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OzET

Fe-%21A1 ALASIMININ YAPISAL VE MANYETIK OZELLIKLERININ

INCELENMESI

DIKICI, Gékgen
Kirikkale Universitesi
Fen Bilimleri Enstitusu
Fizik Anabilim Dali, Yiiksek Lisans Tezi
Danigman: Prof. Dr. Hiseyin Aktas

Temmuz 2004, 58 Sayfa

Bu tez calismasinda, Fe-%21Al alasiminin yapisal ve manyetik
Ozellikleri Taramal Elektron Mikroskobu (SEM) ve Méssbauer Spektroskopisi
kullanilarak incelenmigtir. Isil iglem goérmemis Fe-%21Al alasiminin
mikroskop incelemesinde dendrit yapiya sahip oldugu bulundu. Mdssbauer
spektrumunun incelenmesinde ise, paramanyetik 6zellik gosterdigi gézlendi.
Bu spektrum igin izomer kayma degeri 0.467x107" +0.190x10'mm/s olarak
belirlendi. Fe-%21Al alasimina 1100°C sicakhginda 24 saat isil islem
uygulandiginda dendrit yapi ve 1100°C de 168 saat 1sil islem uygulandiginda

ise oOtektik yapinin meydana geldigi gorildi. Fe-%21Al alagimina farkh



siirelerde uygulanan 1sil islemlerde elde edilen Méssbauer spektrumlarinin

manyetik 6zellikleri tamimlamada yeterli olmadig1 gdzlendi.

Anahtar Kelimeler: Dendrit yapi, Otektik yapi, Taramalt Elektron

Mikroskobu, Méssbauer Spektroskopisi,
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ABSTRACT

INVESTIGETION OF Fe-%21Al ALLOY STRUCTURE AND MAGNETIC

PROPERTIES

DIKICI, Gékgen
Kirikkale University
Graduate School of Natural and Applied Sciences
Department of Physics, M. Sc. Thesis
Supervisor: Prof. Dr. Hiiseyin Aktas

July 2004, 58 pages

In this thesis study, structural and magnetic properties of Fe-%21Al
alloy is investigated by using Scanning Electron Microscopy and Mdssbauer
Spectroscopy. Dendrite structure is found at non-heat treatment of Fe-
%21Al alloy with microscopy investigation. As for the investigation of
Md&ssbauer spectrum is observed that paramagnetic property. For this
spectrum isomer shift value is determined 0.467x107"+0.190x10"'mm/s .
When Fe-%21Al alloy is heat treatment at 1100°C temperature for 24 hours

dendrite structure, the otherwhise application of heat treatment at 1100°C

iii



for 168 hours eutectic structure is seen. Fe-%21Al alloy which is applied
heat treatment for different period of times is observed that Mdssbauer

spectrums are not sufficient for determination of magnetic properties.

Keywords: Dendrite structure, eutectic structure, Scanning Electron

Microscopy, Mdssbauer Spectroscopy
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1.GIRIS

1.1. Metal Alagimlarin Genel Ozellikleri

Metal ve metal alasimlan M.0.5000 yillarina kadar uzanan bir gegmise
sahiptir. Tarihin bu ilk dénemlerinden bugiine kadar insanoglunun bircok
hizmetinde kullanimistir. GUnumiizde halen yapilmakta olan pek ¢ok
arastirma, metal ve alasimlarnn fiziksel ve mekanik &zellikleri gelistirilerek
daha c¢ok uygulama alanlarinda kullanilir duruma getirilmigtir. Boylece
ulagimdan sanayiye, tip biliminden gunlik yasantimiza kadar birgok alanda
insanligin hizmetine sunulan temel malzeme gruplarn olusturulmustur.
Yapilan ¢alismalarda metal ve alagimlara gesitli fiziksel etkiler uygulanarak
kaliteleri ve uygulama alanlar gelistiriimesi hedeflenmistir. Bu uygulama ile
malzemelerin fiziksel 6zelliklerinde meydana gelen degisme yalnizca ic
yapisi goz online alinarak acgiklanabilir. Bu nedenie, metal ve alasimlarin

fiziksel 6zellikleri genel olarak i¢ yapiya baghdir.

Malzemeler yapilarina gére kristal yapili ve kristal yapih olmayan
malzemeler olmak {izere ikiye ayrilirlar. Amorf malzeme olarak da tanimlanan
kristal yapii olmayan malzemelerin yapisi genel olarak bir dizene sahip
degildir. Kristal yapili malzemelerde ise atomlar ti¢ boyutlu olarak belirli bir

diizene gore dizilerek bir hacim kafesi olustururlar.

Uygulanan bir elektrik alanin etkisi altinda elektrigi iyi ileten katiya
“metal”® ve en az biri metal olmak Gzere iki veya daha fazla elementten

olusan ve metal ozelligi gosteren maddeye ise  “alasim” denir®?.



Tanimladiimiz metal ve alasim malzemeleri ¢cok &6zel durumlar diginda
daima kristal yapiya sahiptirler. Bu malzemelerdeki kristal yapinin varligina
metaller arasindaki bagin incelenmesi sirasinda, iyonlarin gelisigizel
dagilmadigi ve olduk¢a duzenli bir sekilde yerlesmesi ile vanimistir. Bu
nedene bagli olarak atomlar bir araya geldiklerinde en kiigik hacim
olusturacak sekilde yerlesiverirler. Belirli bir desenle meydana gelen bu
yerlesim metal kristallerini ortaya ¢ikanr. Ug boyutlu bir diizene gore dizilen
ve denge konumunda bulunan atomlarin merkezlerinin birlestiriimesi ile
ortaya gikan gériintime kristal érgii denir ©. Metaller de en gok rastlanan
kristal érguler; hacim merkezli kibik (bcc), ylizey merkezli kiibik (fcc) ve siki

paketlenmis hekzagonal (hep) dir. Bu kristal 6rgiiler Sekil 1.1 de verilmistir.

Sekil 1.1. a) bece, b) fce ve ¢) hep kristal orgiileri



1.1.1. Kiristal Yapi Kusurlan

Metal kristallerinin Ozerinde en ¢ok durulan konu ideal kristal olmasi
beklenen kristal vyapilandir. ideal kristal, atomlari belirli bir uzay
koordinatlarinda bulunan bir birim yapinin i¢c boyutta tekran ile olugan bir
hacim olarak dU§Unulebilir. Dogadaki kristal yapilar tam anlami ile homojen
degildir. Fakat atomlarnn U¢ boyutta dizilisi periyodikti. Bu ise ideal

kristallerdeki yapi kusurlarindan kaynaklanir.

Metal malzemelerde gézlenen kusurlar tamamen olumsuz anlamda
degerlendiriimemelidir. GlinkO kusurlar katinin mekanik ve fiziksel 6zellikleri
Gizerinde buyuk bir etkiye sahiptir. Bu nedenle, bazi 6zel durumlar diginda
belirli kusurlar istenerek olusturularak malzemenin o6zellikleri iyilestirilir.
Katilann fiziksel 6zelliklerinde kristal 6rgti de etkilidir. Elektriksel iletkenligi, 1s
iletkenligi, 1s1 sidasi, esneklik ve genlesme katsayisi gibi fiziksel 6zellikler

katinin kristal 6rguistiniin cinsine baghdir @9,

Katilarin kristal 6rgiisiinde katilagma stresince isi, dis zor ve basing
gibi etkilerle meydana gelen, degisiklikler veya kusurlar malzemenin fiziksel
ozelliklerini degistirecegi icin bilimsel bakimdan ¢ok ©6nemlidir. Katilarda
sonradan etkilerle meydana gelen bu kusurlar noktasal, gizgisel, ylizeysel ve

hacimsel olarak siniflandirihiriar.

Metal kristallerinde gdzlenen en basit 6rgti dizensizlikleri noktasal
kusurlardir. Bu kusurlar, kristal yap! igerisinde bir atomun bulunmasi gereken
konumda bulunmamasi veya bulunmamasi gereken konumda bulunmasit ile
ortaya gikar ®®. Sivi metalin katilasmasi, plastik sekil verme, yiiksek enerjili

radyasyonlar veya yiksek sicaklikta titresimler etkisi ile atomlar yer degistirir.



Bu nedenlerle noktasal kusurlar olugabilirler. Ayrica bu kusurlarin mekanik
ozelliklere etkileri 6nemli oldugundan katilarin elektriksel 6zelliklerini blyuk

olciide etkiler.

Cizgisel vyapi kusurlan dislokasyon olarak da tanimlanirlar.
Dislokasyon, birbirine goére kaymis iki kristal hacmi birbirinden ayiran ¢izgi
sireksizligidir. Baska bir tanima gore; kusursuz kristaldeki 6rgi
noktalarindan gegen c¢izgiler boyunca olusan kusurlardir ©8  Bu kusurlar
kristallerde dis zor, Is1 degdisimi gibi etkiler sonucunda meydana gelirler.
Dislokasyonlar metallerin 6zelliklerini bilytk dlctde etkilerler ©7. Ozellikle
kristallerin dis zora karsi olusturdugu dirence ve mekanik 6zelliklerinde ¢ok
6nemli degisikliklere yol agarlar. Dislokasyonlarin olugsmasi ve bunlarin
karsilikli olarak birbirlerini engellemesiyle soguk sekillendirme sirasinda
dayanim artisi gozlenir. Ayrica dislokasyon sonucunda kristallerin enerjisi
6nemli dl¢iide artar ve termodinamik denge durumu higbir zaman s6z konusu

olamaz.

