyon miktari %4 iken, bes defa y—>oa— y termal

dongu sonucu gerekli minumum deformasyon %3 olarak bqunmugtur(55).
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2.1.4. Martensitik Faz Donusumlerinin Kristalogafik Teorileri

Martensitik faz dénisimunde; atomlarin komsuluklarini koruyarak, bir
kristal yapidan digerine nasil gecgebilecedi konusundaki ilk kristalografik
model Bain tarafindan yapiimistir®®. Bu modelde, yiiz merkezli kiibik (fcc)
yapinin hacim merkezli tetragonal (bct) yapiya donusumu sekil 2.1.4° teki bir
gegisle aciklanmistir. Bu modele gore, yuz merkezli kibik (fcc) kristal yapiya
sahip atomlarin 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 gecebildigi gosterilmistir.
Paslanmaz celikte, martensite ve austenite 6rgu parametreleri kullanilarak z
ekseni uzerindeki azalmanin %20, x ve y eksenleri Uzerindeki artmanin da
%12 civarinda oldugu bulunmustur®. Bain® tarafindan ortaya atilan bu ilk
modelin, uzun yillar austenite-martensite donusumlerinin kristalografisinin
acgiklanmasinda yeterli oldugu disunulmustur. Daha sonra gesitli arastiricilar,
doéntsimin bu kadar basit olmadigini gostermistir®. Déniisim sirasinda
ortaya ¢ikan makroskobik bir sekil degisiminin yani sira, martensite’nin belli
bir yerlesme (habit) duzlemi, ayrica ana ve urun fazlar arasinda belirli bir

dénme bagintisi vardir.

Atomlar tumu ile hareket edince, iki kristal yapi arasinda sinir 6zelligi
tasiyacak ve degisime ugramamis bir yuzey kalmayacagi i¢in, Bain modeli
austenite-martensite sinirini belirliyemez. Ayrica, martensite’ye donusen
austenite kristal hacminda biyiimeyi iceren bir sekil degisimi bulunmustur®®.
Donugsumden o©nce austenite kristalinin yuzeyinde cizilen dogru sekilli

kargilastirma cizgileri incelendiginde, martensite’ye donugsen bolgelerde
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gizgilerin kopmaya ugramadan surekliligini koruyabildikleri, yalnizca
kirllmaya ugradiklari gérUIngtUr(56). Bu gozlemler, martensite’ye donusen
hacmin, ana kristalle surekliligini korudugunu ve makroskopik boyutta duzgun
dagihml bir sekil degisimine ugradigini gosterir. Donlsum sirasinda difuzyon
olmadan ana ve Urun kristal yapilar arasinda belirli bir kristalografik dénme
olmasi gerektigi de disunulerek, dontisumun kristalografik parametrelerinden
birisi olan donme bagintisi ilk kez X- 1ginlari yontemi kullanilarak Fe-1.4%C
alagsiminda Kurdjumov ve Sachs®? tarafindan elde edilmistir. Martensitik
doénlsum olayindan sonra olusan martensite kristal yapiyi, austenite’ den
ayirmasi gereken ve dizlem oldugu bilinen sinira da alisim (habit) dizlemi
denir. Sekil 2.1.5’ de gdsterildigi gibi donltsimin 6nemli bir parametresi

olarak bilinen bu dizlem ana kristal yapiya bagli olarak tanimlanir.

(a) fec (b) bet

Sekil 2.1.4. Bain modeline gore fcc yapinin bct yapiya donisima.
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Doénugum olayinin Bain modeli ile agiklanamayacagi anlasildiktan
sonra, “klasik” veya “tek bozulmali” teoriler seklinde de tanimlanan ilk
kristalografik martensite teorileri Wechsler, Lieberman ve Read ®7) yve Bowles
ve Mackenzie®® tarafindan gelistirilmigtir. Bu teoriler, austenite-martensite
donusumu tamamlandiktan sonra, iki kristal yapi arasinda donme ve

bozulmaya ugramamis bir dizlemin bulunabilecegini varsaymistir.

Habit Diitzlerm Habit Driszletrn

-

.\_‘_\-.l' '_: __________ r= -
e B /
T—,

Sekil 2.1.5. Austenite kristalinde ortaya c¢ikan martensite kristallerinin

yerlesim semasi.

Digerlerinden degigik olarak, Bowless ve Mackenzie teorisi, alisim
duzlemi Uzerindeki atomlarin, bu duzlemde kalirken konumlarini ¢ok kuguk
boyutlarda degistirdiklerini varsaymistir. Bu yer degistirme “acilma
parametresi” ile ayri bir serbestlik derecesi igcermektedir. Bu teorilerde;
kullanilan matematiksel yaklasimlar farkl olmakla birlikte, iki teoride birbirinin
ayn|S|d|r(59). Teorilere gore, Bain modeline uygun bir sekil degisimden sonra
aran kristal yapi, kristal orguyu degistirmeyen bir sekil bozulmasina ve

donmeye ugrayarak, donme ve bozulmaya ugramamig bir ara duzlemin
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olugsmasini saglayabilir. Kristal 6rguyl bozmayan sekil degisiminin ikizlenme
(twinning) veya kayma (slip) olabilecedi de teorilerde 6nerilmektedir. S6zl
edilen déonme ise, daha 6nce bulunan austenite-martensite kristalografik
donmesidir. Boylece, klasik teorilerin onerdikleri modelde; donusim
sirasinda, Bain modeline uygun bir kristal yapi degisimi, kristal orgusunu
degistirmeyen bir sekil bozulmasi ve iki kristal yapi arasinda bir dénme
oldugu varsayilmistir. W.L.R®” ile B.M®® bu sekilde belirlenen déniisiimiin
F toplam sekil dedisimi teorilerinde, B Bain degisimine, S sekil bozulmasina
ve R’ de ddonmeye karsi gelecek sekilde ve F, B, S, R nicelikleri (3x3)
matrisleri ile gosteriimek Uzere; F=B.S.R seklinde vermiglerdir. Ana ve urln
fazdaki kristallerin ilk ve son durumlarini irdelemekle birlikte, olusum
sirasinda neler oldugunu acgiklayamayan bu teorilerde, toplam sekil
degisimini ortaya cikaran Ug¢ bilesenin olusum sirasi belirsizdir. Daha sonra
yapilan goézlemler, pek ¢ok martensite kristalinde ikizlenmenin varligini
géstermistir. Ozellikle bazi Fe alasimlarinda, dlgiilen sekil degisimi ile bu
teorilerin 6nerdigi sekil degisimi arasinda bir uyum bulunmustur®®. Ancak,
yine bazi Fe alasimlarinda, Bowles ve Mackenzie®® teorisindeki aciima
parametresi ile varsayillan konum degisikliginin aksine, alisim dizleminin
atomlari arasindaki uzakhgin degismedigi deneysel olarak kanitlanmistir.
Ayrica, elektronmikroskop goézlemleri bazi martensite kristallerinde, ikizienme
ve kayma tlra sekil bozulmalarinin sayisinin, teorilerin 6ngérdiginin aksine,
birden ¢ok olabilecegini géstermi§tir(4°). Klasik teorilerde ortaya c¢ikan bu
aksakliklari agciklayabilmek amaci ile, Ross-Crocker® ve Acton-Bevis®"
asagl yukari ayni tarihlerde, birbirinden bagimsiz olarak, “ikili bozulma”

teorileri olarak tanimlanan yeni teoriler geligtirdiler. Bu teorilerde, toplam sekil
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degisimini olusturan bilegsenler klasik teorilerdekinin aynisi olmakla birlikte
kristal oOrguyu degistirmeyen sekil bozulmasinin iki tane olabileceqi
disundlmustir. Boylece, klasik teorilerde S ile verilen bir tek sekil bozulmasi,
yeni teorilerde S4ve S; gibi iki bozulmadan olugsmaktadir. Ross-Crocker®® ve
Acton-Bevis®" teorilerinin Bain degisimi B ve donmeyi de R icerdigi
disundlurse, bu teorilerde toplam sekil degisimi F; F=B.S41.S2.R olarak
verildigi gérilmustir. iki ikizlenme ve kaymanin veya bir ikizlenme ile bir
kaymanin birlikte olabilecegini 6ne suren yeni teoriler, bazi gdézlemlerle
uyusma saglamakla birlikte, {225}, alisim duzlemli martensite’ lerin dénme
bagintilarini bulmada basarili olamadiklari ileri siiriilmistiir®. Bu teorilerin
disinda, gelistirilen birkag model de uygulama alanlari ¢ok dar oldugu ve

genellestirilemedikleri icin konuya aciklik getirememistir®®.

2.1.5. Martensitik Doniisiimlerin Yapisal ve Kristalografik Ozellikleri

Martensitik faz dontsumlerinin difuzyonsuz olmasi nedeni ile oldukga
ilging  kristalografik bir olusum gerceklesir. Atomlar komsuluklarini
degistirmeden yer degistirirken, kristal yapi daha dusuk enerjili baska bir
kristal yapiya gecer. Kristal yapinin degismesi ile austenite ve martensite
yap! arasinda kristalografik donme bagintisi (orientation relationship) ve iki
kristal yap! arasinda sinir 6zelligi tasiyacak olan ve alisim dizlemi (habit
plane) olarak adlandirilan degismemis ve doénmemis bir duzlemin varhgi
ortaya cikar®. Dénilisimde atomlarin beraber hareketleri sonucunda olusan
sekil bozulmasi, plastik bir deformasyonun varligini kanitlar. Plastik

bozulmada ¢izgisel yapir kusuru olan dislokasyonlarin olusumu ve
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hareketlerinin blytk roll vardir. Bu sekilde, tam (perfect) dislokasyonlarin
hareketi sonucu kayma taru, parcal (partial) dislokasyonlarin hareketi ile de
yigihm kusuru (stacking fault) veya igsel ikizlenme (internal twin) tird, yapisal

bozukluklar ortaya gikar®.

Bir kristalografik yapidan digerine donlisum seklinde gergeklesen
martensite faz donusumleri, genelde ylzey merkezli kubik (fcc) yapidan
hacim merkezli (bcc veya bct) yapiya, fcc yapidan siki paketlenmis
heksagonal (hcp) yapiya veya bcc yapidan hcp yapilya donusum seklinde
gergeklesir. Bu donusumlerden en ¢ok bilineni fcc yapidan bcc yapiya
donusme seklinde olup, bu tur bir donisum kristalografik olarak kesme
(shear) mekanizmasi ile gergeklesir. Donusim sonucunda ana ve urun kristal
yapilarin bazi dizlem ve dogrultulari arasinda belirli agilar gozlenir ve bu

iliski kristalografik ddnme bagintisinin ortaya gikmasina sebep olur®32),

Martensitik donusumlerin, fcc yapidan bcc yaplya donusum seklinde
gerceklesmesi durumunda, plastik deformasyon olduk¢a buyuk olup, ¢ok
miktarda kayma turu yapisal kusur ile ortaya c¢ikar. Ayni sekilde kayma
deformasyonu yerine ikizienme deformasyonu da gozlenir. Ozellikle,
donusum sicakhgr dusuk alasimlarda, ikizlenme turi hacimsel vyapi
bozukluklari daha sik ortaya c¢ikmaktadir. Genellikle dusuk sicaklikta
rastlanan ikizlenme olayinda kristalin bir kismi bir dizlem boyunca
makaslanarak ilk yapiya gore ayna goruntisune donusur. Bu tur kusurlarin
yani sira dislokasyonlarin hareketi sonucu ortaya g¢ikan duzlemsel 6zellikli

yigilim kusurlari da s6z konusudur®®.
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Austenite yapidan martensite yaplya donusum olayini kesme
mekanizmasi ile agiklayabilmek icin sekil 2.1.6’ da goruldigu gibi fcc ve becce
yapilarin 6rgu uyumlarini goz onune almak gerekir. Bu yapilar arasindaki
kristalografik ddonme bagintilari dikkate alindiginda, bir yapidan digerine birim

orgu hucresindeki atomlarin kuguk yer degistirmeleri ile donugum gercgeklesir.
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Sekil 2.1.6. a) fcc kristal yapi, b) bcc kristal yapi.

Martensitik donusumun gergeklesmesi igin, fcc yapinin  siki
paketlenmis duzlemlerine sekil 2.1.7° de goruldugu gibi uygulanacak kuguk
bir kesme bu is icin yeterlidir. Kurdjumov-Sachs tarafindan Onerilen
kristalografik donme bagintisina gore, austenite yapinin {111}, dizleminde

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

tarafindan onerilen bagintiya gore ise, {111}, dizleminde (11§>y dogrultusu
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boyunca bir kesme ile donusumun gergeklesebilecedi ongorulmustir. Bu
modeller her ne kadar tum donusum sekilleri igin genellestirilemedilerse de,

yine de olayin kristalografisini agiklamada kismen basari elde etmi§lerdir(2).

Sekil 2.1.7. fcc ve bcc kristal yapilar arasindaki Kurdjumov-Sachs ve

Nishiyama kristalografik donme bagintilari.

Kurdjumov-Sachs®® tarafindan verilen austenite ana faz (y) ile

martensite Urln fazi (o) arasindaki ddnme bagintisi asagidaki gibidir
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(111), /1 (011) ¢, [TO1], // [T 11]q

Bu kristalografik baginti, Fe-%1.4C alasiminda Kurdjumov ve
Sachs'® tarafindan elde edilen ilk ddnme bagintisidir. Karbon orani %0.5-

%1.4 oldugunda alisim diizlemi {225} olup, karbon miktari arttikga dizlem
{259} 'a dogru degisir. Kurdjumov-Sachs bagintisi aligim dizleminin
{225} olmasi durumunda da saglanir, ancak {259} alisim diizlemli karbon
celiklerinde, kristalografik donme bagintisi Nishiyama tarafindan verilen
bagintiya uyar. Nishiyama donme bagintisi asagidaki gibidir.

(111), /1 (011)a, [T12],//[0T 114

Greninger — Troiano® dénme bagintisi ise

1 2.5°

(111), ~(011)q, [T01], ~ [T 11]q

seklinde verilir.

Kurdjumov-Sachs dénme bagintisina uyum gosteren o kristalinin
donmesi ile, Nishiyama donme bagintisina uyan o kristalinin donmesi

arasinda sekil 2.1.7’ de gérildugi gibi yalnizca 5.16% lik bir fark vardir.
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2.2. Yapi Kusurlarinin Martensitik Donugsumlere Etkisi

Gergek kristaller atomik yapilarinda kusur igerirler ve bu kusurlar
kristalin belirli bolgelerinde eksik ve dizensiz olarak yerlesen atomlarin
olusturdugu yapilardir. Kristal kusurlari noktasal, cizgisel, yuzeysel ve
hacimsal yapi kusurlari olarak isimlendirilirler. Eger kusur kristalde boydan
boya bir ¢izgi boyunca uzaniyorsa buna gizgisel kusur, genel anlamda
dislokasyon denir. Bu tur kusurlar, metallerin mekanik ve morfolojik

r.(30

Ozelliklerini buylk olgude etkile ) Dislokasyonlarin olusum o6zellikleri ve

turd Burgers vektoru (B) ile tanimlanir. Burgers vektoru, belirli bir kristal
dizlemindeki atomlarin, gizgisel boyutta konumlarini degistirdiginde, kristal
orguyu tamamlayan bir vektordir. Kristal yapida elastik olarak zorlanmis
bdlgelerde depolanmis enerjinin buydkligu, birim hacim bagina zorlanmanin
karesi ile orantilidir. Belirli bir nokta i¢in zorlanma Burgers vektérinin karesi
ile orantih oldugundan toplam zorlanma enerjisi de Burgers vektort ile

orantili olur®®,

Atomlarin toplu hareketi ile olusan dénisumler sonucunda meydana
gelen sekil bozulmasi plastik bozulmanin varhdini kanitlar. Kristal yapili
malzemelerde, plastik sekil degistirme buyuk Olgide dislokasyon
hareketlerinden dogan kayma ile olusur. Dislokasyonlarin en kolay hareket
ettigi dogrultular Burgers vektorunin en kisa oldugu yani, atomlarin en sik
dizildigi dogrultulardir®. Bu bir fcc kristalinde atomlarin en sik dizildigi
duzlemler grubu {111}, dir. Bunlarin Gzerinde atomlarin en sik dizildigi ve
Burgers vektorinin en kisa oldugu dogrultular <110>, grubuna aittir. Buna

gore bir fcc kristalinde en diugslk kayma direncine sahip olasi esdeger kayma
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sistemleri {111}, - <110>, dir. {111}, dUzlem grubunda 4 Gye ve bu her tye
uzerinde <110>, dogru grubundan, 3 tye bulunduguna gére {111}, - <110>,
kayma sisteminde toplam 12 esdeger kayma sistemi vardir. Benzer sekilde
bce kristallerinde atomlarin en sik dizildigi duzlemler {110}, grubunda ve
bunlar Uzerinde Burgers vektorunun en kisa oldugu dogrultular <111>,
grubundadir. Buna gore {110}, - <111>, kayma sistemleri grubu en dusuk
kayma direncine sahiptir. {110}, dizlem grubunda 6 Uye ve bunlarin her biri

uzerinde <111>, dogru grubundan 2 Uye bulunduguna gore {110}, - <111>,

230 Burada

kayma sisteminde toplam 12 esdeger kayma sistemi vardir'
bilinmesi gereken en dnemli nokta kristallerde kaymanin belirli duzlemlerde

ve bu duzlemler tUzerinde belirli dogrultularda olusabilme zorunlulugudur.

2.1.1 bcc Martensite Olusumunda Dislokasyon Etkisi

Martensite olugsumunun, c¢ekirdeklenme asamasinda dislokasyonlar
baylk 6énem tasirlar. Martensite kristalinin blylime asamasinda, daha énce
olusan c¢ekirdek U¢ boyutta genigleyerek, urin martensite Kkristalini
olustururken bazen kolaylastirici bazen de engelleyici etki yaparlar. Sonugta,
austenite kristal hacmi igerisinde duzgin dagilimh bir martensite olusumu
dusundlemez. Dislokasyon turu gizgisel yapi bozukluklarinin bulundugu
bolgeler, cekirdeklenme icin daha dusuk bir aktivasyon enerjisi engeli
olusturacaklarindan, c¢ekirdeklenme olasiligi bu bodlgelerde en buyuktar.
Ayrica, donusum sirasinda olusan c¢ekirdeklerin, dislokasyonlarin zorlanma
enerjilerini kucultmeleri nedeni ile, ¢ekirdegi ortaya ¢ikaracak olan atomlar

dislokasyonlar tarafindan c¢ekilerek, ¢ekirdek olusumunu kolaylastirir.
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Boylece c¢ekirdekler, daha c¢ok dislokasyon gizgileri boyunca ortaya

cikarlar®.

Bilindigi gibi, geometrik agidan, bir tek dislokasyonun iki ayri
dislokasyona bolinmesi veya iki dislokasyonun bir araya gelerek tek bir
dislokasyon olusturmasi miimkiindiir. Dislokasyon enerjisi b? ile orantili
oldugundan ve olusum sirasinda dislokasyon daha az enerjili yolu

segeceginden, son durumun enerjisi ilk durumundan daha kiguk olmahdir.

N
Dislokasyon bolunmesi sonucu olusan dislokasyonlarin Burgers vektorlerib 4

H . 2 2, 12 : 64
ve b,olmak lzere, b%> by? +b,? seklinde olmalidir®.

fcc turh kristal yapiya sahip metallerde {111}, kayma duzleminde
Burgers vektori (a,/2)[110], olan dislokasyon bir “tam” dislokasyondur. Bu

dislokasyon pargal dislokasyonlara bolunerek;

%[110]_ [211]+—7[121]

r
6
seklinde parcal dislokasyonlara ayrilabilir. Bu arada (a,/6 )[211], parcal

dislokasyonlar;
a a a
—L[2111=-—-%41211], +-£|211

seklinde bolinmesi ile yigilim hatasi (stacking fault) olusur. Yigilim

kusurlarinda atomik duzenlenme bcc yaplya ¢ok benzerdir. Boylece 2-3

0 )

A genigliginde yigilim hatasinin, o martensite’ nin g¢ekirdeklerini Urettigi
varsayilir®. Martensite gekirdekleri, sicaklik ve dislokasyon yogunlugu ile
kontol edilir. Bu da martensite c¢ekirdeklerinin, kismi dislokasyonlarin

kesismesi ile olustugunu belirtir®®).
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Tam dislokasyonlarin parcalara ayrilmasi ile ortaya c¢ikan
dislokasyonlar, kusur duzlemindeki yonlenmelerine gore degisik sekilde
isimlendirilirler. S6z konusu dislokasyonlar kusur dizleminde ise, Shockley(s“)
parcal dislokasyonlari olarak isimlendirilir ve bu dislokasyonlar {111},
duzlemleri Uzerinde kayabilirler. Pargal dislokasyonlar kusurun yer aldigi

diizlemde degilse, bu dislokasyonlar Frank®®

parcal dislokasyonlari olarak
bilinir ve kusur duzlemlerinde tirmanarak ilerleyebilir. Shockley kismi
dislokasyonun toplam elastik enerjisi, tam dislokasyonun enerjisinden daha

kiicUktir®®.
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2.3. Deneysel Materyal ve Yontem

2.3.1 Alagsimlarin Hazirlanmasi

Deneysel galismalarda incelenen Fe-%24.5Ni-%4.5Si alasimi, %99
saflikta, toz halinde bulunan Fe, Ni ve Si elementleri uygun oranlarda
hazirlanip, ark firninda argon gazi atmosferinde eritilerek, Ankara
Universitesi Fen Fakdltesi Fizik Bolumi Katihal Fizigi Laboratuarlarinda
hazirlanmistir. Elde edilen alasimlarin komposizyonu [IXRF sistemi
kullanilarak EDS (Electron Dispersion Spectroscopy) yontemi ile
belirlenmistir. Hazirlanan alagimlarda; i1sil iglem suresi, 1sil iglem sicakhgi ve
sogutma hizinin alagimin ozelligini nasil degistirdigini incelemek igin isil

islem yapilmistir.

Malzemelerin homojen hale getirilmesi igin 1sil iglem uygulanmistir. Isil
islem sirasinda yuksek sicakliklarda malzemedeki oksitlenmeyi dnlemek igin,
numuneler yuksek sicakliklara dayanabilen kuartz tipler igine konulmustur.
Tamamen vakumlu ortamda bulunan numunelere daha sonra isil iglem

uygulanmigtir. Malzemeye uygulanan islemler asagida sirasi ile verilmistir.

1. Fe-%24.5Ni-%4.5Si 1100 °C’'de 24 saat isil islem uygulandi, firin
icinde oda sicakligina sogutuldu ve sivi azot sicakligina (-196 °C) sogutuldu.
2. Fe-%24.5Ni-%4.5Si 1100 °C’de 45 saat sl islem uygulandi, firin
icinde oda sicakligina sogutuldu ve sivi azot sicaklifina (-196 °C) sogutuldu.
3. Fe-%24.5Ni-%4.5Si 1100 °C’'de 24 saat isIl islem uygulandi ve

direk sivi azota sicakligina (-196 °C) sogutuldu.
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4. Fe-%24.5Ni-%4.5Si 1250 °C’de 24 saat 1sil islem uygulandi, firin

icinde oda sicakligina sogutuldu ve sivi azot sicakligina (-196 °C) sogutuldu.

2.3.2 Taramal Elektron Mikroskobu (SEM) incelemeleri i¢in Alagimlarin

Hazirlanmasi

Taramali elektronmikroskobu ile yapilacak yuzey incelemeleri igin isil
islemi tamamlanmis alagimlardan 1cm c¢apinda ve 0,3cm kalinhgindaki
numuneler elmas bigcakli kesiciyle kesilmistir. Kesilen numunelerin
yuzeyindeki puruzler ve kalin gizgiler 400, 600, 800, 1000, 1200 kalinliktaki
su zimparalari ile kalindan inceye dogru gidilerek ortadan kaldiriimis ve
sonra 6, 3, 1, 1/4 mikronluk elmas pastalarla parlatma aleti kullanilarak
yuzeyler parlatiimistir. Daha sonra, mekanik olarak parlatilan ytzeyler %50
H,O, %40 HNOj; ve %10 HF karisimindan olusan bir ¢dzelti iginde oda
sicakliginda 10-30 sn. bekletilerek daglanmigtir. Numunelerin yuzeylerinde
olugan mikroyapi karakteristikleri JEOL-JSM5600 marka taramali (scanning)

elektronmikroskobu ile incelenmisgtir.