Diger bir kusur olan yiizeysel kusurlar, bir katitylr bolgelere ayiran
sinirlardir. Bu kusurlar, bir malzemeyi ayni kafes yapisina sahip fakat farkl
dogrultulara yo6nelmis bdlgelere ayiran yltizeyden olusur. Bu ylizey kesiti
tzerinde sinir biciminde gozikur. Bu kusurlara en belirgin érnek olarak tane

sinirlari, istiflenme hatalan ve ikiz sinirlari verilebilir.

Metaller ve diger cogu kati malzemeler birgok taneden meydana gelir.
Tane; icerisinde atom dizilimlerinin 6zdes oldugu malzemenin bir kismidir ©®.
Fakat atomlarin dizilis yonelmesi veya kristal yapi, her bitisik tane igin

farklidir. Tane sinirlari ise, taneleri birbirinden ayiran ytzeylerdir ve atomlarn



dizgiin yerlesmedigi dar bir alandir. Ayrica bu yiizeyler metalografik kesit_ler

Uizerinde ¢izgi biciminde goziikirler.

Metal malzemelerin 6zellikleri tane blyukludine gore degisir. Bir
maizemenin tane biyuklug katilagsma, sekil verme ve isil iglem kosullar ile
degisebilir. Tane boyutu azaldikgca malzemenin sertligi artar. Ayrica sekil
degisimi sirasinda ince taneli malzemeler kalitelerini korurken, blylk taneli

malzemelerde yiizey purizlenir.

Ikiz siniri, kristal kafes yapisindaki atom diizlemlerinin simetrik olarak
farkl dogrultularda yonelmesi sonucunda birbirinin ayna goérintiisi seklinde
olugsan iki bolge arasindaki bir diizlem olarak tarmimlanir. ikiz sinirlari
geneliikie kristal taneciklerin icinde olusurlar. Ikizienme, bazi metailerin sekil
verme ya da isil islemi sirasinda meydana gelir. istiflenme kusuru ise, yiizey
merkezli kubik (fcc) yapili metallerde olusur. fcc yapidaki istiflenme sirasi
yerine siki diizenli hekzagonal (hcp) yapidaki istiflenme sirasi olustugunda

bu bélgede istiflenme kusuru meydana gelir.

Hacimsel kusurlar; kristal 6rgii kusurlarina girmemekle beraber
malzemelerde c¢ok yaygin olarak gorlilen kusurlardandir. Bu kusurlar
genellikle, malzemenin dretimi veya sekillendiriimesi sirasinda meydana
gelir. Oksit, nitrar, salfar ve hidriir gibi kalintilar malzemenin tretimi sirasinda
meydana gelen hacimsel kusurlardandir. Dékiim kusurlari, ddvme kusurlari
ve kaynak kusurlan ise sekillendirme sirasinda meydana gelen hacimsel

kusurlardir.



1.1.2. Metallerin Manyetik Ozellikleri

Bir malzemedeki manyetik olaylari atomsal yapilar yardimi ile
aciklayabiliriz. Bir atomda her elektron iki manyetik momente sahiptir. Bu
manyetik momentler cekirdegin etrafinda elektronlarin  yoringe
hareketlerinden ve elektronlarin kendi eksenleri etrafinda dénmelerinden
dolayr meydana gelir. Boylece olusan donel akimlarda, manyetik alanlar
dogurur. S6z konusu alanlar normal olarak birbirlerini karsilikli olarak yok

ettiklerinden madde disa dogru manyetik bakimdan nétr davranir.

Ancak kuvvetli bir dig manyetik alanin uygulanmasi elektron akimlarini
etkileyerek i¢ alanlarin kismen yénelmesine ve birgok manyetik davranigin
ortaya ¢clkmasina neden olur 9 Bu davraniglardan biri diamanyetikliktir.
Herhangi bir atom Gzerine bir manyetik alan etkidiginde yo6ringe
elektronlarindan dolayr manyetik momenti etkilenir ve bitiin atomlar icin bir
manyetik kutup cifti olusur. Kutup ciftleri deﬁgesiz yik veya momente sahip
atomlar veya atom gruplandir. Bu kutup ciftleri manyetik alana kars1 koyarak
manyetikligin sifirdan daha az olmasina neden olur. Kisaca i¢ alan dig alana
etki ederek manyetikligi azda olsa zayiflatir. Ornegin ;bakir, altin ve kursun

diamanyetik maddelerdir.

Diger bir durum ise, manyetik alan uygulandiginda yani dig alan
hafifce kuvvetlenerek maddeyi minimum &lgiiye gektiginde olusur. Bu olaya
ise paramanyetik denir. Aliminyum, paramanyetik maddeye &6rnek olarak

alinabilir (9.

Teknik uygulamalarda o©nemli olan bagka bir durum ise

ferromanyetikliktir. Ferromanyetik malzemeler, disaridan uygulanan manyetik



alanin kaldiriimasi halinde bile manyetikligine devam eder, yani kutup ciftleri

hizaya gelir. Bu maddelere demir, nikel ve kobalt 6rnek olarak verilebilir.

Bazi malzemelerde manyetik alan icinde her kutup ¢iftinin dayamml
¢ok vyiksek -olmasina ragmen komgu kutup ciftlerinin birbirine zit
diziimesinden dolayi manyetik momentler olugur. Krom, mangan gibi bazi
metallerde kendini goésteren bu 6zellikler antiferromanyetiklik olarak

tanimlanir.

Ayrica ferromanyetik 6zellik gdsteren malzemeler belirli bir sicaklhiktan
sonra paramanyetik duruma gecerler . Ferromanyetikten paramanyetiklige
gecis yapilan bu sicakliga Curie sicakhidi denir. Bu sicakhdin ustiinde
atomlarin isil titresimlerinin siddeti nedeniyle, i¢ alanlarin yoénlendirilmesi
mimkin olmaz ve malzemeler paramanyetiklik gosterirler. Curie sicaklig

demirde 8,=769°C " ve nikel de ise 6,=358°C ("% olarak belirlenmistir.

Antiferromanyetik maddeler ise belirli bir sicakhdin altinda
paramanyetik 6zellik gosterirler ve bu sicakliga Nell sicakhd: denir. Bu
sicaklik Nell tarafindan mangan, C. G. Shull ve M. K. Wilson (1953)
tarafindan da Ty=39°C nin altindaki sicakliklarda krom metalli icin deneysel

olarak hesaplanmgtir 9.

1.2. Alagimlarin Temel Olusum $Sekilleri Ve Ozellikleri

Saf metallerin 6zelliklerini daha iyi hale getirmek i¢in uygulamada

kullanilan malzemeler c¢ogunlukla alagimlardir. Genel olarak alagim, bir



metale en az bir bagka metalin katilmasi ile olusan ve metal 6zelligi gdsteren

malzemelerdir.

Alasim sistemi; hemen hemen biitiin elementlerle miimkin olan bitlin
kimyasal bilegsimlere sahip alagimlan icerir. Iki elementten meydana gelen
alagim sistemlerine iki bilesenli veya ikili alagsim sistemi; O¢ elementten
olusan sisteme de Uglii alasim sistemi adi verilir ®?. Her alagim sistemi

birbirinden farkl birgcok alagsim meydana getirir.

Alagimlar eriyik durumda genellikle homojendirler. Bu nedenle bir tek
sivi ¢bzeltiden olusurlar. Kati durumda ise homojen ya da heterojen i¢ yapiya
sahiptirler. Alagimlarda rastlanan ve kafesinde birden fazla atom tirQ

barindiran kristal yapilar, baslica iki grupta toplanabilirler:
a) Kati ¢ozeltiler (kati eriyikler)
b) Metallerarasi bilesikler ( Ara bilesikler veya intermetalik bilesikler) dir.

Kati durumda homojen olan bir alagim ya kati ¢ozelti ya da bir bilesik
seklinde olabilir. Homojen olmayan (heterojen) bir alasim ise kati fazlarin
karnisimindan olusur. Heterojen alasim ya iki kati ¢dzeltinin ya iki saf metalin
ya da iki bilesigin kanigimindan olusabildigi gibi bir bilesik ile bir kati ¢ézeltinin

karigimindan da olusabilir.

1.2.1. Kati Cozeltiler

Cozeltiler sivi ya da kati durumda bulunabilirler. Kati durumdaki
cozelti, farkh tirdeki atomlarin ayni kafes yapisinda bir araya gelmeleri ile
olusur ve kati ¢ézelti olarak tanimlanir. Cozeltinin bilesenlerinden yiizde orani

yiksek olanina ¢bzen veya ¢o6ziict; orani disilik olan bilesenlerine de



¢cOzilen ya da c¢ézinen denir. Céziinen elementin ¢éztnlrltgl, ¢ézeltinin
fiziksel durumuna baghdir. Bu nedenle sivi durumdaki ¢ézunarlik kati
durumdaki c¢oézunirlokten daha fazladir. Coézeltinin  katilasma sicakligi
¢dzinen saf elementlerin katilagma sicakligindan daha yliksek ya da daha

dustik olabilir ©2.

Coztnen atomlarin ana kafes yapisinda bulunma sekline bagh olarak

kati ¢ozeltiler ikiye aynlirlar:

i. Yer alan kati ¢ozeltiler (Degis atomlu kati ¢ézeltiler)

ii. Arayer kati ¢cozeltisi (Arayer atomlu kati ¢cozeltiler) dir.