2.3.3 Gegirmeli Elektron Mikroskobu (TEM) incelemeleri igin Alasimlarin

Hazirlanmasi

Gecirmeli elektronmikroskobu incelemeleri igin 1sil iglem goérmus
alasimlardan, elmas bicakh kesici ile yaklagik 1 mm kalinhdinda ornekler
kesildi ve daha sonra bu ornekler sirasiyla 600, 800 ve 1200 lUk su

zimparalari kullanilarak 50 pum kalinhgina inceltilmigtir. Bu alagimlar, daha
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sonra 3 mm c¢apinda diskler haline getirilmistir. Bu sekilde elde edilen
numuneler son olarak ikili asit jeti (double-jet) yontemi kullanilarak oda
sicakliginda, 100ml Percloric Asit ve 400ml Methanol karigimindan
hazirlanan c¢ozelti ile 20 Volt (DC)ta Struers-Tenupol 3 marka sistemle,
inceltme parlatma ve delme iglemi yapilarak elektronmikroskop
incelemelerine hazir hale getirilmigtir. Elektron demetini gecirebilecek kadar
incelige sahip olan bu alagimlar, 300 kV gucinde Jeol 3010 gegirmeli

elektronmikroskop ile incelenmisgtir.

2.3.4 AC Manyetik Alinganlik Olgiimleri igin Alagimlarin Hazirlanmasi

AC manyetik alinganlik dlgimleri icin 1sil islemi tamamlanmig austenite
fazdaki alasimlardan, korozyon kesici ve zimpara ile 5mm uzunlugunda 2 ve
1 mm eninde dikdortgenler prizmasi seklinde hazirlanan alasimlar Ankara
Universitesi Fen Fakiltesi Fizik Boliumu Katihal Fizigi Laboratuarindaki

LakeShore7130 AC manyetik alinganlik 6lgim sistemi ile incelenmistir.

2.3.5 Mossbauer Spektrometresi Olgiimleri igin  Alasimlarin

Hazirlanmasi

Moéssbauer Spektrometresi deneyleri igin isil iglemleri tamamlanmis
austenite ve martensite fazdaki alagimlardan 2mm kalinhiginda kesilerek
hazirlanan alasimlar; 800 ve 1200 mikronluk su zimparalar ile yaklasik
olarak 100 um kalinligina kadar mekanik olarak inceltiimis ve 5 ml HF, 10 ml

H>O ve 15 ml HNO; oranlarinda bir araya gelen asit ¢ozeltisi ile kimyasal
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inceltme yapilarak yaklasik olarak 50 um kalinligina kadar inceltilmistir. Elde
edilen alagsimlarin Mossbauer spektrumlari Wissel marka Maodssbauer
spektrometresi ile Rh igine diffuze edilmis 50 mCi’ lik *’Co kaynag
kullanilarak oda sicakliginda elde edilmigstir. Elde edilen spektrumlar Normos-

90 en kuguk kareleri fit etme programi ile analiz edilmigtir.

2.3.6 Diferansiyel Tarama Kalorimetresi (DSC) Olgiimleri Iigin

Alasimlarin Hazirlanmasi

Isil iglem sicakhgl ve 1sil islem suresinin Mg sicakligini nasil
degistirdigini belirlemek amaci ile 1100 °C’ de 24 ve 45 saat, 1200 °C 24 saat
Isil iglem gormus alagimlar, austenite fazda iken yaklasik 20 mg’lik pargalar
halinde 60-80 um kalinligina kadar inceltilmistir. Hazirlanan alagimlarin DSC
Olgimleri igin yapilmistir. Bu 6lgcimlerde sogutma hizi 20 °C / dakika olarak

alinmigtir. DSC olcumleri ile 1s1 akigi (heat flow) — sicaklik egrileri gizilmigtir.
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2.4. YOntem

2.4.1 AC Manyetik Alinganlik Olgiim Sistemi

AC Manyetik alinganlik olgumleri, "LakeShore 7130 AC
Susceptometer" sisteminde yapilmigtir. Bu sistem, karsilikli indiktans 6lgim
yontemi ile manyetik alinganhgi; sicakhgin, uygulanan AC manyetik alanin
genliginin ve frekansinin fonksiyonu olarak o6l¢en bir sistemdir. Bu sistemde,
helyum gazi kullanilarak, kapali devre bir sogutma sistemi ile 10 — 325 °K
arasinda sicaklik kontrolli, 10 m°K duyarlilik ile saglanabilmektedir. Sekil

2.4.1" de AC alinganlik 6lgiim sisteminin semasi gdosterilmigtir.

BLEKTRONIK BIRIMLER
£ i 2
DRC-FICA A irirw Kiltlemeli
ureaklik koot D Akam AC Alum Motor koot ¥ Qhaettian
Keyna _ FLmL
| |
Am Mm ....................
|
Ut algn bobins
%hﬂm |
l Birincibobin PN Al alg bobind
- = B
Femost Rrponst L{"-"lkum Siclenu l
SOGUTMA BIRIMLER!

Sekil 2.4.1. AC Alinganlik 6lgum sistemi semasi
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Uygulanan H manyetik alani igerisine konulan alagimin
miknatislanmasi M ise, numunenin miknatislanma olgimu olan manyetik

alinganhg;

Z:E

olarak tanimlanir. Burada uygulanan H alani DC gerilimden elde edilir. Bir DC
manyetik alanda, numunenin manyetik momenti zamanla degismez fakat bir
AC sinyali algilanir. Bu sinyal, numunenin periyodik hareketinden

kaynaklanir. Bu yuzden numunenin kendisine ait DC tepkisini gostermez.

Numuneye bir degisken AC manyetik alani uygulayarak ve numunenin
bu alana tepkisini bir algilayici bobin ile kayit yapilarak AC alinganlk
Olcimleri de yapilabilir. Bir AC 6lgimidnde, numunenin manyetik momenti
uygulanan AC alanina tepki olarak degistigi icin AC alinganlik;

_aum

r= dH

seklinde tanimlanir. Magnetizasyondaki degismenin (dM), V hacmi basina
net manyetik moment sayisi (dm), oldugu distnulerek AC alinganlik;

dm
dH

ac

yazilabilir.

AC manyetik alinganlik 6lcim teknigi, karsilikl indiktans teknigine
dayanir. Kullanilan bobin sistemi, es eksenli i¢ ice gegmis bobinlerden olusur.
Bir Hae alani uygulamak igin kullanilan birincil bobin igerisinde induklenen
aklyr algilamaya vyarayan ikincil bobin vardir. Sadece numuneden

kaynaklanan induklenmis gerilimin okunabilmesi igin, ikincil bobin birbirlerine
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gére ters baglanmis iki 6zdes bobinden olusmustur. AC alinganhk
Olcimlerinde kullanilan bobinler sematik olarak Sekil 3.2.'de gdsterilmistir. Bu
bobinler ne kadar 0zdes vyapilirsa vyapilsin, numune olmadigi anda
sarimlardaki farkliliklardan kaynaklanan dengesiz sinyal elde edilir. Bu
istenmeyen sinyalin yok edilebilmesi icin numune her iki bobinin merkezinde
iken dlgumler yapilir. Her 6lgimde numune adim motoru sayesinde Ust algi
bobininin merkezi Sq ile alt algi bobininin merkezi S, arasinda hareket
ettirilerek buralarda gerilimlerin okunmasina imkan verir. S; ve S,' deki
gerilimler sirasi ile;

vV, =V+V,

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

Vi—V,
2

VvV =

bagintisindan bulunur.

AC alinganlik 6lgimlerinde 6lgim yapilacak numunenin sekline goére
manyetik alinganlik Olgulebilir. Numunenin hacmi yaklagik hatasiz
hesaplanabiliyorsa, hacim alinganhg;

av

VfH ac

Z:

yazilabilir. Diger taraftan hacim hesaplanamiyorsa, numunenin yogunlugu

isin icine sokularak kutle alinganligi;
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_avp

A,

seklinde yazilabilir. Burada v gerilim, V numunenin hacmi, M numunenin
katlesi, p numunenin yogunlugu, H uygulanan AC alan, f frekans ve o
sistemin kalibrasyon sabitidir. Kalibrasyon sabiti; N sarim sayisi(birim

uzunluk basina), L bobinin uzunlugu, d bobinlerin capi olmak tzere;

o= 3 L2 +d :
87 NL
yazilabilir.
Lo |t Birincil Bobin
» Ost Algi Bobini
Nunuine

s e —+ Alt Al; Bobini

Sekil 2.4.2. AC manyetik alinganlik sisteminde bobinlerin sematik gdsterimi.
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2.4.2 Mossbauer Spektrometresi Sistemi

1957’ de R. L. Mossbauer tarafindan kesfedilen Modssbauer olayi.
kristal orgu igerisindeki bir c¢ekirdek tarafindan enerji kaybi olmaksizin y

r®). 1960’ yillarda *’Fe’nin Mdssbauer

fotonu salinmasi olay! olarak bilini
olayini gdsterdigi bulunulmasindan sonra, bu olay; niukleer fizik galismalarina
ek olarak, katihal fizigi, kimya, biyoloji, metalurji gibi bilimin pek ¢ok dalinda
genig bir kullanim alanina sahip olmustur. Mossbauer olayi ile, ¢cekirdekteki
enerji duzeyleri arasindaki gegcigler, uyarilmig seviyelerin enerji genislikleri ve
bu seviyelerin yagsama zamanlari, ¢ekirdek elektrik quadrupol momentleri,

¢cekirdek manyetik dipol momentleri ve bunlara benzer diger kavramlar

belirlenebilir.

Sekil 2.4.3. Méssbauer Spektrometresi
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Genel bir Méssbauer deneyi yapmak igin radyoaktif bir kaynak, bir
sogurucu, bir y sayicisi, bir tek kanal diskiriminatoru ve bir ¢ok kanal
analizatort gereklidir. Ayrica, kaynak ile sogurucu arasinda bagil hizi
saglamak igin bir dizenek kurulmalidir. Sekil 2.4.3’ de genel bir Mossbauer
dizenegi gorulmektedir. Bu sekilde kurulan bir Mossbauer deney
dizeneginin c¢alisma sekli asagidaki gibi agiklanabilir. Bir radyoaktif
kaynaktan yayinlanan belirli bir y 1gsiniminin éndne bir sogurucu konulur.
Sogurucudan gegen y isinlari sayaca gelir. Sayagtan gelen atmalar bir
cizgisel siddetlendirici ile ¢ift kutuplu hale getirilerek ¢ok kanal analizatoriine
gider. Bu analizator, her biri farkli enerjilere karsilik gelen atmalari farkl
kanallara yerlegtirir. Maksimum kanal sayisi 512 olup, ¢ift kutuplu atmalar, 1-

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

Mdssbauer arastirmalarinin biyik boliminde *’Fe ve '°Sn izotoplari
kullaniimaktadir. Bu olay sayilari 50’yi gecen izotop Uzerinde gézlenmekle
birlikte, deneysel =zorluklar nedeniyle bunlarin ancak 20 tanesi
kullanilabilmektedir. Mdssbauer spektroskopisinde, radyoaktif kaynaktan
¢lkan y 1siInim enerjisi, kaynaga bir Doppler hizi verilerek degistirilir ve vy

Isinlari sogurucu tarafindan rezonans durumunda sogurulur.

2.4.2.1 Gama Iginlarinin Rezonasla Sogurulmasi ve Mossbauer Olayi

Genel olarak, uyariimis bir ¢ekirdek, Ey uyariimis enerji durumundan
Er taban enerji durumuna gecerken hv = Ey —E1 bagintisina gore, v frekansli

bir y fotonu yayinlar. Sekil 2.4.4° de goéruldigu gibi bu foton, taban
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durumunda bulunan, oncekinin ayni baska bir ¢ekirdek Uzerine dustugunde,
onun, Er taban durumundan Ey uyariimis durumuna cikartmak Uzere,
kolaylikla sogurulmasi beklenir. Fizikte ¢ok rastlanilan bu duruma rezonans
adi verilir. Rezonansla uyarilan bu cekirdekler tekrar taban durumuna

gegerken, ayni v frekansli isinimi butin dogrultularda yayinlar.

Rezonansla sogurma olayinin meydana gelmesi igin birinci gekirdegin

yayinladidi fotonun v frekansinin ikinci ¢ekirdek igin;

hw hw

(1) (2)

Sekil 2.4.4. Uyariimis durumdan taban durumuna gegis.

bagintisi ile verilen v frekansina tam esit olmasi gerekir. Gergekte, birinci
cekirdek bir y fotonu yayinlarken, momentumun korunumu kanununa gore,
Sekil 2.4.5’ de goéruldugu gibi; ayni momentumla zit yonde geri teper. Eg ile
gOsterecegimiz geri tepme enerjisini bu olayda ortaya konulan Ey — Er
enerjisinden alacagi igin, yayinlanan fotonun enerjisi, kutle merkezi

sisteminde Ey — Eroldugu halde, laboratuvar sisteminde;
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olur ki burada hvo = Ey _E7, geri tepme olmadiginda yayinlanmasi beklenilen

foton enerijisidir.

A

p p=hv/c

Sekil 2.4.5. y fotonu yayinlayan ¢ekirdek esit momentumla geri teper.

Ayni sekilde, ikinci cekirdek gelen fotonu sogurdugunda yine
momentumun korunumu kanununa gore, Eg enerjisi ile oteleneceginden, bu
cekirdegin uyarilmasi i¢in gerekli enerji;

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 = 2Eg
olacaktir. Sekil 2.4.6° da goéruldagu gibi yayinlama ve sogurma cizgileri
arasindaki 2Eg enerji farkindan dolayi y isinlarinin yayinlama ve sogurma

cizgilerinin merkezleri ust Uste gelmez. Gama IgInlarinin rezonansla
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sogurulmasini gergeklestirmek icin yayinlama ve sogurma cizgilerinin ust

uste binmesini saglamak tzere genellikle Doppler kaymasindan yararlanilir.

Kaynagin ¢izgisel hizi v ise, doppler olayi sonucu iginimin enerjisinde;

(AE)D = h(AV)D = hv, % =E, %

degerinde bir artma saglanmis olur.

(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 mumkun olur. Doppler kaymasi, kaynagin ya da

sogurucunun birbirine gére hareket etmesiyle saglanir®”.

F 3 ]
wayilatma
cizgisi
o
=
& I'—
'..

E_EG ED:h"-'D 0

Sekil 2.4.6. Yayinlama ve Sogurma gizgileri.

Alman fizikgi Mossbauer, 1958 de, yukaridaki deneyleri tekrarlarken
gama kaynag! olarak tek tek serbest atomlar yerine bir kristal drgustiine bagli

atomlar alindiginda, geri tepmesiz y yayinlanmasi ve sogurulmasi olacagini
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ve Dboylece, rezonans sogurmasinin kolaylikla gozlenebilecegini

(67,68

kesfetmisti ). Bu olaya Mossbauer olayi adi verilir.

Méssbauer izotopu olan 3;Fe; ;;Co’nin bir elektron yakalamasi ile

olusur. Bu durumda reaksiyon;

57 kY
o + % — Fe
27 -1 24

olur. Bu durumda uyarilmis halde bulunan *’Fe’nin, taban duruma gegerken

yaydigi 14.4 KeV’luk y isinim1 Mossbauer olayinda kullanilir.

2.4.2.2. izomer Kayma

Bir atomun kimyasal degerliginin degismesi sonucunda bu atomun s-
elektron yogunlugunun da degisecegi gergektir(67). iste bu sebepten sifirdan
farkh bir degerlikte olan bir atomun c¢ekirdegi ile onun s- elektronlari
arasindaki Coulomb ¢ekim kuvveti etkilesmesi sonucu atomun ¢ekirdek enerji
seviyeleri bir degisime ugrar. Bu olay Modssbauer spektrumunda izomer

kayma olarak kendini gosterir. izomer kaymanin degeri

411 OR
- ? ZezR 2 (Tj hl/j(olzogurucu - |W(O]j@}’”ak J

ile verilir. Burada R = Ruyyarimis — Rremer $€klindedir.

Bu denklem iki carpandan meydana gelmistir. Birinci durum nukleer

parametreleri icerir, 0zellikle uyariimis durum ile temel durum arasindaki
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izomerik yaricap farklidir. ikinci durum gekirdekteki yiik yogunlugunu icerir,

bu da atomun valans hali ile etkilenen atomik veya kimyasal bir parametredir.

izomer kayma, kendini Mossbauer spektrumunda v= 0 da olmasi
gereken maksimum rezonansta bir kayma olarak gdsterir. Mdssbauer
spektrumlarinda izomer kaymasi degerinin Olgilmesiyle, Madssbauer

izotopunun bag durumlari hakkinda cesitli bilgiler elde edilir®®.

2.4.2.3 Mossbauer Spektrumlarinin Elde Edilmesi

Demir ferromanyetik 6zellige sahip oldugu igin, ayni atomun dis
elektronlarinin ¢ekirdekte meydana getirdigi H manyetik alan siddeti bayuktir
ve Zeeman olayi sonucu cekirdek enerji seviyelerinde yarilma beklenir®®®). J
nin H dogrultusundaki izdigumu m; nin aldigi degerlere goére, her eneriji
seviyesi 2J+1 sayida alt seviyeye yarilir. Fe®" de, taban durum icin J=1/2,
14,4 KeV’ luk ilk uyariimis durum igin J=3/2 oldugundan dolayi, H manyetik
alan eftkisi ile, taban durum 2 seviyeye ve ilk uyartilmis durum 4 seviyeye
yarilacaktir. Am; =0,£1 seg¢im kurali g6z onune alinirsa, farkl alti gama gegisi
sonucu, gama gizgisinin alti bilesene ayrilmasi beklenir. Fe® de beklenen
enerji seviyesi yarilmalari sonucunda da Mdossbauer spektrumunda ¢ok
sayida cizgi gorilir. Sekil 2.4.7. (ayda °’Fe icin bdyle bir durum sirasinda
cekirdek seviyelerindeki yariimalar, Sekil 2.4.7.(b)de ise Mdssbauer

spektrumunun sekli gosterilmigtir.

Mossbauer spektrometresi metal ve metal alasimlarinda faz
donugsumlerinin incelenmesinde yaygin olarak kullanilan metotlardan birisidir.

Bu metotla austenite ve martensite yapilarin manyetik duzenlenimleri,
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sogutma ve deformasyon sonucu olusan martensite’lerin hacim oranlari,
olusan martensite fazin i¢ manyetik alani, austenite ve martensite fazlarin

izomer kayma degerleri belirlenebilmektedir.

Fe bazhh  alasimlarda austenite yapi  paramanyetikdzellik
gosterdiginden dolayi, bu faz tek bir sogurma cizgisi ile karakterize edilir.
Ancak, donusiUm sonucu olusan martensite’lerin ferromanyetik ve
antiferromanyetik duzenlenimleri karakteristlik 6-cizgi spektrumu verir®>9).

Ancak bazi Fe bazli alagsimlarda austenite yapinin ferromanyetik o6zellik

gosterdigi de bilinmektedir"®"".

Taban durum icin p c¢ekirdek manyetik momenti bilinirse, dis
elektronlarin ¢ekirdekte meydana getirdikleri H manyetik alan siddeti
bulunabilir. Hanna ve calisma arkadaslan® Fe icin H=33,3 T olarak

bulmustur®®.
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Sekil 2.4.7. (a) *Fe’nin taban ve uyariimis duzeylerinin manyetik alanda

yariimalari. (b) Yariimalar sonucu Mdssbauer Spektrumunda

olusan gizgiler.
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2.4.3 . Diferansiyel Taramal Kalorimetre (DSC) Olgiim Sistemi

Termal analiz, incelenen alasima ait bir fiziksel 6zelligin sicakhgin
fonksiyonu olarak olguldigu veya bir tepkimede sogurulan ya da agiga
cilkan 1sinin izlendigi yontemleri igerir. Bu yontemlerin 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 basin¢g altinda
yuratuldigunden, gegerli olan termodinamik esitlik Gibbs-Helmholtz;

AG =AH -T.AS
ifadesidir. Burada G sistemin serbest enerjisi, H sistemin entalpisi, S sistemin
entropisi ve T kelvin sicakligidir. Sicakhgin bagimsiz degisken oldugu, DTA
ve DSC yontemlerinde T7.AS terimi dnemlidir. Gibbs-Helmholtz denkleminin
sicakliga gore turevi alinirsa,

d(AG)
ar

-AS

ifadesi elde edilir. Bu denklem sayesinde tepkimenin olmadidi bir durumdan
(AG > 0) tepkimenin olacagi bir duruma (AG < 0) naslil gecilecegini gdsterir.
AS pozitif ise, sicakhdin artmasi ile sonucgta negatif olacaktir, eger AS
negatif ise, sicakligin azalmasi ile kendiliginde olan tepkime elde edilecektir.
Tepkime bir kere basladiktan sonra, olayi izlemek i¢in bu G¢ yontemden biri
kullanilabilir. Diferansiyel taramali kalorimetre (DSC) yonteminde, numune ve

referans maddeye ayni sicaklik programi uygulanirken, numunede bir
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degisiklik olmasi halinde, numuneye bir devre yardimi ile digaridan isi
eklenerek, her ikisinin de ayni sicaklikta kalmasi saglanir.

DSC egrileri, 1sinin sicakhga karsi ¢izilen grafikleridir. Grafikten elde
edilen pikin altinda kalan alan tepkimede emilen veya aciga ¢ikan isiy1 verir.
Pik yuUkseklikleri ise tepkime hizi ile dodru orantihdir. AH pozitif ise
(endotermik), malzeme isiticisina is1 eklenir ve pozitif bir sinyal elde edilir.
AH negatif ise (ekzotermik), referans isiticisina is1 eklenir ve bir negatif
sinyal elde edilir. Bu piklerin integrali numunenin aldigi veya verdigi 1si
miktarina baglidir. DSC yalniz entalpi degisiminin oldugu olaylara karsi degil,
ayni zamanda numune ile refaransin i1si kapasiteleri arasindaki farka kargi da

¢ok duyarhdir.

DSC ile bir gok malzemenin; entalpi, kristallesme sicaklgi, camsi
gecis sicakhgi, 1sil kararlihk, saflik ve curie sicakhgr gibi Ozellikleri

incelenmektedir.
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3. ARASTIRMA BULGULARI VE TARTISMA

3.1. Fe-%24.5Ni-%4.5Si Alasiminda Olusan Atermal o (bcc) Martensite

Yapinin Taramali Elektron Mikroskobu (SEM) incelemesi

Fe-%24.5Ni-%4.5Si alagsiminda, isil igslem suresi, 1sil igslem sicakhgi ve
sogutma hizinin etkisi sonucu austenite ana yapi! igerisinde olusan
martensite yapinin morfolojik 6zellikleri taramal elektronmikroskopunda

incelenmistir.

Bu amagcla hazirlanan alasimlara sirasi ile 1100 °C’ de 24 ve 45 saat,
1250 °C’de 24 saat Isil islem uygulanmis ve firin icerisinde oda sicakhigina
sogutulmuslardir. Alagimlarin oda sicakliginda c¢ekilen elektronmikroskop
resimleri Sekil 3.1.1., Sekil 3.1.2 ve Sekil 3.1.3.” de verimistir. incemeler
sonucu alasimlarin buylk kristal taneciklerine (grain) sahip austenite yapida
oldugu gozlenmistir. Yavas sogutma sonucu gozlenen bu tanelerin igindeki
atomlarin dizilimlerinin 6zdes oldugu ve olusan bu tanelerin her birinde

atomlarin dizilme yénelimlerinin farkli oldugu belirtilmistir"?.

Isil islem sicakligi ve slresi arttikga alasimda olusan austenite tane

boyutunun  bilyidiigi  bilinmektedir®?"4"7%),

Yapilan elektronmikroskop
incelemelerinde, 1sil islem sicakligi ve isil igslem suresinin artmasi ile olusan

austenite tane boyutlarinin kismen bluyudugu gozlenmistir.
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Sekil 3.1.1. 1100 °C sicakhiginda 24 saat isil islem uygulanan alasimda oda

sicaklhiginda olusan austenite yapi.

P )
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Sekil 3.1.2. 1100 °C sicakhiginda 45 saat isil islem uygulanan alasimda oda

sicakhginda olusan austenite yapi.
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Sekil 3.1.3. 1250 °C sicakliginda 24 saat isil islem uygulanan alasimda oda

sicaklhiginda olusan austenite yapi.

Oda sicakliginda austenite yapida bulunan alasimlarda martensite
olugsturmak amaciyla, alasimlar martensite baslama sicaklhiginin altindaki bir
sicaklik olan sivi azot sicakliginda (-196 °C) 5-10 sn bekletildikten sonra
olugsan martensite kristallerinin oda sicakliginda elektronmikroskop resimleri

cekilmis ve sirasiyla Sekil 3.1.4, Sekil 3.1.5 ve Sekil 3.1.6.” da verilmistir.