Yer alan kati ¢ézeltisi; ¢oziinen bilesenin bir miktar atomunun ana
kafesteki c¢Gzen bilesenin atomlarinin yerini almasi ile olusan kati
cozeltilerdir. Atomlarin birbirinin yerini almasi olayi ¢b6zen bilesenin kafes

yapisi icerisinde meydana gelir ©.

Tam ¢dziinarlik belirli kosullar altinda saglanabilir. iki elementin tam
¢cozunurlukla kati ¢ozelti meydana getirebilmesi icin; aym kafes yapisina
sahip olmalari ve atom c¢aplari arasindaki farkin %15 den az olmasi
zorunludur. Ayrica elementlerin atom vyapist ile ilgili kimyasal ve

elektrokimyasal diger bazi kosullarinda saglanmasi gerekir Y.

Ara yer kati ¢ozeltisi ise; yancaplan kigik olan atomlarin ¢ézen
elementin atomlari arasindaki bogluklara girmesi ile olusur. Kafes
yapisindaki bosluk veya aralik ¢ok dar oldugundan , ancak yangaplan 1A
dan daha kigiik olan atomlar ara yer kati ¢ozeltisini olusturabilirler. Bunlar
Hidrojen (0,46 A ), Bor (0,97A ), Karbon (0,77 A ), Azot (0,77 A ') ve Oksijen

(0,60 A ) atomlari olabilirler ('? .



1.2.2. Metallerarasi Bilegikler

Metallerarasi bilesikler; kimyasal bakimdan birbirine benzemeyen
farkli metallerin birlesmeleri sonucunda olusurlar. Bu olugsum (bilesik) farkh
bolluk oraniarinda hazirlanan ve genellikie iki veya daha fazla alt kafesleri
bulunan kristal yapisi siiperkafeslere benzeyen yapilardir. Metallerarasi
bilesikler de meydana gelen silperkafeslerin olugsmasi icin, ¢dzeltilerdeki
stiperkafeslerin olugsmasi i¢in gerekli olandan daha gugli gekme kuvvetlerine
ihtiyag vardir. Atomlann farkli elektronegatiflikleri sonucunda metallerarasi

bilesikler de metallik bag ile iyonik bag olusabilir 2.

Bunlarla birlikte metallerarasi bilesiklerin kristal yapilarn stperkafes gibi
dizenli, ancak bilesenlerin kafeslerinden genellikle farkh ve karmasiktir.
Ornegin Fe-Al sistemindeki metallerara3| bilesiklerden olan FesAl ve FeAl un
stperkafes yapilan Sekil 1.2. de verilmigtir. Stperkafes birim hucreleri

ylizlerce atom igerebilirler. Bunun sonucu olarak da sertlikleri gok yiiksektir.

O @

Fe Al

Sekil 1.2 a) B2, FeAl un ve b) DO3, Fe;Al un siiperkafes yapilar
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Metallerarasi bilesikler kimyasal bilesiklere benzer AxBy seklinde
belirli bir bilesime sahiptirler. Ornedin Al-Cu sisteminde ALCu, Ni-Al
sisteminde NisAl ve Fe-Al sisteminde Fes;Al metallerarasi bilesikleri meydana

gelir. Ayrica kati ¢dzelti bilesim araligi icinde de bulunabilirler.

Alagimlar arasinda metallerarasi bilesiklerin en ©6nemli &zellikleri
yiksek dayanim, ylksek erime sicakliklari, Ustiin korozyon ve oksidasyon
direnci ile dustik kitle yogunluklandir > ). Ayrica NisAl, NisSi ve TiAl gibi
bazi metallerarasi bilesikler iri taneli yapilara sahip olduklan zaman
stiperplastisite gosterirler'®. Bu zellikleri ile metallerarasi bilesikler cevresel
diren¢ ve iyi dayanim gerektiren yapisal uygulamalar icin ¢ok iyi potansiyele

(18 Cok cekici olan bilimsel ézellikleri sonucunda yiksek devirli

sahiptirler
makineler, roketler ' ve ayrica mikroelektronik iletimler, ara baglantilarda

islemci materyalleri '® kapsayan genis uygulama alanlarina sahiptirler.

Bu 6zelliklerine ragmen diisiik sicakliklardaki metallerarasi bilesiklerin
tek bliyik dezavantaji kolay kirilganhigindan dolayi distk stnekliktir ve
alagimlarda metallerarasi bilesigin meydana geldigini gosteren isaret
genellikle dustk stinekligidir " . Bu 6zelliginden dolay diizenli metallerarasi

bilesikler ticari materyal degildir ' .

1.3. Faz Dontisiimleri

Her yerinde ayni atomik dizilime ve o&zelliklere sahip olan denge
durumuna “faz” denir. Bu denge, maddeyi olusturan atomlar arasindaki bag
kuvvetlerinin en dusuk enerjili durumudur. Bazen atomlarin dengede

bulundugu enerji durumu sicaklik, basing ve kimyasal bilesim gibi etkenlerin
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degismesi ile bozulur. Bunun sonucu olarak atomlar daha digik enerji
gerektiren baska bir denge konumuna geg¢meye zorlanirlar. Bodylece
atomlanin dizilimi, i¢ yapisi degisir ve yeni bir dizilim meydana gelir. Bu olaya,
yani belirli fazdan olusan bir denge yapisindan degisik fazlardan olusan diger

bir denge yapisina gegis olayina “faz dénustmi” denir 9.

Malzemeleri istenilen 6zelliklerde tretebilmek igin; fazlarin cinslerini,
ozelliklerini, ayrica fazlarin hangi kosullar altinda olustuunu ve hangi
durumlarda dontsimlere ugradidini bilmek ¢ok dnemlidir. Bu nedenle,
alasim sisteminde bulunan fazlarin olugsumliari ve dontsumleri i¢in gerekli
bilgiler faz diyagrami ile verilir. Bu diyagramdan belirli bir malzeme
sisteminde sicaklik ve bilesime bagll olarak olusacak fazlann tarleri,
malzemedeki bilesimler ve miktarlari saptanabilir; hatta i¢ yapilari da tahmin

edilebilir @2,

Bir faz déniisimi sirasinda kristali olusturan atomlarin birbirine gére
konumlart ya da komsuluklari degiserek meydana gelen dénlsumlere
“Difuzyonlu Faz Dénasimi” ; atomiarin birbirine gére konumlari dedismeden
meydana gelen faz déniisimlerine de “Difiizyonsuz Faz Dénisim” denir.

Diftizyonsuz faz déniisimiinde kristal yap bir bitiin olarak tasinmaktadir @9,

Metal ve alasim sistemlerindeki faz déniisiimleri déniigim olaylarina
gore iki ana gruba ayrilir " 22 Bu gruplardan ilki gekirdeklenme ve bitytime
dondsamileri, ikincisi de martensitik déntstmlerdir.  Cekirdeklenme ve
bllyme déntstmleri, sabit sicaklikta difizyonun énemli rol oynadig: termal

etkilesme ile meydana gelir. Martensitik dénugtmler ise, diflizyonsuz olarak
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meydana gelir. Bu nedenle kristalografik olarak atomlarnin, atomlar arasi

uzakliklardan daha kuguk uzakliklara yerlestirdikleri déniisimlerdir.

1.4. Katilasmadaki Fiziksel Siirecler

Genel olarak bitin metal alaglmiar Uretimlerinin bir asamasinda
sividir.  Sivi haldeki bir malzeme katilasma sicakliginin altina
sogutuldugunda; sivi icerisinde katinin bliyiimesi olayi gergeklesir. Bu olaya
katilagma denir. Katilagsma siireci icerisinde olusan yapilar malzemenin
mekanik o6zelliklerini etkiler. Ayrica malzemede olugan tane boyutunu ve

seklini katilagma sirasinda kontrol edebiliriz.

Katilagsma sirasinda atomlarinin dizilisi; en dizenli kisa mesafeden
uzun mesafeli dizene veya kristal yapiya kadar dedisir. Katilagsma olay: iki
asamada meydana gelir. Bunlar sirasi ile c¢ekirdeklenme ve bilytumedir.
Cekirdeklenme; sivi malzeme katilagma sicakliginin altina sogutuldugunda
sivi igerisinde kigik kati parcaciklarinin sividan ¢ekirdeklesmesi ya da baska
bir ifade ile sivi igerisindeki atomlarin kiimelegerek kati malzemeye benzeyen

kiiglk bir bélge olugturmasi ile meydana gelir.

Katinin biyiimesi ise; sivi igerisindeki atomlarin kati gekirdek ylizeyine
difizyonu ile meydana gelir. Bu sekilde bliyime sivi bitene kadar devam

eder.

Katilagsma yapist bélgesel katilasma hizina ve sicaklik degisimine gore
degismektedir. Bu nedenle, eger uygulanan katilagsma hizi yeterince dusik

ise ¢dzlnen madde zamanla araylizey ( sivi ile katiyir birbirinden ayiran
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ylzey ) den sivi igine itilir. Bunun neticesinde araylizey diizlemlestigi igin

bilyiime diizlemsel olarak gergeklesir @3

1.4.1. Dendritik Katilagma

Cekirdeklenme zayif oldujunda, kati olugsmadan 6nce sivi katﬂaéma
sicakliginin altinda bir sicakhiga sogur ®®. Katilasma ya da kristalin bytimesi
sirasinda anizotropi etkisi ile biyime hizi her yonde ayni degildir. Bu §arﬂar
altinda araylizeyde kugik kati siskinlikler olusur. Bu siskinliklere “dendrit”
denir. Bagka bir ifade ile, bir sivi icerisinde gekirdeklenen ve aga¢ seklinde

blylyen kati yapiya “dendrit” denir.