Austenite ana yapida olusan martensite kristallerinin morfolojik
ozellikleri incelendiginde; 1100 °C’ de 24 saat 1sIl islem uygulanan alasimda
olusan martensite’lerin plaka (plate) ve ikizlenmis martensite plaka
(transformation twinning) tipinde olustugu, 1sil igslem suresinin artmasi ile, ig

(lenticular) ve ¢ubuk (lath) tipine, I1sil iglem sicakhigi artmasi ile i§ (lenticular)

54



Sekil 3.1.4. 1100 °C sicakliginda 24 saat isil islem uygulanan alasimda -196
°C’ de austenite kristal yap! igerisinde olusan martensite

kristalleri.

Sekil 3.1.5. 1100 °C sicakliginda 45 saat 1sil islem uygulanan alasimda -196
°C’ de austenite kristal yap! icerisinde olusan martensite

kristalleri.
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Sekil 3.1.6. 1250 °C sicakliginda 24 saat 1sil islem uygulanan alasimda -196
°C’ de austenite kristal yap! icerisinde olusan martensite

kristalleri.

ve ince plaka (thin plate) tipine donustigu goértlmuastar. Ayrica, tane
sinirlarinin martensite kristallerinin ilerlemesini engelledigi ve tane buyuklugu
arttikca olusan martensite miktarinin arttigi gozlenmistir. Easterling ve
Porter®, martensite plakalarinin bilyiimesinin tane sinirinda engellendigi ve
martensite ¢ekirdeklerinin sayisinin tane boyutuna bir etkisinin olmadigini
ama olusan martensite kristallerinin seklinin tane boyutunun bir fonksiyonu
oldugunu belirlemislerdir. Fe-Ni-Si alagsimlarinda yapilan c¢alismada
yaslandirma suresinin artmasi ile, Fe-Ni-Ti-Co alasimlarinda ise isil islem
sicakhginin artmasi ile olusan martensite morfolojisinin ig (lenticular) tipi
martensite’den ince plaka (thin plate) tipi martensite’'ye donustugu

gosterilmigtir® ).
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Sogutma hizinin etkisini incelemek amaci ile yapilan ¢galismada 1100
°C’ de 24 saat sl islem gdrmiis numune bu sicakliktan sonra aniden sivi
azot sicakhigina (-196 °C) sogutulmustur. Olusan martensite kristallerinin oda
sicakliginda elektronmikroskop resimleri gekilmis ve bunlar Sekil 3.1.7’ de
verilmigtir. Yapilan incelemede sodutma hizinin artmasi ile i§ (lenticular) tipi
ve plaka (plate) tipi martensite olustugu ve olusan martensite miktarinin

arttig1 goézlenmistir.

Sekil 3.1.7. 1100 °C sicakliginda 24 saat 1sil islem uygulanip, aniden -196

°C’ ye sogutulan alasim’ da olusan martensite kristalleri.
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3.2. Fe-%24.5Ni-%4.5Si Alasiminda Olusan Atermal o (bcc) Martensite

Yapinin Gegirmeli Elektron Mikroskobu (TEM) incelemesi

Fe-%24.5Ni-%4.5Si alagiminda, isil iglem siresi, isil igslem sicakhgi ve
sogutma hizinin etkisi sonucu olusan martensite kristallerinin mikro yapilar
gecirmeli elektronmikroskobu (TEM) de incelenmigtir. Austenite ve
martensite fazlar arasindaki kristalografik iligkiyi ortaya ¢ikarmak igin elektron

kirinim desenlerinden yararlaniimistir.

1100 °C’ de 24 saat isIl islem gérmiis alasimda; sivi azot sicakliginda
olusan plaka tipi atermal martensite’lerin birbirlerine paralel kristaller seklinde
olustuklari gézlenmistir. Olusan o' faza ait aydinlik alan ve karanlik alan
goruntuleri  Sekil 3.2.1.a ve $Sekil 3.2.1.b 'de verilmis olup, austenite ve
martensite fazin ikisinin de oldugu bdlgeden alinan elektron kirinim deseni ve

indislenmis diyagrami ise $ekil 3.2.1.¢’ de verilmigtir.

Sekilde gorlldugu gibi o' martensite kristallerinin austenite yapidan
belirgin ve duz bir sinir ile ayrildig1 gozlenmistir. Elde edilen elektron kirinim

deseni indislendiginde Fe-%24.5Ni-%4.5Si alasiminda atermal faz
doniisiminin dénme bagintilari, (170),/(111), , [TT1],#/[110] olarak
bulunmustur. Kristalografik donme bagintisinin ise, Kurdjomov-Sachs turu
dénme bagintisina sahip oldugu bulunmustur. Sekil 3.2.1.b'de, (011),
duzleminden yansiyan i1gin, merkez 1sin segilerek karanlik alan goruntusu

verilmistir.

Martensite olusumu ile ilgili ¢cekirdeklenme ve doénlisim modelleri,

dislokasyon gruplarindan olusan martensite kristal c¢ekirdeklerinin ana
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austenite faz igerisindeki kristal yapi bozukluklarindan olugstugunu varsaymis
ve bu daha sonra deneysel gézlemlerle kanitlanmistir®?. Dislokasyon tiirii
cizgisel yap! kusurlarindan olusan martensite c¢ekirdekleri, déndsimun
baslarinda austenite ana yapi igerisinde gelisi glizel dagihmli (heterojen) bir
sekilde ortaya cikar ve donusum ilerledikce bu c¢ekirdekler blUyuylp, U¢
boyutta genigleyerek, austenite yapidan martensite yapiya faz donusimu

gerceklesir®3?.

o' tdrG martensite olusumu sirasinda ortaya c¢ikan
dislokasyon turu gizgisel yapi bozukluklarinin olusumu da elektronmikroskop
calismalarinda goézlenmigtir. Sekil 3.2.2.°de Fe-%24.5Ni-%4.5Si alagiminda

olusan dislokasyon agi gorulmektedir.

Sekil 3.2.1.a. 1100 °C’ de 24 saat isIl islem goérmus alasimda austenite ve

martensite faza ait aydinlik alan gérunttsu (X30K).
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Sekil 3.2.1.b. 1100 °C’ de 24 saat 1sIl islem gérmiis alasimda austenite ve

martensite faza ait karanlik alan goruntust (X30K).

O martensite » austenite

(100, 7 (3]

Sekil 3.2.1.c. 1100 °C’ de 24 saat sl islem goérmiis alasimda austenite ve
martensite bolge Uzerinde alinmis kirinim deseni ve

diyagrami.
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Sekil 3.2.2. 1100 °%C’ de 24 saat isil islem gébrmls alasimda olusan

dislokasyon agi (X50K).

Demir bazli alasimlarda termal etki ile olusan martensite plakalari,
genellikle Mg sicakliginda ig (lenticular) tipli olugur. Donusim sicakliginin
altindaki sicakliklarda ise, igne (needle) tipli olarak tanimlanan ince ve uzun
sekilli martensite plakalari olusur*”). Termal etki ile 1100 °C’ de 24 saat Isil
islem  gormus  Fe-%24.5Ni-%4.5Si  alasiminin,  elektronmikroskop
g6zlemlerinde plaka tipi martensite yapinin yanisira ikizlenme tiri hacimsel
yapi bozuklugu igeren kelebek sekilli (butterfly-shape) martensite plakalarinin
da olustugu bulunmustur. Sekil 3.2.3° de Fe-%24.5Ni-%4.5Si alasiminda
1100 °C’ de olusan kelebek sekilli martensite plakasi ve indislenmis elektron
Kirlnim deseni verilmistir. Gozlenen bu kelebek tlri martensite yapilar

cogunlukla {252}, habit diizlemine ve {112}, déniisiim ikizlerine sahiptir'®*"),
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Sekil 3.2.3. 1100 °C’ de 24 saat Isil islem gérmiis alasimda olusan kelebek

sekilli martensite ve indislenmis elektron kirinim deseni (X25K).

Kirinim deseninden yapilan incelemeler sonucu; kelebek sekilli

martensite’nin kanatlarinin {112}, donugum ikizleri icerdigi ve elektron

demetinin  ydnii martensite igin [131],, ikiz igin ise [131]. oldugu
bulunmustur. Fe-Ni-C*" alagimlarinda yapilan calismada, termal etki ve
zorlanma etkisi ile olusan kelebek sekilli martensite’nin kristalografik ve
yapisal oOzellikleri incelenmistir. Termal etki ile olusan kelenek taru
martensitelerin Kurdjumov-Sachs dénme bagintisina uydugu ve doénusim
ikizlerinin ise, martensite yapinin {112},<111>, kayma sistemi Uzerinde

olustugu bulunmustur.

1100 °C’ de 45 saat sl islem gérmis alasimda yapilan
elektronmikroskop galigmalari sonucu, igerisinde ¢ok miktarda dislokasyon

yogunlugu igceren gubuk (lath) tipli martensite’nin olustugu gézlenmigtir.
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Sekil 3.2.4.a. 1100 °C’ de 45 saat IsIl islem gbérmuls alasimda austenite ve

martensite faza ait aydinhk alan gorintisu (X30K).

(101)

'!‘i"ra}q

b (101)
L+

Sekil 3.2.4.b. 1100 °C’ de 24 saat isIl islem goérmus alagimda martensite

bolge Uzerinde alinmig kirinim deseni ve diyagrami.
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Sekil 3.2.4.a ve Sekil 3.2.4.b' de 1100 °C’ de 45 saat IsIl islem
gormus  Fe-%24.5Ni-%4.5Si alasiminda; c¢ogunlukla {111}, habit
diizlemine®?'®)  sahip gubuk (lath) tipli martensite’nin aydinlik alan
goéruntisu ve martensite bolge Uzerinden alinan elektron kirinim deseni ile
indislenmis diyagrami verilmistir. Kirrnim deseninden yapilan incelemeler

sonucu, martensite icin elektron demetinin yonii [1 1 1], olarak bulunmustur.

Bazi demir bazli alagsimlarda termal etki ile olusan c¢ubuk tipli
martensite’lerin i¢ ikizlerden olustugu ve ikiz yapilarinin incelenmesini
esnasinda, Bragg sartini saglayacak yansimalardan ufak bir sapmanin ¢ok
onemli  oldugu belirtilmistir®®®?).  Bu calismada; Fe-%24.5Ni-%4.5Si
alasiminda olusan gubuk tipli martensite’nin donusum ikizlerinden olugsmadigi
bulunmustur. Ayrica, martensite yapiy! olusturan dislokasyonlarin birbirlerine
paralel bir dizen igerisinde belirli bir dogrultuda yoneldikleri gozlemlenmistir.

bcce tipi martensite kristal yapida olasi kayma dogrultusu <111>, oldugu igin

dislokasyonlar sadece <111>, dogrultusunda hareket eder.

1100 °C’ de 24 saat 1sil islem gdrmiis ve aniden sivi azot sicakligina
sogutulan  Fe-%24.5Ni-%4.5Si alagiminda yapilan elektronmikroskop

calismalari sonucu; kismen ikizlenmis ve {259}y habit diizlemine®”9°°"

sahip i§ (lenticular) tipli martensite olusumu gozlemlenmistir. Olusan o' faza
ait aydinlik alan ve karanlik alan goéruntusu, Sekil 3.2.5.a ve Sekil 3.2.5.b’ de
gosterilmis olup, austenite ve martensite fazin ikisininde oldugu bdlgeden
alinan elektron kirinim deseni ile indislenmis diyagrami ise Sekil 3.2.5.¢’ de

verilmigtir.
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Sekil 3.2.5.a. 1100 °C sicakliginda 24 saat isil islem uygulanip aniden -196
°C’ ye sogutulan alasimda austenite ve martensite faza ait

aydinhk alan goérintisu (X50K).

Sekil 3.2.5.b. 1100 °C sicakli§inda 24 saat isil islem uygulanip aniden -196
°C’ ye sogutulan alasimda austenite ve martensite faza ait

karanlik alan goruntisi (X50K).
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Sekil 3.2.5.c. 1100 °C sicakliginda 24 saat 1sil islem uygulanip aniden -196
°C’ ye sogutulan alasimda austenite ve martensite bélge

uzerinde alinmig kirinim deseni ve diyagrami.

Elde edilen elektron kirinim deseni indislendiginde Fe-%24.5Ni-%4.5Si
alasiminda atermal faz dénigiiminin dénme bagintilar, (170), /(1T1),
[111], #/[110], olarak bulunmustur. Kristalografik dénme bagintisinin ise,
Kurdjomov-Sachs tird déonme bagintisina sahip oldugu bulunmustur. Sekil
3.2.5.b'de, (OTl)a duzleminden yansiyan 1sin, merkez 1gin segilerek karanlik
alan goruntusu verilmistir. Elektron kirinim deseninde ikizlenmis martensite

plakalardan gelen yansimalar da gorulmektedir.

ig tipi martensite’nin, midrib ile yiiksek yodunlukta kismen ikizlenmis
ikizler ve dislokasyonlarin, plakanin kenarinda birlesmesi ile olustugu

bilinmektedir®®". Sekil 2.5.2.a’ da gorildugi gibi; martensite plaka
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icerisindeki ikizler ve dislokasyonlar, ig tipi martensitenin olugsmasinda ve

buyumesinde onemli rol oynar.

1250 °C’ de 24 saat 1sil islem gdrmiis Fe-%24.5Ni-%4.5Si alasiminda
yapilan elektronmikroskop caligmalari sonucu, olusan martensite yapinin;
hepsi ayni dogrultuda yonelmis dontsum ikizlerinden olustugu bulunmustur.
Daha once taramali elektronmikroskop calismalarinda ince plaka
martensite’ler gbzlenmesine ragmen, gegirmeli  elektronmikroskop
calismalarinda ince plaka tipi martensite gdzlenememistir. Ince plaka
martensite’nin; tamamen ikizlenmis yuksek yogunlukta donugum ikizlerinden

olustugu bilinmektedir®'219),

Olusan o' faza ait aydinlik alan ve karanlik alan goéruntist Sekil
3.2.6.a ve Sekil 3.2.6.b’ de verilmis olup, ikizlenmis bdlgeden alinan elektron

Kirinim deseni ve indislenmis diyagrami ise Sekil 3.2.6.¢’ de verilmigtir.

Elde edilen elektron kirinim deseni indislendiginde; Fe-%24.5Ni-
%4.5Si alasiminda olusan martensite plakanin {112}, dontusum ikizlerinden
olustugu bulunmustur. Sekil 3.2.6.a’da gorilen ve ayni dogrultuda yonelmis
siyah martensite plakalar (112), dizlemine paraleldir. Elektron demetinin
yoni ikizlenmis martensiteler igin [110], olarak bulunmustur.  Sekil

3.2.6.b'de, (112)a duzleminden yansiyan isin, merkez 1sin secilerek karanlik

alan goruntusu verilmigtir.
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Sekil 3.2.6.a. 1250 °C’ de 24 saat isIl islem goérmis alasimda ikizlenmis

bdlgenin aydinlik alan gérunttsu (X150K).

Sekil 3.2.6.b. 1250 °C’ de 24 saat isil islem goérmus alasimda ikizlenmis

bolgenin aydinlik alan goruntisu (X150K).
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[170]

Sekil 3.2.6.c. 1250 °C’ de 24 saat 1sil islem gormus alasimda ikizlenmis

bolgeden alinan kirinim deseni ve diyagrami.
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3.3. Fe-%24.5Ni-%4.5Si Alagiminda Olusan Austenite- Martensite Faz
Déniigiimiiniin Manyetik Ozelliklerinin AC Manyetik Alinganlik

Ol¢iim Yéntemi ile Belirlenmesi

Demir alasimlarinda meydana gelen austenite-martensite faz
gegigleri ile bunlarin manyetik davraniglari arasinda guglu bir iligki

r’?. Austenite faz paramanyetik davranis gdstermesine ragmen,

kurulabili
martensite faz bundan farkli olarak ferromanyetik veya antiferromanyetik
davranis gostermektedir®. Fe-Mn-Si ve Fe-Cr-C alasimlari {izerine yapilan
calismada, austenite-martensite faz gegisi sirasinda; belirgin bir manyetik
gecis oldugu, manyetik alinganhgin sicaklikla degisimi incelenerek
g('jsterilmi§tir(76'77). Diger taraftan, paramanyetik durumdan antiferromanyetik
duruma gegcis sicakligi olan Ms sicakhgr ve antiferromanyetik durumdan
paramanyetik duruma gecis sicakhgr olan Ty (Neel sicakligr)

(76)

belirlenmistir™’. Fe-Mn-Si alagimlarinda yapilan bagka bir ¢alismada, Si

miktari artmasi ile TN nin azaldigi ve manyetik alinganhgdin arttigi

bulunmustur’”.

Austenite fazda bulunan bir kristale deformasyon
uygulanmasi ile olugsan martensite fazin manyetik Ozellikleri de
incelenmistir”®. Bu calismada atermal déniisiim gerceklesen Fe-%24.5Ni-

%4.5Si alagimlari icin manyetik faz gecisleri belirlenmis ve Ms sicakliklari

bulunmustur.

Isil islem sicakhdinin manyetik Ozellikleri nasil degistirdigini
belilemek amaci ile, 1100 °C ve 1250 °C derecede 24 saat isil islem

goérmls, austenite fazdaki alagimlarin manyetik alinganlik deneyleri
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Lakeshore Model 7130 a.c manyetik alinganlik cihazi ile 25 °C ile -250 °C

sicaklik arahginda olgumler alinarak yapilmistir.

1250 °C ve 1100 °C’ de 24 saat isIl islem goérmis Fe-%24.5Ni-
%4.5Si alasimi icin manyetik alinganhk dlgileri, 125Hz ve 100 A/m’lik AC
alanda yapilmigtir. Manyetik alinganligin degisimi 25 °C ile -250 °C
aralidinda yapilmig ve sicakliga bagh manyetik alinganlik egrileri Sekil
3.3.1. ve Sekil 3.3.2’ de verilmistir. Sekil 3.3.1.” de gériildiigi gibi; 1250 °C’
de 24 saat 1sil islem gormus alasim; oda sicakliginda paramanyetik fazda
iken, -133 °C’ de antiferromanyetik faza gecmistir. Ayni zamanda, Sekil
3.3.2’ de gorildugu gibi, 1100 °C’ de 24 saat 1sIl islem gdrmiis alasim oda
sicakhginda paramanyetik fazda iken, -70 °C’ de antiferromanyetik faza

gecmigtir.

Isil islem sicakhg@inin artmasi ile Ms sicakhginin digtugu ve manyetik
alinganlik degerinin arttigr bulunmustur. Isil iglem sicakliginin artmasi ile

austenite tane buyikluglu artar®?"3047

. Austenite taneleri kucguldukge,
toplam tane sinirlari kismen azalacaktir. Bu durum olasi martensite
cekirdeklenme yerlerininin artmasina neden olacagindan, martensite

r®) Daha 6nce yapilan bir calismada; Fe-%30Ni-

olusumu kolaylagacakti
%0,02C alasiminda austenite tane boyutunun artmasi ile Mg sicakliginin

dustigi bulunmustur®.

Martensite fazin  yuksek yogunlukta dislokasyon icerdigi
bilinmektedir®". Antiferromanyetik bdlgede olusan manyetik bdlgeler
(domainler), uygulanan AC alan yoninde yoénelirler. Dislokasyonlar yerel

manyetik bolgelerin hareketini zorlastirir®®"2. Isil islem sicakhgi artmasi ile
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dislokasyon yogunlugu azalir. Dislokasyon yogunlugunun azalmasi ile
manyetik bolgelerin hareketi kismen artar®?. Manyetik bdlgelerin

hareketinin artmasi ile manyetik alinganlik degeri artar.

Isil iglem gérmus metal, yumusak manyetik malzeme iken, soguk
sekil degistirme sonucu dislokasyon yogunlugu artacagindan dolayi, sert

r®. Ayrica tane blyikliigii artmasi ile tane sinirlari

manyetik malzeme olu
alani azalir. Bundan dolayl, malzeme de yumusak manyetiklik egilimi

artar®?.

0,16

M

0,10 |
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AC Alinganhl [emuwig)

225 175 125 75 25 25

Sicaklik {°C)

Sekil 3.3.1. 1250 °C’ de 24 saat Isil islem gérmis Fe-%24.5Ni-%4.5Si

alasiminda sicakliga karsi a.c manyetik alinganligi.
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Sekil 3.3.2. 1100 °C’ de 24 saat Isil islem gérmiis Fe-%24.5Ni-%4.5Si

alasiminda sicakliga kargi a.c manyetik alinganhgi.
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3.4. Fe-%24.5Ni-%4.5Si Alagsiminda Olusan Austenite- Martensite Faz
Déniisiimiiniin Manyetik Ozelliklerinin Mdssbauer Spektroskopisi

Yoéntemi ile incelenmesi

Mdssbauer spektroskopisi, metal ve metal alagsimlarinda austenite-
martensite faz donusumlerinin incelenmesinde yaygin olarak kullanilan
yontemlerden birisidir. Bu yodntemle, austenite ve martensite yapilarin
manyetik dizenlenimleri, ¢esitli fiziksel etkenler sebebiyle olusan martensite
kristallerinin hacim yuzdeleri, martensite fazin i¢ manyetik alani ve ¢ekirdek
ile s elekronlari arasindaki etkilesimin degisimini gosteren izomer kayma

kesin bir sekilde belirlenebilir'®.

Fe bazli alagimlarda austenite yapi paramanyetik oldugundan, bu faz
tek bir sogurma cizgisi ile karakterize edilir. Ancak, donigum sonucu olugan
martensite’lerin ~ ferromanyetik ve  antiferromanyetik  dizenlenimleri,

(6569

karakteristlik 6 ¢izgi spektrumu veri ). Ancak bazi Fe bazli alasimlarda

austenite yapinin ferromanyetik 6zellik gosterdigi de bilinmektedir’%"".

Literatirde Fe ve Fe-Ni bazli alasimlarda olugan martensite yapinin

manyetik Ozelliklerini belirlemek amaciyla bir ¢ok calisma yapllmlgtlr(21'

23,34,55,69,82-84)

Bu calismada; Fe-%24.5Ni-%4.5Si alasiminda, isil iglem sdresi, 1sil
islem sicakligi ve soguma hizinin etkisi sonucu, austenite ana yapi igerisinde
olusan martensite yapinin manyetik 6zelliklerini incelemek amaciyla, oda

sicakhginda Mdssbauer spektrumlari alinmistir.

Bolum 3.1.'de yapilan taramali elektronmikroskop calismalarinda, 1sil

islemini tamamlamis Fe-%24.5Ni-%4.5Si alasimlarinin oda sicakhginda
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austenite yapida oldugu gdzlenmistir. Burada 1100 °C’ de 24 ve 45 saat,
1250 °C’de ise 24 saat isil islem uygulanmis alasimlarin oda sicakliginda
alinan Mdssbauer spektrumlari; sirasiyla Sekil 3.4.1., Sekil 3.4.2. ve Sekil
3.4.3” de verilmistir. Austenite fazdaki Fe-%24.5Ni-%4.5Si alasimi

paramanyetik oldugundan, bu faz tek bir sogurma cgizgisi ile karekterize edilir.

Farkli 1si1l iglem suresi ve isil islem sicakligi uygulanan alasimlarda,
sivi azot sicakliginda (-196 °C) martensite olusturulduktan sonra, oda
sicakliginda martensite ve austenite fazda bulunan alasimlarin Méssbauer
spektrumlari sirasiyla Sekil 3.4.4., Sekil 3.4.5. ve Sekil 3.4.6." da verilmistir.
Ayrica, sogutma hizinin etkisini incelemek amaciyla, 1100 °C’ 24 saat isll
islem uygulanarak aniden sivi azot sicakligina’ na (-196 °C) sogutulan

alasiminin Méssbauer spektrumu ise Sekil 3.4.7." de verilmistir.

Sekil 3.4.1. 1100 °C sicakliginda 24 saat isil islem uygulanan alasimda, oda

sicakhginda alinan austenite yapinin Mossbauer spektrumu.
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Sekil 3.4.2. 1100 °C sicakliginda 45 saat isil islem uygulanan alasimda, oda

sicakhginda alinan austenite yapinin Mossbauer spektrumu.
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Sekil 3.4.3. 1250 °C sicakliginda 24 saat 1sil islem uygulanan alasimda, oda

sicakliginda alinan austenite yapinin Mossbauer spektrumu.
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Sekil 3.4.4. 1100 °C sicakliginda 24 saat 1sil islem uygulanan alasimda, -196

°C’ de austenite kristal yap! icerisinde olusan martensite yapinin

oda sicakhgindaki Mossbauer spektrumu.
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Sekil 3.4.5. 1100 °C sicakliginda 45 saat isil islem uygulanan alasimda, -196

°C’ de austenite kristal yapi igerisinde olusan martensite yapinin

oda sicakhgindaki Mossbauer spektrumu.
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Sekil 3.4.6. 1250 °C sicakliginda 24 saat isil islem uygulanan alasimda, -196
°C’ de austenite kristal yapi icerisinde olusan martensite

yapinin oda sicakligindaki Mossbauer spektrumu.