Araylizey de olusan kati sislik, bllyime devam ederken ergime isisi
soguyan siviya iletilir. Sivinin sicakligt katilasma sicakligina dogru yukselir.
Gizli ergime 1sisinin dagilim hizina bagli olarak birincil dal Gizerinde ikincil ve
Gictinciil dendrit kollari olusabilir. Bdylece dendrit bliyiime, alt soguyan sivinin
katilasma sicakligina ulasmasina kadar devam eder ®®. Geriye kalan sivi

dizlemsel biyiime ile katilagir.

Metal malzemelerin dékiimden sonraki ilk yapisi genelde dendrit yap!
seklindedir. Bu dendrit yapilara tanenin iskelet yapisi da denir ?¥. Katilagsma
sirasinda sivi miktari azaldikga dendrit yapida dallanma azalir, yani dendrit
kollari arasindaki bosluklar dolar ve dendrit biylimesi komsu dendritler
tarafindan engellenir. Bu durum dendritlerin veya kristallerin diizensiz
bicimde gériinmelerine neden olur ve kristallerin katilagtigi bélgelerde tane

sinirt meydana gelir.
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Bu katilagsan dendritlerin diizensiz kristalografik  y6nelimlerinin
genellikle sadece birkag derece olmasi nedeniyle kiigiik acgili tane sinirlan ile
cevrelenirler ®®. Malzemeye uygulanilan katilagma hizi yiiksek ise ince
dendrit yapi elde edilir; tane yapisi kiigilir. Bu yizden malzemenin sertligi ve

mukavemeti artar @ .

1.4.2. Otektik Katilagma

Otektik katilasma; sivi fazin katilasmasi ile elde edilen bir i¢c yapidir.
Otektik nokta, ikili bir alagsim sisteminin a , B kati fazlan ile sivi fazinin
dengede bulundudu Ggli noktadir. Bu noktadaki sicaklik ve bilesim sirasi ile
dtektik sicaklik ve &tektik bilesim olarak adlandirilir. Otektik alasim kendisini
olusturan tiim elementlerin saf haldeki erime sicakliklarinin altindaki bir

sicaklikta erirler ve katilasirlar ).

Tanimladiimiz otektik nokta, otektik sicakhdr ve oOtektik bilesimi

sekilde verilen genel 6tektik sisteme ait faz diyagraminda gésterilmistir.
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Sekil 1.3. Otektik sisteme ait genel faz diyagrami

Otektik alagim belirli bir sicaklik araliginda degil, saf metal gibi sabit
sicaklikta katilagir. Ancak tam 6tektik alasimlanin diginda kalan alagimlarda
katilagsma araligi bulunmaktadir. Ayrica kati durumdaki saf metal tek fazdan

olugurken 6tektik alagim iki fazdan olusur.

Sekilde verilen ve bilesimi O olan sivinin sabit sicaklikta iki kati faza

déniisimi 6tektik reaksiyon olarak tanimlanir ve denklemi ;
Sivi Kati A +Kati B ( Otektik Karigim) (1.1)

olarak verilir. Otektik déniigiim sonucunda olugan her iki kati fazin bilesimi

doniigen sivi fazin bilesiminden farklidir.

Otektik yapi butun 6tektiklerde lamelsel, spiral, gubuksal veya

kompleks diizenli tane yapilan goézlenmistir. Eger safsizliklar gibi diger
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elementler mevcutsa o zaman safsizliklarin her iki fazdan geri itiimesi ile
yapisal asin soguma olusur. Bu durumda ise alasimda dendritik yapilar elde
edilir. Ayrica otektik bir alasimda yiksek hizlarda katilagsma sonucu 6tektik

mikro yapi ile birlikte birincil dendritler ve farkh mikro yapilar gézienir.

Ergime noktasi diisik ve mekanik 6zellikleri iyi oldugunda teknik
uygulamalarda otektik ve Otektige yakin olusumiar 6zellikle dokiim

malzemesi ve lehimleme alagimlan olarak ¢ok kullanilir.

1.5. Kaynak Ozetleri

Demir-aliiminyum sisteminin manyetik ve yapisal 6zellikleri ydoniinden
cok zengin farklihklart  vardir;, bu ylzden kapsamhi  sekilde
arastinimislardir®.  Yapilan bu arastirmalar sonucunda Fe-Al sistemi
kimyasal olusuma, katilasma oranina ve sicaklik davranisina bagh olarak

metallerarasi bilesiklerin yapisinda olduklart bulunmustur 7.

Fe-Al sisteminde yapilan c¢ahismalar da genel olarak alasimiar
homojen hale géldikten sonra meydana gelen fazlar incelenmigtir. Bu
calismalarda (¢ tane bcc bazli fazlarin [dizensiz kati eriyik (a) , dizenli
FeAl (B2), duzenli FesAl (DOs3) ] ve iki tane ikili faz bélgelerinin ( a+DO5; ve
a+B2 ) varigi gorilmistir @2, Metallerarasi bilesikler arasindaki en genis
calismalari demir-aliminyum sisteminde meydana gelen FezAl (DO3) ve FeAl
(B2) bilesikleri meydana getirir. Bunun nedeni demir-aliminyum tretiminin
kolay, dustk maliyetli, disiik yogunluklu, iyi asinma direncine ve ayrica tst{in
oksidasyon ve korozyon direncine sahip olmalandir ®. Ayrica bu sistemdeki

metallerarasi bilesiklerin yogunluklarinin 5,49-6,68 g/m? oraninda olmasi ile
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nikel-bazli siiperalagimlar ile paslanmaz celiklerden daha diigiik yogunlukta
oldugu bulunmustur #*%. Bu avantajlar ile sabit firinlar, gézenekli gaz metal
filtreleri, otomobil ve diger endiistriyel vana pargalarinda ve birgok potansiyel

uygulama alanlarinda kullanilirlar.

Homojenlestikten sonra olusan yapi ¢alismalarindan bir tanesi Arvind
Agarwal ve arkadaslarinin ©" yaptiklan aragtirmadir. Bu galismada ilk olarak
Fe ve Al elementleri dokim teknidi ile hazirlanan Fe-25.28 at.%Al (alasim
ylizde atomsal oran olarak gdsterilmistir) alasimi 1000°C de dért saat 1sil
islem uygulanarak homojenlestirilmistir. Daha sonrada 1000°C de hot-rolling
ile a fazini, 800°C de hot-rolling ile FeAl (B2) fazini ve 500°C de FezAl (DO3)

fazini elde etmislerdir.

1967‘ylllnda G. P. Huffman ve R. M. Fisher'in yaptigi calismada®? ise
%30 ile %50at.Al araligindaki FeAl alagsimlann mikroyapilari ve manyetik
6zellikleri incelenmistir. Bu ¢aligmada kullanilan numuneler yiiksek safliktaki
Fe ve Al bilesenlerinin vakumlu ortamda eritilmesiyle olusturulmuslardir. Bu
numuneler 1000°C de bir hafta stireyle homojenlestirilmisler ve sonra iki saat
1000°C de tavlama (annealing) yapilmigtir. Bu islemierin sonunda XRD (x-
isinlan teknigi) teknidi kullanilarak %29,8at.Al iceren alagimlarda %50-40
DOs; , %50-60 B2 yapisi; %31,4at.Al igeren alasimda %5-10 DO3; ,%90-95 B2
yapisl; %34,5 ile %48,1at.Al araligindaki Fe-Al alasimlarinda ise B2 yapisi
g6zlenmistir. Biitin bu alasimlarin manyetik 6zelliklerine Méssbauer teknigi
kullanilarak bakilmis ve %29,8at.Al iceren Fe-Al numunesi hari¢ geri kalan
numunelerin  hepsinin  tamamiyla paramanyetik 6zellik  gosterdigi

saptanmigtir.
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M. B. Stearns'in yaptid calismada ise ©* %30at.Al miktarinin
Ustiindeki Fe-Al alagimlarinin bilesenleri vakum altinda eritilerek hot-rolling
yapiimis ve bu numunelerin Méd&ssbauer spektrumlarina bakildiginda

paramanyetik 6zellik gésterdigi saptanmistir®®.

1967 de L. Cser ve arkadaslarinin yaptigi bir calismada ©® ise %24,3-
26,4at. Al aralifinda Al iceren Fe-Al alagimlarinin manyetik 6zellikleri
Mossbauer spektroskopisi  kullanilarak incelemisti. Bu calismadaki
numuneler vakum altinda eritilerek hot-rolling uygulamigtir. Numunelere
600°C de 10 saat tavlanma (annealing) yapilmistir. Bu ¢alisma sonucunda
500-600 °C aralifinda paramanyetik ve astrl ince yapi spektrumlarinin ayni

zamanda olabilecegini gostermistir®®.

Manyetik 6zelliklerin Mdssbauer spektroskopisi kullanilarak incelendigi
bir bagka calismada ise A. Arrott ve H. Sato, %40at.Al iceren Fe-Al
alasiminin diizenlendidi zaman antiferromanyetik, duzensiz oldugunda ise

ferromanyetik 6zellik gosterdigini gézlemislerdir ©7.