=10.0D 0 = i0.0

Sekil 3.4.7. 1100 °C sicakliginda 24 saat isil islem uygulanip aniden -196 °C’
ye sogutulan alasimda, austenite kristal yapi igerisinde olugan

martensite yapinin oda sicakligindaki Méssbauer spektrumu.
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Cizelge 3.4.1. Fe-%24.5Ni-%4.5Si Alasiminda Mdssbauer Spektroskopisi Yontemi ile Elde Edilen Sonuglar.

TCC) | t(saat) | & (mmis) 8, (mm/s) %F %P Bic (T)
Austenite 1100 24 _ 0,140,023 0 100 _
Austenite 1100 45 _ 0,010,014 0 100 _
Austenite 1250 24 . 0,09+0,008 0 100 _
Martensite

5 1100 24 0,09+0,05 0,093+0,018 58,31 41,69 30,09+0,42

(Yavas Sogutma)
Martensite

1100 45 0,09+0,04 0,140,053 73,96 26,04 29,02+0,34
(Yavas Sogutma)
Martensite

1250 24 0,08+0,0 0,12+0,02 65,85 34,15 29,31+0,53
(Yavas Sogutma)
Martensite

1100 24 0,09+0,02 0,156+0,024 82,99 17,01 29,42+0,19
(Hizli sogutma)
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Bu calismada, Fe-%24.5Ni-%4.5Si alasiminda; isil igslem sicakhgdi, 1sil
islem suresi ve sogutma hizinin etkisi ile olusan martensitik faz
donusumlerinin  manyetik Ozellikleri Mossbauer spektroskopisi yontemi
kullanilarak belirlenmistir. Mossbauer spektroskopi yontemi kullanilarak elde
edilen martensite ve austenite yapilarin olusum yuzdeleri, martensite yapiya
ait ic manyetik alan degerleri ile martensite ve austenite fazlara ait izomer

kayma degerleri gizelge 3.4.1.” de verilmistir.

Mossbauer spektroskopisi yontemi kullanilarak, Fe-%24.5Ni-%4.5Si
alasiminda, isil isem suresi, Isil igslem sicakligi ve sogutma hizi artmasi ile,
olusan martensite miktarinin arttigr bulunmustur. Ayrica olugsan martensite
miktarinin artmasi ile, martensite faza ait ic manyetik alan degerinin azaldigi
bulunmustur. Olusan fazlarin hacim degisiminden veya s- elektronlarinin
yogunlugundaki degisimden kaynaklanan izomer kayma degerleride

bulunmustur.

Isil islem sicakhgi ve isil iglem suresinin artmasi ile olusan martensite
miktarinin artmasini tane boyutlarina baglayabiliriz. Tane sinirlari genis kusur
bolgeleri oldugu icin, martensite ¢ekirdekleri i¢in tercihli yer oldugu
dustinilmektedir®. Tane sinirlari, martensitik déniisiimleri engellemek icin
ana fazin stabilize olmasina hizmet eder. Martensite kristallerinin buylumesi
ise tane sinirlarinda durur. Bundan dolay! kiguk taneler ana fazin stabilize
olmasinin bir sonucudur. Isil iglem sicakligi ve suresi artmasi ile tane boyutu
artar. Bundan dolayi, toplam tane sinirlari artar ve olusan martensite miktari

artar®. Fe-Ni-C ve Fe-Mn-Mo alasimlarinda, austenite tane boyutunun
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artmasi ile olugsan martensite miktarinin arttigi Mossbauer spektroskopisi

yontemi kullanilarak gosterilmigtir®+?.

Sogutma hizinin artmasi ile ¢gekirdeklenme bdolgeleri artar ve sogutma
esnasinda buyuk termal zorlar (iretilir®. Bundan dolayi, sogutma hizinin

artmasi ile olusan martensite miktari artar.

Demir atomunun 3d kabugunda, 4 enerji duzeyinde tek elektron vardir.
Bunlar ayni yonde donerler ve manyetik kutuplari birbirine paraleldir. Bu
elektron yapisi Fe’ in yuksek manyetiklige sahip olmasinin sebebini agiklar.
ic manyetik alanin azalmasi; 3d kabuguna elektron transferinin artmasi ile
demirin manyetik momentinin azaldigini gdsterir®). Ayni zamanda manyetik
alinganlik ile ic manyetik alan birbirleriyle ters orantilidir. Bulunan bu sonugclar
manyetik alinganlik sonuglari ile uyum igindedir. Duguk karbonlu celiklerde ve
Fe-Ni-C alasimlarinda yapilan ¢alismalarda; ferromanyetik hacim miktarinin
artmasi ile i¢ manyetik alanin azaldigi, Mossbauer spektroskopisi yontemi
kullanilak bulunmustur®'??. Bu ¢alismada bulunan sonuglar literatiir ile uyum

icerisindedir.

izomer kaymanin degismesi, Fe cekirdeklerinde s elektron
yogunlugundaki degismeden kaynaklanir. Fe’ in 3d kabugundaki elektron
yogunlugunun artmasi ile Fe g¢ekirdeklerinin 3s ve 4s kabugundaki elektron
yogunlugunu azalir, bdylece izomer kayma degerleri artar®?%®. Cizelge 3.4.1°
de Fe-%24.5Ni-%4.5Si alagimi icin 1sil isem sicakhdi, isil iglem slresi ve
sogutma hizinin artmasi ile, olugan martensite miktarinin ve izomer kayma
degerinin arttigi, buna karsilik martensite fazin i¢c manyetik alaninin azaldigi

gorulmektedir.
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3.5. Fe-%24.5Ni-%4.5Si Alasiminda Olusan Austenite-Martensite Faz

Déniisiimiiniin Termal Ozellikleri

Fe-%24.5Ni-%4.5Si alagimina uygulanan, farkli 1sil iglem sicakhg ve

Isil islem sdresinin Mg’ na etkisi belilemek amaci ile DSC (Differantial

Scannig Calorimetry) olgumleri yapiimigtir. YUksek enerjili austenite fazdan

dusuk enerjili martensite faza donugum olayl ekzotermik (isi veren) bir

olaydir.

1100 °C’ de 24 ve 45 saat, 1250 °C’ de ise 24 saat IsIl islem gérmiis

Fe-%24.5Ni-%4.5Si alasimlari oda sicakhidinda austenite fazdadir. Bu

alasimlarin; 50 °C ile -170 °C arasinda -20 °C/min sogutma hizi sonucu elde

edilen sicakhiga bagh i1s1 akigi degisimi, sirasiyla Sekil 3.5.1., Sekil 3.5.2. ve

Sekil 3.5.3.” de verilmigtir.
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1100 °C sicakhginda 24 saat isil islem uygulanan alasimda,

sicakliga bagl 1s1 akigi degisimi.
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Sekil 3.5.2. 1100 °C sicakliginda 45 saat isil islem uygulanan alasimda,
sicakhga bagl 1si akigi degigimi.
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Seki 3.5.3. 1250 °C sicakliginda 24 saat 1sil islem uygulanan alasimda,

sicakhga bagl 1si akigi degisimi.
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Farkli 1sil islem sicakligi ve 1sil iglem sidresi uygulanan Fe-%Z245Ni-
%4.5Si alagiminda 1sil islem sicaklhigl ve 1sil iglem suresi artmasi ile

Martensite baslama sicaklhiginin (Ms) degisimi gizelge 3.5.1.” de verilmistir.

Cizelge 3.5.1. Fe-%245Ni-%4.5Si Alagiminin Isil isem Sicakhdi ve Isil islem

Suresine Bagh Mg Sicakliginin Degisimi.

Sicaklik °T) | T (saat) M (°T)
1100 24 -67.7
1100 45 -80.6
1250 24 -131.3

DSC odlgumleri ile austenite tane boyutu ile martensite baglama
sicakhgi Mg arasinda bir baginti oldugu belirlenmistir. Isil igslem sicakligi ve
suresinin Mg etkisini incelemek amaciyla yapilan c¢alismada; isil islem
sicakligi ve isil igslem siresinin artmasi ile Ms sicakliginin dustugu

belirlenmistir. Bulunan bu sonuglar manyetik alinganlik olgumleri ile uyum

icerisindedir.

Austenite tanelerinin kugulmesi ile, tane sinirlari kismen azalir. Bu
durum olasi martensite c¢ekirdeklenme yerlerininin artmasina neden
olacagindan dolayi, martensite olusumu kolaylagacaktlr(so). Fe-%30Ni-

%0,02C alagiminda yapilan ¢alismada, austenite tane boyutunun artmasi ile

Ms sicakh@inin diistigi gosterilmistir®.
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4. SONUG

Farkli demir bazl alasimlarda, martensite olusumu Uzerine yapilan
¢alismalar, martensite’nin olusum mekanizmasi ve kristalografik ézelliklerini;
donusum sicakhgi, alasim kompozisyonu, austenite ve martensite yapidaki
malzemenin dayanimi, donugum esnasinda uygulanan soguma hizi,
austenite yi1gihm hatasi enerjisi ve austenite tane boyutunun etkisi tarafindan

“47) Demir bazll alasimlarda, austenite

buyuk sekilde degistirdigi gosterilmigtir
ana faz igerisinde olusan martensite yapi; ¢ubuk (lath), kelebek (butterfly),
{252}, tipli plaka (plate), ig (lenticular) ve ince plaka (thin plate) tipi olmak
lizere bes sinif altinda toplanabilir’®. Bunlar arasinda ince plaka tipi
martensite, kismen gekil hatirlama 6zelligi gostermesinden dolayi teknolojik

6nem tagimaktadir®”81274),

Bu calismada Fe-%245Ni-%4.5Si alagiminda 1sil igslem sicakhgi, 1sil
islem siresi, ve soguma hizinin degismesi sonucu alasimin; kristalografik,

morfolojik, kinetik, termodinamik ve manyetik 6zellikleri incelenmistir.

Oda sicakhdinda yapilan taramali elektron mikroskop (SEM)
g6zlemlerinde, alasimin oda sicakliginda austenite fazda oldugu ve 1sil islem
sicakligi ve isil iglem suresinin artmasi ile austenite tane boyutlarinda ¢ok az
bir artis oldugu goézlenmistir (Sekil 3.1.1, Sekil 3.1.2, Sekil 3.1.3). Fe-%245Ni-
%4.5Si alagiminda, austenite ana yapi igcerisinde ortaya ¢ikan martensite
yapinin morfolojik dzelliklerini SEM’ da incelemek icin, alasima 1100 °C’ de
24 saat sl igslem uygulanmis ve firin icerisinde oda sicakligina

sogutulmustur. Ayni alasim sivi azot sicakliginda 5 s bekletilerek austenite
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taneler igcinde martensite kristalleri olusturulmustur. Olusan martensite
yapinin genelde ikizlenmis martensite ve plaka tipli martensite oldugu
g6zlenmistir (Sekil 3.1.4). Isil igslem sUresinin etkisini incelemek amaciyla
yapilan calismada, 1100 °C’ de 45 saat isil islem uygulanan alasim firin
icerisinde oda sicakligina sogutulmus ve sivi azot sicakliginda 5 s
bekletilerek, austenite taneler icinde martensite kristalleri olusturulmustur.
Olusan martensite yapinin i§g ve ¢ubuk tipli martensite oldugu gozlenmigtir
(Sekil 3.1.5). Isil islem sicakhginin etkisini incelemek amaciyla yapilan
calismada, 1250 °C’ de 24 saat sl islem uygulanan alasim firin igerisinde
oda sicakligina sogutulmus ve sivi azot sicakhiginda 5 s bekletilerek
austenite taneler icinde martensite kristalleri olusturulmustur. Olusan
martensite yapinin ¢ogunlukla ince plaka tipli martensite oldugu
g6zlenmisken bunun yanisira ig tird martensite’ ninde olustugu goézlenmistir
(Sekil 3.1.6). Soguma hizinin etkisini incelemek amaciyla yapilan ¢alismada,
1100 °C’ de 24 saat 1sil islem goren alasim, bu sicakliktan direk sivi azot
sicakhgina sogutularak martensite kristalleri olusturulmustur. Olusan
martensite yapinin ig tipli martensite oldugu gozlenmigstir (Sekil 3.1.7).
Yapilan calismalarda tane sinirlarinin martensite kristallerinin ilerlemesini
engelledigi ve tane buyukligu arttikga olusan martensite miktarinin arttigi
g6zlenmistir. Buradan isil islem suresi, i1sil islem sicakligi ve soguma hizi’ nin
degismesi, martensite morfolojisini etkiliyen énemli faktorler arasinda oldugu

sonucuna varabiliriz.