Fe-Al bazl bir alasim sisteminde yapilan bir calismada®® ise farkl
yapilara rastlanmigtir. B. Voyzelle ve J. D. Boyd Fe-%15.4at.Al-%5.1at.Cr-
%1at.Nb alagsiminda dékiimden sonra ,Fe-%14.8at.Al -%5.8at .Cr -%1.1at.Nb
alagiminda ise hot-rolling ve 1 saat 900°C de tavlama (annealing) yapildiktan
sonra &tektik yapilar gézlenmigtir. Bu yapilar Sekil 1.4 ve Sekil 1.5 de

verilmistir®®.
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Sekil 1.4. Fe-%15.4at.Al-%5.1at.Cr-%1at.Nb alagiminda olusan 6tektik yapilar

a)optik mikroskopta b) SEM de

Sekil 1.5. Fe-%14.8at.Al-%5.8at.Cr-%1.1at.Nb alagiminda olugan 6tektik yapilar

Ayrica E. Aldirmaz'in yapti§ yilksek lisans tez galismasinda ©9 ; Al-
%40 wt.Zn (alagim yiizde agirlik orani olarak verilmigtir) alagimini 350°C de 2
saat isil iglem gordiikten sonra buziu suda hizli sojutma yaptiginda alagsimda
otektik yapi; oda sicakligindaki suda hizli sogutma yapildiginda ise dendrit

yapi Taramali elektron mikroskobu(SEM) incelemeleriyle gozlemistir. Al-
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%40wt.Zn gozlenen otektik yapt Sekil 1.6 da; dendrit yapt ise Sekil 1.7 de

verilmigtir.

Sekil 1.7. Al-%40wt.Zn alagimda olugan dendrit yapi

Bu calismalara ek olarak Fe bazli alagimlarnn katilagsmasi sirasinda
meydana gelen dendrit yapilarin 1sil islemler uygulanarak biyimesi ve buna
ilaveten alasimlarin homojen hale geldigi arastirmalar sonucunda

g6zlenmistir.
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Bu aragtirmalara 6rnek olarak S. Biylikakkas'in “% doktora tezinde
Fe-%40wt.Ni-%2wt.Mn alagim! ile yaptig1 calisma verilebilir. Alagima 800°C
sicakliginda 3 saat i1sil islem uygulanmasiyla taramali elektron mikroskopla
incelenmesinde dendrit yapi gézlenmistir. Alagima ayni sicaklikta 6 saat isil
islem. yapildiginda ise dendrit yapinin blylyerek dallanmalarin azaldigi
belirlenmigtir. Alagimda gézlenen dendrit yapt ve buyimesi sekil 1.8 de

verilmigtir.

b)

Sekil 1.8. Fe-%40wt.Ni-%2wt.Mn alagsimina 800°C sicakhiginda a) 3 saat b) 6

saat isil iglem uygulandiginda numunede olugan dendrit yapilar

22



2. MATERYAL VE YONTEM

2.1. Materyal

Bu calismada Fe-%21Al (alasim vylUzde agirlik orani olarak
gosterilmigtir) alasiminda isisal islemler sonucunda olusan yapisal 6zellikleri
JEQL-JSM-5600 30 kV hizlandirma gerilimine sahip SEM, manyetik
ozellikleri 50 mCi lik °'Co kaynag: ile calisan Méssbauer spektometresi

kullanilarak belirlenmistir.

2.1.1. Alagimlarin Hazirlanmasi

Bu calismada kullanilan Fe-%21Al alasimi, Tuabitak Marmara
Arastirma MerkeZ'inde indiiksiyon firininda argon atmosferinde %99.9 saflik

derecesinde Fe, Al elementleri kullanilarak ingot halinde hazirlatiimistir.

Ingot halinde bulunan ti¢c Fe-%21Al alasimindan birisi islem gérmeden,
diger ikisi ayni sicaklikta fakat farkli siirelerde 1sil isleme tabi tutulmus ve her
ikisi de aym ydntemle sogutulmustur. Birinci ingot, 1100 °C de 24 saat siire
ile 1sil iglem uygulandiktan sonra firindan alinarak oda sicakligindaki suyun
icine atilmis ve bu sekilde hizli sogumaya birakilmistir (water-quench) . Ikinci
ingot ise, 1100 °C de bir hafta siire ile isil islem uygulandiktan sonra firndan

alinarak oda sicakligindaki suda hizli sogumaya birakilmistir.
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2.1.2. SEM incelemeleri igin Numunelerin Hazirlanmasi

SEM ile yapilacak ¢aligmalar igin, isil igslem uygulanmamis ve farkh 1sil
islemler uygulanmig ve sonrasinda hizli soguma yapilmis diger iki ingotunda
ylzey piruzlerini gidermek igin islemler uygulanmistir. Bu purizleri gidermek
icin sirast ile 220, 400, 600, 800 ve 1200 luk su zimparalari kullanilmistir.
Yuzeydeki plrizleri giderilen ingotlar 3 ve 1um lik elmas pastalar kullanilarak
parlatildiktan sonra numunelerin yizeyleri metanol ile temizlenip kurumaya

birakilmigtir.

SEM ile yluzey incelemesi yapilacak ingotlarin yiizeylerinde olusan
yapilari ortaya ¢ikarabilmek igin numuneler %5 HF, %15 H,O ve %80 H,O,

iceren ¢ozelti icerisinde bekletilerek daglanmistir.

2.1.3. Modssbauer Spektrometresi incelemeleri i¢in Numunelerin

Hazirlanmasi

Isil islem uygulanmamis Fe-%21Al alasimh ingot ve farkh 1sil islem
uygulanmis Fe-%21Al alasimh iki ingot; elmas bigakli kesici kullanilarak
200um kalinliginda kesilmigtir. Her (¢ numunede mekanik malzeme
incelticisi kullanilarak 80pm ye kadar 220 lik su zimparasi ile zimparalanarak
inceltilmistir. Daha sonra Médssbauer spektrometresinde incelenecek
numunelerin  yaklagikk olarak 10-15um ye kadar inceltiimis olmasi
gerektiginden; numuneler %5 HF, %15 H,O , %80 H,0, oranlarinda
olusturulan asit ¢ozeltisi ile kimyasal inceltme yapilarak yaklagik 20um ye

kadar inceltilmiglerdir.
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2.2, Yontem
2.2.1. Taramah Elektron Mikroskobu (SEM)

Yaklasik elli yildir kullaniimakta olan elektron mikroskobu son yillarda
daha da geligtirilerek fizikten metalurjiye, tiptan biyolojiye kadar birgok alanda

kullaniimaktadir.

Elektron mikroskoplari klasik mikroskop yani optik mikroskoplara
benzer prensiplerde ¢alisir. ki mikroskobu birbirinden ayiran temel fark ise,
optik mikroskopta incelenecek numune {zerine normal gk 1sINI
gonderilmesine karsin elektron mikroskobunda elektron isin1  (akimi)
gonderilmesidir. Bu nedenle elektron mikroskoplarinda kullantlan iginlarin
dalga boyu gorinir isiktan daha kuguktir. Bu isiklar ile aydinlatma

yapildigindan ¢ézme gigcleri ok daha yiiksektir.

Son yillarda elektron mikroskoplarinda, tek dalga boylu elektron
isinimi elde etme tekniklerinin gelismesine paralel olarak, elektronlarin
sadece ince numunelerden gegisi ile degil, kalin nhumunelerin yiizeyinden
yansitiimasi ile de goriinti elde edilebilecegi bulunmustur. Bu sayede yiizey
incelemeleri icin taramali elektron mikroskobunun gelismeye baglamasi
mumkan kilinmistir. SEM katot 1sinlan tipt mantigi ile calismaktadir ©9.
Taramali elektron mikroskobu(SEM) nun calisma semasi $ekil 2.1 de

verilmistir .
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Sekil 2.1 Taramali elektron mikroskobunun galigsma semasi

Numuneler havasi bosaltiimis bir kolona yerlestirilirler. Bunun nedeni
birkag voltiuk gerilim ile flamandan kopartilan elektronlarin numuneye

varmadan 6nce hizlarnni ve enerjilerini kaybetmelerini énlemektir.

Bu tiir elektron mikroskoplarinda elektron i1sint yaklasik 100A ¢apli
olacak sekilde odaklanir ve numune yiizeyine dusuralar. Bu elektron 1sini ile
numunenin yiizeyi taranir. Numuneden vyansiyan elektronlara birincil

elektronlar, numune tarafindan emilen elektronlara ise ikincil elektronlar
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denir. Elde edilen bu elektronlar bir elektrostatik elektroda odaklanr. Buraya
konulan bir sintilatér (scintillator) yardimi ile alinan elektronlar isik iginlarina
cevrilir ve bir fotogogaltici ile cogaltilan sinyal bir osiloskop ekranina

dastralar ve buradan gézlem yapilir.

Birincil elektronlar daha hizli hareket ederler ve toplayiciya dogrusal
yollar alarak ulagir. Ikincil elektronlar ise birincil elektronlara gére daha yavas
hareket ederler. Bu nedenle ikincil elektronlar toplayictya bir potansiyel

uygulanarak getirilirler.

Ikincil elektronlar derin gukurlanin detaylarni ve purizit yuzeyleri
incelemede daha kullanighdir *Y. Birincil elektronlar ise daha ¢ok elementleri
ayirmada kullanilir. Ciankt birincil elektronlarin giicih numunenin  atom

numarasina baghdir.

2.2.2. Méssbauer Spektroskopisi Sistemi

Méssbauer spektroskopisi nilkleer gama rezonansi spektroskopisi
olarak da bilinir. Atomiarin g¢ekirdeklerinde gama isinlari sogurulmasi
calismalarinda kullanilan bir tekniktir. Bu teknik bazi elementlerin atomlarinin

fiziksel ve kimyasal 6zelliklerini hassas bir sekilde agiklar.

Kirk yih agkin zaman boyunca Méssbauer spektroskopisi bilimin pek
¢ok dalinda karanlikta kalan kisimlari aydinlatmada énemli rol oynamigtir. Bu
spektroskopik metot 6zellikle nikleer fizik ve katihal fizi§i arasindaki olgularin
kesfinde temel olarak kullanilmigtir. Giinimizde ise bu metot; kimyadan

metalurjiye, jeolojiden biyolojiye, ay topradi calismalarindan biyofizik ve
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jeokimya alanlarinda yapilan ¢ok genis deneysel calismalara kadar

yayilmigtir.

Ayrica Mé‘)_ssbauer spektroskopisi ile c¢ekirdek enerji dizeyleri
arasindaki gecisler, bu gecislerin ortalama ©6mur streleri ve uyarilmis
seviyelerin enerji geniglikleri, cekirdek elektrik kuadrapol momentleri,
manyetik dipol momentleri ile bunlara benzer diger 6zellikler belirlenebilir.
Bununla beraber M&ssbauer spektroskopisi yardimi ile belirli bir elemente ait
cekirdegin c¢evresindeki asiri ince yapi etkilesimleri incelenerek elde edilen
parametreler, manyetik asirt ince yapi alanlari numune hakkindaki kimyasal

ve manyetik fazlar hakkinda bilgiler elde edilebilir “? .

Bu teknik 6zellikle nukleer fizikte cekirdek momenti bilgisiyle, ince yapi
modelinin anfasiimasinda 6nemli katkida bulunmustur ®8  Kimyada ise
organik metallerin ylizeylerinde meydana gelen asinmadaki (corrosion) ylizey
calismalarina katihal ﬁiiginde ise faz dénusumilerine kadar bir cok konudaki

calismalarda énemli rol oynamistir.

Mossbauer deneyi genel olarak radyoaktif bir kaynak, bir sogurucu,
stirtch sistem ve sojurucudan gegen gama isinlarini sayan bir dedektt}rden
meydana gelir. Radyoaktif kaynak olarak yani gama kaynagi olarak
genellikle uyarnimis durumdaki kararli izotoplar kullantlir. M&ssbauer olayi
yaklasik 65 izotopla gozlenmistir ©®®. Fiziksel metalurijinin gok 6nemli
elementi olan *'Fe izotopu Mé&ssbauer olay! icinde ¢ok dnemlidir. M&ssbauer
olayin kullanildigi galismalarda, %50 nin tzerinde bu izotop kullaniimigtir.
Ayrica izomer kaymasi, niltkleer zeeman olayi, kuadropol yarilmasi gibi butiin

6nemili olaylar ilk olarak bu izotop ile kanitlanmistir.
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2.2.2.1. Mdssbauer Olayinin ilkeleri

Uyanimig bir g¢ekirdekten yayinlanan gama isinlannin, taban
durumundaki ayni tip bir ¢gekirdegi uyarmasi olayinin incelendigi Méssbauer
olayi R. L. Méssbauer tarafindan 1957 de deneysel ve teorik olarak

calisilmaya baslanmistir ©9 .

Uyanimig bir durumdaki bir gekirdek daha disik bir enerji seviyesine
ya da taban durumuna gegisi sirasinda enerjileri 12keV ile 2.5MeV arasinda
degisen y isinlan yayinlar “? . Méssbauer spektroskopisinde, °'Fe
izotopunun déteronlarla JH bombardiman edilmesi ile elde edilen radyoaktif

%’Co izotopu kaynak olarak kullanihir. Bu radyoaktif kaynagin en dnemli
Ozelliklerinden biri 270 giinlik yart 6émre ‘sahip olmasidir. Ayrica bu
radyoaktif izotop bir elektron yakalamasi yaparak uyariimis durumdaki °'Fe’

cekirdegdini meydana getirir.
JCo +Je - Fe* (2.1)

Uyanlmis durundaki °’Fe’ gekirdegi taban durumuna gegerken

enerjileri 14.4keV, 123keV, 137keV olan ¢ tane gama isini ‘yayinlar %,

Radyoaktif ' Co izotopunun kararh 3. Fe ya bozunumu olay1 Sekil 2.2 de

gosterilmigstir.
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Sekil 2.2. Radyoaktif ¥’ Co,; izotopunun, kararh Fe,s ya bozunma semasi

Uyanimis durumdaki bir cekirdek taban durumuna gecisi S|ras}nda Ey;
uyartimig durumun enerjisi ve Er ; taban durumunun enerjisi olmak tzere
E,=E—Er eneijili v 1sim yayinlar @, Yayinlanan bu y 1sinin ayni cekirdegin
taban durumu tarafindan tamaminin sogurulmasiyla, uyarimis duruma

gegcmesi olayina “rezonans” denir. Bu olay Sekil 2.3 de verilmistir.

Ey A Ey

NN E =ho S DN AVAVAS
(Yayinlanan vy ) (Sogurulan y)

y

Er Er

Sekil 2.3. Rezonans olayi
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Mossbauer olayi, uyarilimis ¢ekirdekten yayinlanan y 1sinlannin taban

durumundaki ayni tip bir ¢gekirdegi uyarmasi olayini yani, rezonans olayini
inceler. Bu olayl ¥Co radyoaktif kaynagiyla acgiklarsak, Sekil 2.2 de gériilen

uyarilmis °'Fe” gekirdegi taban durumuna inerken 14.4keV lik bir vy 1sini
yayinlar. Mossbauer olayindaki rezonansin olmasi i¢in bu y 1sininin bagka

bir taban durumundaki >’Fe cekirdegi tarafindan sogurulmasi gerekir.

Kitlesi M olan, uyarilmis bir ¢ekirdekten y 1sini yayinlanmasinda ya
da ¥ 1sinin soguruldugu taban durumundaki cekirdekte, momentum

korunumu kanununa gore geri tepme olay! gerceklesir. Geri tepme olay Sekil
2.4 de gosterilmistir. Ayrica bu olay momentum korunumuna goére (2.2)

denklemi ile ifade edilir.

Sekil 2.4. Gama 1sini yayinlayan bir ¢gekirdegin pg geri tepme momentumu ve

Ec enerjisi ile geri tepmesi 9

E
Pe=-p, = -_C_7 =-hk (2.2)

Gama 1gini yayllmasi olayinda momentum korunur ve p, y Isini

cizgisel momentumu, c¢ 1sik hizi, i Planck sabitinin (h) 2~ ye bolumuni ve k
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gama isinin dalga vektsriiniin bayuklagadar “®. Bu hareketten kaynakianan

geri tepme eneirjisi ise

EG':'—I'MVZ :&é‘__—_.p_:. (23)
2 % 2M 2M
seklinde verilir.

Yayinlanan fotonun enerjisi, enerji korunumuna gére;

E,-EoEc (2.4)
olur. Burada Eg geri tepme olmadiginda yayinlanmasi beklenilen fotonun
enerjisidir.

Ayni sekilde sogurulma olayinda da enerji korunur, bu nedenle

sogurulan fotonun enerjisi;

E,=Eo*+Ec (2.9)
olmalidir. Bu enerji gekirdegin uyariimasi icin gerekli enerjidir. Bu nedenlerle,
yayilma ve sogurulma cizgileri arasindaki enerji farki 2E¢ olur. Bu enerji farki

Sekil 2.5 da gosterilmektedir. Bu sekildeki taranmig bélge ise E, enerjili gama

isin1 fotonlarinin rezonans sogurulmasi ihtimalinin bir dlctsadar “7.
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Sekil 2.5. Yayinlanma ve sogurulma gizgilerinin rezonans hali

Gama 1gin1 yayinlanmasindan sonra, yayinlanan ginin giddeti

frekansin bir fonksiyonu olarak olgilirse Sekil 2.6 de gorulduga  gibi

Lorenzien dagilimi seklinde bir frekans dagiimi gozlenir 47

11 S

[,

Fre'kans

Sekil 2.6. Gama iginlarinin Lorenzien dagilim

Enerji seviyeleri Sekil 2.1 de oldugu gibi ¢izgisel olarak gosterilir. Fakat

herhangi bir seviyenin enerjisi keskin bir ¢izgi seklinde olmayip, enerji de
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daima bir yayilma bir belirsizlik vardir. AE; enerjideki belirsizlik, At; ¢cekirdedin
bu seviyede kalmasi icin gegen zamandaki belirsizligine AE.At=h Heisenberg
Belirsizlik llkesi ile baghdir. Uyarilmis bir seviyenin AE belirsizligi I ile
gosterilir ve buna seviye genisligi adi verilir (Sekil 2.6 de gbsterilmi§tir). At

belirsizligini de t ile gésterirsek Heisenberg Belirsizlik llkesine gére;
I.t=h (2.6)
lle yazilir ®¥ .

Sekil 2.6 daki yayinlanma ¢izgisinin yan yikseklikteki ¢izgi genisligi I’
yu verir. Cekirdegin uyarilmis durumunun ortalama dmur siiresinin =, I' ya

baglihigi Heisenberg Belirsizlik ilkesinden;
I'=h/t=h/2zt (2.7)
dur.