Fe-%245Ni-%4.5Si alagsiminda, austenite kristalleri igerisinde olusan
atermal martensite yapinin morfolojisi makroskopik olarak arastirildiktan

sonra, austenite ve martensite fazlarin mikro yapilari gecirmeli elektron
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mikroskop (TEM) de incelenmistir. 1100 °C’ de 24 saat isIl islem gérmis
alagimda, {252}, habit duzlemli ve austenite kristali ile martensite kristalleri
arasinda Kurdjumov- Sachs tiri donme bagintisina sahip plaka tipi o’ (bcc)
martensite kristalleri olustugu gozlenmistir (Sekil 3.2.1.a). Ayni alagimin fakl
bolgesinde yapilan incelemede, ikizlenme turd hacimsel yapi bozuklugu
iceren kelebek sekilli (butterfly-shape) martensite plakalarinda olustugu
g6zlenmistir (Sekil 3.2.3). Olusan kelebek sekilli martensite’nin kanatlarinin
{112}, donusum ikizleri igerdigi ve {112},<111>, kayma sistemine uydugu

bulunmustur.

Isil iglem suresinin artmasi ile, {111}, habit duzlemine sahip gubuk tipli
o’ (bcc) martensite kristallerinin olustugu goézlenmigstir (Sekil 3.2.4.a). Fe-
%24.5Ni-%4.5Si alagiminda olusan c¢ubuk tipli martensite’nin, dénidsim
ikizlerinden olusmamasina ragmen, martensite yapiy! olusturan ¢ok yuksek
yogunluktaki dislokasyonlarin birbirlerine paralel bir dizen igerisinde belirli bir
dogrultuda yoneldikleri gozlenmigtir. bcc tipi martensite kristal yapida olasi
kayma dogrultusu <111>, oldugu igin dislokasyonlarin <111>, dogrultusuna
paralel dizildigi sonucuna variimistir. Martensite yapinin olusumunun
cekirdeklenme asamasinda dislokasyonlarin  buylk o6nem tagidigi
bilinmektedir. Ancak, dislokasyonlarin etkisi yanlizca gekirdeklenme ile sinirli
kalmaz ve martensite kristallerinin buylme asamasinda da onemli bir rol
oynar. BuyUme asamasinda, daha once olusan c¢ekirdek U¢ boyutta
genisleyerek, urin martensite kristallerini olustururken, dislokasyonlar; bu
olusumu, dogrultusuna gore bazen kolaylastirici bazende engelleyici etki

yaparlar. Burada dislokasyonlar hepsi ayni yonde yonelerek martensite
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olusumunu  kolaylastirmigtir.  Dislokasyonlarin  bulundugu  bolgeler,
cekirdeklenme icin daha kuguk bir aktivasyon enerjisi engeli olustururken,
cekirdeklenme olasiigi bu bdlgelerde en buyuktur ve bu bolgelerde
martensite ¢ekirdekleri kolayca agiga cikabilirler. Diger taraftan, dénusim
sirasinda olusan c¢ekirdeklerin, dislokasyonlarin zorlanma enerjilerini
kUgultmeleri nedeni ile, martensite ¢ekirdegini ortaya c¢ikaracak olan atomlar
dislokasyonlar tarafindan gekilerek, ¢ekirdek olusumunu kolaylastirici yonde
etkide bulunurlar ve bdylece g¢ekirdekler, dislokasyon gizgileri boyunca ortaya

cikar ve buylime gerceklesir.

1100 °C’ de 24 saat isIl islem uygulandiktan sonra aniden sivi azot
sicakhgina sogutulan Fe-%24.5Ni-%4.5Si alasiminda, kismen ikizlenmis
{259}, habit duzlemine sahip ig tipli o’ (bcc) martensite kristallerinin olugtugu
g6zlenmistir (Sekil 3.2.5.a). Olusan martensite kristalleri ile austenite
kristallerinin Kurdjumov-Sachs tirii dénme bagintisina uydugu bulunmustur.
ig tipli martensite’ nin, midrib ile, yiiksek yogunlukta kismen ikizlenmis ikizler
ve dislokasyonlarin plakanin kenarinda birlesmesi ile olugtugu bilinmektedir.
Olusan ig tipi martensitenin karanlik alan goéruntlisinden (Sekil 3.2.5.b)
midrib bdlgesi ve etrafinda c¢ok yuksek yogunluktaki dislokasyonlar

gorulmektedir.

ince plaka tipi martensite’ nin, plakanin bir kenarindan digerine uzanan
yuksek yogunlukta dontsum ikizlerinden olustugu ve dusuk ikiz siniri enerjisi
ile olusumu sirasinda austenite yapida hemen hemen hig kayma
deformasyonu olmamasindan dolayi sekil hatirlama 6zelligi gosterdigi

bilinmektedir. Fe-%24.5Ni-%4.5Si alagsiminda, 1sil igslem sicakliginin artmasi
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ile olusan martensite morfolojisinin blyuk miktarda ince plaka martensite
donustugu gozlenmigtir. Yapilan TEM incelemelerinde; ince plaka martensite
olusumu goézlenmemesine ragmen, Fe-%24.5Ni-%4.5Si alagiminda, isil islem
sicakliginin artmasi ile ¢ok yuksek yogunlukta {112}, donusum ikizlerinin

olustugu gozlenmigtir (3.2.6.a).

Fe-%24.5Ni-%4.5Si alasiminda, kristalografik faz dénugstmlerine eslik
eden bir manyetik faz gecisinin olup olmadigini, 1250 ve 1100 °C’'de 24 saat
Isil igslem uygulanan iki alasimda, AC manyetik alinganlik élgim yontemiyle
arastirimistir. Fe-%24.5Ni-%4.5Si alagiminin, AC manyetik alinganhiginin
sicaklikla degisimi arastirildiinda, oda sicakliginda paramanyetik fazda
bulunan alasimlardan; 1250 °C’ de isil islem gormis alasimin -133 °C’ de
(Sekil 3.3.1), 1100 °C’ de 1sil islem gérmis alasimin ise -70 °C’ de
paramanyetik fazdan antiferromanyetik faza gectigi gértlmuastar (Sekil 3.3.2).
Buradan Fe-%24.5Ni-%4.5Si alasiminda termal etki ile olusan martensite
fazin antiferromanyetik dizenlemeye sahip oldudu sonucuna variimistir.
Ayrica AC manyetik alinganlik élgimlerinden, isil islem sicakhiginin artmasi
ile, Fe-%24.5Ni-%4.5Si alasiminin, manyetik alinganlik degerinin arttigi
bulunmustur. Martensite fazin yuksek yogunlukta dislokasyon icerdigi

bilinmektedir®".

Antiferromanyetik bdlgede olusan manyetik bdlgeler
(domainler), uygulanan AC alan yonunde yodnelirler. Dislokasyonlar yerel
manyetik bolgelerin hareketini zorlastirir®®’?. Isil islem sicakligi artmasi ile

dislokasyon yogunlugu azalir ve manyetik bolgelerin hareketi kismen artar.

Bunun sonucu olarak manyetik alinganlik degeri artar.
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Fe-%24.5Ni-%4.5Si alagiminda; isil islem sicakligi, 1sil igslem suresi
ve soguma etkisinin sonucu olusan antiferromanyetik martensite faza ait
doénusum yuzdeleri, antiferromanyetik martensite yapinin icmanyetik alanlari
ve izomer kayma degerleri, MOssbauer spektroskopisi yontemi kullanilarak
bulunmustur. Mdssbauer spektrumundan yapilan incelemelerde; isil iglem
gbérmus alasimlarin, oda sicakliginda paramanyetik tek ¢izgi spektrumu (Sekil
3.4.1., Sekil 3.4.2., Sekil 3.4.3.), sivi azot sicakliginda martensite olusturulan
alasimlarin ise oda sicakliginda antiferromanyetik alti gizgi spektrumu verdigi
gorulmustar (Sekil 3.4.4., Sekil 3.4.5., Sekil 3.4.6., Sekil 3.4.7.). Mdssbauer
spektroskopisi yontemi kullanilarak yapilan incelemelerde, Fe-%24.5Ni-
%4.5Si alagiminda, 1sil islem sicakhgi, isil islem sicakligi ve soguma hizinin
artmasi ile austenite ana faz igerisinde olusan martensite miktarinin arttigi
bulunmustur. Ayrica olusan martensite miktarinin artmasi ile martensite faza
ait ic manyetik alan degerinin azaldigi, buna kargilik izomer kayma
degerlerinin arttigi bulunmustur. Isil islem sicakhdi ve 1sil igslem suresinin
artmasi ile, olugan martensite miktarinin artmasini tane boyutlarina
baglayabiliriz. Tane sinirlari genis kusur bdlgeleri oldugu igin, martensite
cekirdekleri igin tercihli yer oldugu bilinmektedir®. Tane sinirlari; martensite
doénusumleri engellemek i¢in ana fazin stabilize olmasina hizmet eder.
Martensite kristallerinin bdylUmesi tane sinirlarinda durur. Bundan dolayi
klguk taneler, ana fazin stabilize olmasinin bir sonucudur. Isil igslem sicakhgi
ve suresinin artmasi ile, austenite tane boyutu artar, bdylece toplam tane
sinirlart artar, bundan dolayr olugsan martensite miktari da artacaktir.
Sogutma hizinin artmasi ile g¢ekirdeklenme bdlgeleri artar ve soguma

esnasinda blyik termal zorlar Uretilir'®. Sonuc olarak sogutma hizi artmasi
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ile olusan martensite miktari artar. ic manyetik alan ve izomer kaymanin
degisimi, demir atomunun 3d kabugundaki elektron yogunluguna
baglanabilir. ic manyetik alanin azalmasi; 3d kabuguna elektron transferinin

artmasi ile demirin manyetik momentinin azaldigini gésterir(85).

Ayni
zamanda manyetik alinganlik ile i¢ manyetik alan birbirleriyle ters orantilidir.
Bulunan bu sonuglar manyetik alinganlik sonuclari ile uyum icindedir. izomer
kaymanin degismesi Fe c¢ekirdeklerinde s elektron yogunlugundaki
degismeden kaynaklanir. Fe’ in 3d kabugundaki elektron yogunlugunun

artmasi ile Fe c¢ekirdeklerinin 3s ve 4s kabugundaki elektron yodunlugunu

azalir, bundan dolayi izomer kayma degerleri artar®>).

Fe-%24.5Ni-%4.5Si alasiminda, isil islem sicakligi ve 1sil iglem
suresinin donusum sicakligi Uzerine etkisi; DSC olgUmleri ile belirlenmistir.
1100 °C’ de 24 ve 45 saat, 1250 °C’' de ise 24 saat isil islem gdren
alasimlarin, sicakliga bagh is1 akigi degisimi incelemeleri sonucu; Isil islem
suresi (Sekil 3.5.1., Sekil 3.5.2) ve isil islem sicakliginin artmasi ile (Sekil
3.5.3) martensite baslama sicakligi My’ in dustigu belirlenmigtir. Isil islem
sicakhgi ve suresi sonucu Ms sicakliginin degisimi austenite tane boyutlarina
baglanabilir. Austenite taneleri kugulmesi ile, toplam tane sinirlari kismen
azalir. Bu durum, olasi martensite cekirdeklenme yerlerininin artmasina
neden olacagindan dolayi, martensite olusumu kolaylasir®). Dolayisiya Fe-
%24.5Ni-%4.5Si alasiminda, austenite tane boyutu kigulmesi ile, martensite
olusumu icin daha kuguk serbest enerji degisimi yeterli olacagindan dolayi Mg
sicakhgi yukselecektir. Bulunan bu sonuglar manyetik alinganlik dlgumleri ile
uyum igerisindedir. Ayrica Mg sicakhgi alasim kompozisyonuna ve olusan

martensite morfolojisi ile yakindan iligkilidir.
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