Uyarilmis °’Fe” cekirdeginin yayinladigi 14.4keV lik v isimimi igin
enerjideki belirsizlik I'=4,7.10%V dur ve buradan bu diizeyin ortalama émri

-12
icin ©=1,4.107 s bulunur. Bagil cizgi genisligi ise —EF—=4'—71>%=3.10'13

Y

2

bulunur ki bu da spektral ¢izgi genigliginin, EG=§—M =2x10" eV degerindeki

geri tepme enerjisine gére c¢ok kiiglik oldugunu ortaya koyar. Bunun igin,
gama isini yayinlama ve sogurulma cizgileri Gist iste geimez ve rezonansla

sogurulma olayi gézlenemez “?. Bu Sekil 2.7 de gosterilmistir.
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Sekil 2.7. Rezonansla sogurulma olayi olmadigindaki gama isinin yayinlanma
ve sogurulma spektrum cizgileri

Gama isinlarinin rezonansla sogurulmasini gergeklestirmek igin
yayinlanma ve sogurulma cizgilerinin Gst Gste gelmelerini saglamak gerekir.

Doppler kaymasi olayi ile bu iki egrinin tst Uste gelmesi saglanir.

Doppler kaymasi, kaynagin veya sogurucunun birbirine gére hareket
ettirimesi ile elde edilir. Genellikle bu olayi gozlemek icin kaynagi
sogurucuya gore hareket ettirmek tercih edilir. Eger kaynak sogurucuya gére
bir v hiziyla yaklastinlirsa veya uzaklagtinlirsa, kaynaktan yayinlanan y
Isinlarinin enerjisi Eq dan Ey ya degisir. Bu durumda, Eg yayinlanan gama

isinlarinin enerjisi olmak tzere

E, =Eo[1i%) (2.8)

olur. Kaymadaki Doppler enerjisi ise ,
v
AD= E‘)'— Eo= (E‘) Eo (2‘9)

olur.
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Eger AD=2Eg olacak sekilde v hizi ile ayarlanirsa, geri tepme sonucu
azalan enerjiyi Doppler enerjisi karsilamis olur ve bdylece yayinlanma ve
sogurulma cizgileri tist Uste gelir ve rezonans ile sogurulma gerceklesir © .
2Eg enerjisini karsilamak lizere kaynaga verilmesi gere.ken hizlar v=10* ile

107 cm/s mertebesinde olmahdir ¥ .

2.2.2.2. Mossbauer Spektroskopisinden Elde Edilebilecek Bilgiler

Mossbauer spektroskopisi  asiri ince yap: etkilesimleri olarak da

bilinen; ¢ekirdek ve elektronlar gibi etkilesimler, y i1sinin yiksek ¢éztnurluga
gibi parametreler hakkinda bilgiler verir. Bu asin ince yapi etkilesimleri
basglica tice ayrilirlar:

1) Elektriksel monopol etkilesimi (izomer kayma)

2) Manyetik dipol etkilesimi (Manyetik dipol yariima)

3) Elektriksel kuadropol etkilesimi (Elektrik kuadropol yanima ) dir.

Mdossbauer olayinda kaynak ve sogurucu atomlart ayrt kimyasal
kombinasyona sahip degilse rezonans olayini gézlemleye bilmek igin; kaynak
ve sogurucuyu birbirine goére bagil olarak kesin bir Doppler hizi ile hareket

ettirmek gerekir. Bu durumda Md&ssbauer ¢izgisi 6 =AE= (X) E, kadar kayar.
c

Bu olaya “izomer kaymasi “ denir. lzomer kayma, niikleer boyutlar
icerisindeki ¢ekirdegin s-elektron yoriingesi ile nikleer pozitif yériingesinin

elektrostatik etkilesimi sonucunda meydana gelir “®. Bu etkilesim atomun
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elektronik seviyelerinde herhangi bir dUzensizlige ve cekirdegin etkin

yikindn degisimine sebep olabilir.

Nikleer yuk dagiimlan degisen kimyasal bilesiklerin taban ve
uyariimis durumlar igin farklilik gdsterirse gegis enerjisi de degisecektir. Bu
nedenle nikleer enerji seviyelerinde ¢ok kigiik miktarda kayma olusacaktir.

Enerji seviyelerindeki bu kayma $ekil 2.8 de verilmistir.

Kaynak Sogurucu

Sekil 2.8. Cekirdek enerji seviyelerinin degisimi

Cekirdek etrafindaki s-elektron yogunluguna bagh olarak; uyarimig
durumdaki cekirdegin yaricapinin, taban durumundaki ¢ekirdek yarigapindan
kiicik ya da biyiik olmasi, izomer kaymadaki degerin negatif ya da pozitif

olmasina sebep olur.

Méssbauer spektrumundan olgilen izomer kayma(d) sogurucu ve
kaynak arasindaki nikleer gegis enerjilerinin  farkidir. Méossbauer

spektrumlarinda izomer kayma diyagrami Sekil 2.9 da goésterilmistir.
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Sekil 2.9. Méssbauer spektrumunda izomer kayma diyagrami

[zomer kayma “9),

5= %Zesz(éR@jﬁw(O)E -|y/(0)|f<] (2.10)

denklemi ile belirlenir. %2 uyariimis durumdan taban durumuna radyoaktif

cekirdek bozunmalarina gore cekirdek yaricapinda géreli degisimini ve

kaynak ile sogurucu izotoplar arasindaki elektron yogunlugunun farkh

parametre terimini gésterir “® . Ayrica |y(0)|. terimi, kaynaktaki gekirdegin
elektron yogunlugunu; |z//(0)|‘29 terimi ise sodurucudaki g¢ekirdegin elektron
< . .o . . OR , . . -
yoguniugunu gosterir. (2.10) denklemindeki 3 terimi pozitif ise, kaynaktan
sogurucuya giden cekirdeklerde s-elektron yoguniugu artar ve pozitif izomer
i . o SR s o .
kayma gozlenir. Eger 53 negatif ise, kaynaktan sogurucuya giden

cekirdeklerde s-elektron yoriingesi azalir ve negatif izomer kayma

gozlenirt®?.
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Bir Mossbauer spektral cizgisinin izomer kaymasi itk kez Kistner ve

Sunyar tarafindan gézlenmistir ©9 |

Mossbauer spektrumlarinda izomer kayma degerlerinin dlgtiimesi ile
Mossbauer izotopunun bag durumlari ( kimyasal badlanma tirleri) hakkinda

r (46,51)

bilgiler elde edili . Ayrica degerlik elektronlarinin durumu hakkinda

bilgiler verir.

lkinci asin ince yapi etkilesimi manyetik dipol etkilegimidir. Bu
etkilesim, cekirdek bir dis manyetik alan veya ¢ekirdegin icinde bulundugu
ortam tarafindan olusturulmus bir manyetik alan etkisine birakilirsa meydana

gelir.

Cekirdek H manyetik alanin da nikleer manyetik dipol etkilesiminde
ni]klee.r. enerji seviyeleri 2l+1 tane alt enerji seviyelerine yarilirlar. Bu

durumda olusan enerji seviyeleri ,Ep, ise
Em=———=—g.yH.m, =-g.un.H.m, (2.11)

dir. Bu denklemde I,niikleer spin; m; (I,I-1,...... -1, degisen manyetik kuantum

sayisl ; g, nikleer g carpani (gz(l_uﬂ) ve un= 5,04929.102* enj/gauss
*MN

degeride niikleer Bohr magnetonu [;N%_) dur ©0)
c

SFe gekirdegine manyetik alan uygulandiginda iki alt seviye ve
uyariimis durumda dért alt seviyeye yanimasina sebep olur ©® . Bu durum

Sekil 2.10 da gosterilmistir®?.
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Sekil 2.10. *'Fe nin manyetik dipol etkilesimi ve Méssbauer spektrumundaki

sonucu ©?

Eger manyetik kuantum sayisi arti birer olarak degisiyorsa, baska bir
degisle Am, =0,+1 se¢im kuralina uyuyorsa iki durum arasindaki gama

gecislerine izin verilir. Bu sonuca gére alti gegis mimkiin olur.

Manyetik asin ince yap: etkilesmesi ile meydana gelen Mossbauer
spektrumu materyallerin manyetik 6zelliklerini, manyetik momentlerini, spin
durulma zamanlart ve Curie sicakhklarinin tespiti gibi 6énemli bilgilerin

anlasiimasina degerli katkida bulunmustur.
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Mossbauer spektrumundan elde edilen diger bir etkilesmede
elektriksel kuadropol yaridmalardir. Kuadropol yarilma, ¢ekirdegin elektriksel
kuadropol momenti ile kristaldeki diger elektriksel yuklerden gelen elektrik

alan gradyentinin etkilesmesi sonucunda meydana gelir.

Kuantum spin (cekirdek spin) sayilari I=0,—;- oldugu nikleer

durumlarda kuadropol yariimalar gézlenmez. Sadece gekirdek spini -21— den

biiytik nikleer durumlarda kuadropol yariimalar gézlenir. °'Fe gekirdeginin

taban durumu igin I=% oldugundan, bu c¢ekirdegin taban durumu igin

kuadropol yarilma gézlenmezken ayni gekirdegdin uyarilmis durumu I=-§ispin

1

kuantum sayisina sahip oldugundan Méssbauer spektrumunda iE ve iE

seviyelerine Sekil 2.11 de géruldugu gibi yarilimalar gézlenir ©9 .
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Sekil 2.11. Kuadropol yariima gsemasi ve Mossbauer spektrum gizgileri

Kuadropol yariima ile; kimyasal olusumlarin demir miktar, kimyasal
baglanmalarin turti , alasimlarin diizenli-diizensizligi ve yigin hatalan

hakkinda bilgiler elde edilir.
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3. ARASTIRMA BULGULARI

3.1. Fe-%21Al Alasiminda Isil islem Siiresine Baglh Olarak Olusan

Yapinin SEM lle incelenmesi

Bu tez ¢alismasinda; Fe-%21Al (alasimin ylizde atomsal orani ise Fe-
%35.5at.Al dur) alagimina ayni sicaklikta farkli sdrelerde 1sil iglemlerin
uygulanmasi sonucunda ortaya ¢ikan yapilarin; bu islemlere nasil bagl

oldugunu agida ¢ikarmak amaci ile incelemeler yapiimistir.

Fe-bazli alagimlarda genel olarak malzemeyi homojen duruma getirme
sicakhgi, alasimin katilasma sicakhginin altinda bir sicaklik olarak
secilmektedir. Bu calismada incelenen homojenlestirme sicakligi literatiirle
uyum igerisinde 1100°C secilmistir. Bu sicaklikta isil islem stiresinin alagimda
olusan fazlar tGizerine etkisini anlayabilmek icinde 24 saat ve 168 saat 1sil
islem slreleri uygulanmistir. Isil islem uygulanmis bu numuneler firindan
ctkarilarak oda sicakhgindaki suyun icine atimis ve bu sekilde hizli

sogumaya birakilmigtir.

Bu calismada ilk olarak isil islem gérmemis numune, daha sonra
1100°C de 24 saat islem géren numune ve 1100°C sicaklikta 168 saat isil
islem géren numunelerde ortaya ¢ikan fazlarin yapisal 6zellikleri taramali

mikroskop (SEM) kullanilarak incelenmigtir.

Ik olarak isil iglem gérmemis numunede dendrit yapilar bulundugu

g6zlenmigtir. Bu numunede gézlenen dendrite yapt Sekil 3.1.’de verilmistir.
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Sekil 3.1. Isil islem géormemis numunede goézlenen dendrit yapi

1100°C de 24 saat isil islem gérmis numunede ise hala dendrite
yapilarin var oldugu gdézlenmigtir. Ayrica bilindigi gibi, sicakliga ve sireye
bagh olarak dendrit yapida bliyimenin bu numunede de meydana geldigi

gorulmistir. Bu dendrit yapilar Sekil 3.2.’de gosterilmistir.
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Sekil 3.2. 1100°C de 24 saat isil islem gérmiis numunede dendrit yapilar

Yine 1100°C  sicaklikta 1sil iglem siresi arttinlarak hazirlanan
numunede ise farkli bir yapinin meydana geldigi gézlenmigtir. G6ézlenen bu
yapi otektik yapidir. Bu 6tektik yapilar Sekil 3.3.a) , b) ve c) de verilmigtir.
Ayrica Sekil 3.3. b) deki otektik yapi igin EDS (Enerji Dispersif
Spektroskopisi) sonuglarina bakilmigtir. Bu sonucglara gore; 1. bolgede
%29.3Al , 2. bolgede %17Al ve 3. bolgede ise %19Al iceren 6tektik yapilar

oldugu gorulmastar.
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b)
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Sekil 3.3. a), b), c), 1100°C de 1 hafta tavlanmig olan numunenin farkh

bolgelerinden alinan 6tektik yapilar
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3.2. Fe-%21Al Alasiminin  Manyetik  Ozelliklerinin M&ssbauer

Spektroskopisi ile incelenmesi

Mdossbauer spektroskopisi ile metal ve metal alasimlarinda olugan
fazlanin manyetik 6zellikleri, olugan fazlarin i¢ manyetik alanini ve izomer

kayma degeri belirlenebilir.

Alagimimizin 1sil iglem gérmemis ve 1100°C de 24 saat isil iglem
uygulanmig halinde dendrit yapinin ve 1100°C de 168 saat isil islem
uygulandiginda ise otektik yapinin  meydana geldigini mikroskop
incelemelerimizde goérmistik. Bu numunelerin ne tir manyetik 6zellik
gosterdigini anlayabilmek i¢in her numuneye Mossbauer spektroskopisi
incelemeleri  yapilmistir.  Sonugta 1sil islem gérmemis numunenin
paramanyetik 6zellik gosterdigi Maossbauer spektroskopisinden elde edilen
tek pik ile agiklanabilmesine ragmen 24 ve 168 saat isil iglem gérmis
numunelerden elde edilen Méssbauer spektrumun bu 1sil iglem goérmis

numuneler icin manyetik 6zelligi tanimlamada faydali olmamistir.

Isil iglem gérmemis numunenin Mossbauer spektrumu Sekil 4.4 de

verilmistir ve bu numune icin izomer kayma degeri

0.467x107'+0.190x10"'mm/s olarak 6lgtiimustir.
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Sekil 3.4. Isil islem gérmemis Fe-%21Al alagimindan elde edilen Mossbauer

spektrumu
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4. TARTISMA VE SONUC

Bu ¢alismada Fe-%21Al (alagimin yiizde atomsal orani Fe-%35.5at.Al
dur) alagiminda 1sil iglem siresinin malzemenin yapisal ve manyetik
ozelliklerini nasil etkiledigi incelenmistir. Metal malzemelerini Homojen hale
getirmek igin yapi elemanlarinin atomlarini malzeme igerisinde difiizyon
yapabilir dizeyde yeterli yiksek sicakliklara gikarmak gerekir. Bu nedenle
malzemenin katilagsma sicakligina yakin bir isil igslem sicakhgi secilmelidir. Bu
calismada farkh sirelerde 1sil islem géren numuneler oda sicakliginda su ile

sogutulmustur.

Isil islem gérmemis ve 1100°C sicakliginda 24, 168 (1 hafta) saat i1sil
islem goren numunelerin yapisal ozellikleri oda sicakliginda mikroskop

incelemeleri sonucunda ortaya ¢ikanimigtir.

Isil islem goérmemis Fe-%21Al alasiminda yapilan mikroskop
incelemesinde dendrit yapinin varligi gézlenmistir. Genellikle metal
malzemelerin dékiimiinden veya katilasmasindan sonraki ilk yapisi dendritik
haldedir. Bunun nedeni biyik olctide bilesim farkhiliklann nedeniyle yapida
homojensizlik olmasindan kaynaklanir ve genel olarak beklenen bir
durumdur. Bu durumu gidermek i¢in numuneye 1100°C de 24 saat isil islem
uygulanmigtir. Isil islemden sonra oda S|cal_<llglnda yapilan mikroskop
incelemesinde hala dendrit yapinin devam ettigi gérilmastir. Ayni zaman da
isil igslem siresiyle dendrit yapinin blyliyerek bu yapidaki dallanmalarin

azaldigi gézlenmistir.
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1100°C de 168 saat sireyle isil islem yapilan diger bir numunenin
yapisal dzellikleri de bu gahigsmada incelenmistir. Bu islemden sonra yapilan
mikroskop incelemesinde ise numunede o&tektik yapilar goézlenmistir. Bu
numunede dendritlerin iyice btiyudugu ve dallanmalarin giderek azaldig
go6raimistir .Bununla birlikte aliminyum miktarina bagh olarak o6tektik
yapilarin meydana geldigi goézlenmigti. Numunede goézlenen bu Gtektik

yapilar literatiirle uyum igerisindedir.

Bu calismada homojenlestirme igin uygulanan isil iglem suresinin
yeterli olmadi§i anlasiimistir. Elde edilen bu sonuca ilaveten incelenen
alasimda ortaya ¢ikan dendrit yapinin biylimesinin beklenildigi gibi 1sil iglem
sicakhgl sabit oldugunda uygulanan isil iglem siresine bagh oldugu
gozlenmistir. Ayrica Fe-%21Al alasiminin homojenlesmesi sirasinda 6tektik

yapilarin olugabilecegf goéralmistar.

Malzemenin manyetik  6zelligini  incelemek i¢cin Md&ssbauer
spektroskopisi kullaniimigtir. Isil islem gérmemis Fe-%21Al alasiminin
Mossbauer spektrumu alinmistir. Bu spektruma gére numunenin
paramanyetik davranig gosterdigi gézlenmigtir. %30at.Al miktarinin Gstinde
aliminyum igeren Fe-Al alagimlan oda sicaklijinda paramanyetik davranis

gosterdigi bilinmektedir.

Daha sonra 1100°C sicakliginda 24 saat, 168 (1 hafta) saat isil igslem
gbéren numunelerin Mdssbauer spektrumlan incelenmisgtir. Bu Mdssbauer
spektrumlari bu numunelerin manyetik 6zelligini tanimlamada yeterli
olamamistir. Kullandigimiz Méssbauer spektroskopisin de paramanyetik ve

ferromanyetik 6zellikleri belirleyebilmemize ragmen bu farkli 1sil iglem
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siirelerinde 1sil islem géren numuneler igin paramanyetik ve ferromanyetik
spektrum elde edemeyisimiz oldukga ilgi ¢cekici ve ayni zamanda Uzerinde

calisiimasi gereken bir konudur.
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