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Graphical/Tabular Abstract

In this study, a research was conducted on precipitation kinetics by adding cryogenic treatment to
aluminum alloys subjected to natural aging heat treatment.
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Figure A. Systematics of cryogenic and natural aging heat treatment

Purpose: The n' phase (MgZn2) formed at the end of the aging heat treatment in 7xxx series Al
alloys is known as the main strengthening phase. The thermodynamically growth nucleation rate
of this phase basically affects the strength. With this study, it is aimed to examine the effect of
cryogenic treatment on the 1’ phase that occurs during natural aging.

Theory and Methods: In addition to the samples subjected to natural aging at certain periods,
other samples were also subjected to cryogenic treatment at -40 °C and natural aging, and the
differences were examined by DSC analysis. Growth and nucleation rates were calculated by the
well-known Johnson-Mehl-Avrami and Ozawa equations.

Results: The results showed that only naturally aged samples had less avrami parameter than
cryogenic+natural aged samples.

Conclusion: Higher avrami parameter with cryogenic + natural aging heat treatment affects the
strength positively. Because the Avrami parameter is greater than 1, it shows that it grows with
two-dimensional growth and volumetric nucleation. If the Avrami parameter is 1, it shows that n’
phase grows in one dimension and there is superficial nucleation. The two-dimensional growth
and volumetric nucleation of the n' phase indicates that the strength will increase as it will lock the
dislocations.
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Anahtar Kelimeler

In this study, aging heat treatment was applied to 7075 Al alloy at room temperature for 10 days
and 100 days. Some samples were cryogenically treated at -40 °C for 2 hours after solution heat
treatment and then naturally aged for the specified times. Each sample was analyzed by
Differential Scanning Calorimetry (DSC) after natural aging. As a result of the analysis, the
transformation curves of the metastable n’ phase (MgZn2), known as the main strength phase,
were found. Avrami parameters (n) were calculated with Johnson-Mehl-Avrami (JMA) and
Ozawa equations. With the avrami parameter to be obtained as a result of the calculations, it was
investigated how many dimensions of growth and nucleation in the phase in which the
transformation took place. The results showed that the sample, which was naturally aged for 10
days after cryogenic treatment, grew in two dimensions and had volumetric nucleation.

Temsili Durum Transferi Yaklasim ile Akaryakit istasyonu ve
Tiiketicileri Uzerine Uygulama Gelistirme

Oz

Dogal Yaslandirma
Al 7075

Krojenik Islem
Avrami Parametresi

Bu ¢aligmada 7075 Al alasimina oda sicakliginda 10 giin ve 100 giin siireli yaslandirma 1s1l islemi
uygulanmustir. Bir kistm numune ¢6zeltiye alma 1s1l isleminden sonra -40 °C de 2 saat kriyojenik
islem sonras1 belirtilen siirelerde yaslandirilmigtir. Her numune dogal yaslanma igleminden sonra
Diferansiyel Taramali Kalorimetre (DSC) ile analiz edilmistir. Analizler sonucu ana
mukavemetlenme fazi olarak bilinen yari kararli ' fazinin (MgZn2) doniisiim egrileri
bulunmustur. Johnson-Mehl-Avrami (JMA) ve Ozawa esitligi ile avrami parametreleri (n)
hesaplanmustir. Hesaplamalar sonuncunda elde edilecek olan avrami parametresi ile doniisiimiin
gerceklestigi fazin kag boyutta biiylime ve g¢ekirdeklenme gosterdigi arastirilmistir. Sonuglar
kriyojenik islem sonras1 10 giin dogal yaslandirma yapilan numunenin iki boyutta biiylidiigiinii
ve hacimsel ¢ekirdeklendigini gostermistir. Sadece dogal yaslanan numunelerin ve kriyojenik
islem sonrasi 100 giin dogal yaglanma yapilan numunenin ise tek boyutta bilyiidiigii ve yiizeysel
¢ekirdeklendigi belirlenmistir.

1. GiRiS INTRODUCTION)

7075 aliminyum alagimlari, yiiksek mekanik ve diisiik yogunluga sahip olmalarindan dolay1 otomotiv, uzay
ve havacilik endiistrisinde yaygin olarak kullanilmaktadir [1]. Yaslandirma 1s1l islemi uygulanabilen 7xxx
serisi alagimlar1 bu sekilde yiiksek mukavemet saglamig olur [2-5]. Bu alagimlar Ana element olarak Al,
Zn, Mg ve Cu igerir. Al-Mg alasim sistemine ¢inko ilavesi, aliminyumun magnezyumdaki kati
¢Ozlniirliiglinii azaltir, yaglanma tizerine olusan ¢okelti fazinin miktarini arttirir ve boylece mukavemette
bir artisa neden olur [6]. Al-Zn-Mg-Cu alasimlari i¢in, yaslanmayla sertlestirme esas olarak asagidaki
yaslanma yoluna dayanmaktadir:

Asirt doymus kat1 ¢6zelti — Guinier-Preston (GP) bolgeleri I-GP 1l — 1’ (MgZn,) — 1 (MgZny)
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GP bolgeleri ¢oziinen agisindan zengin uyumlu kiimelerdir. " yar1 uyumlu hegzagonel bir yar1 kararl
fazdir. m ise kararli ve uyumsuz hegzagonel fazdir [7-10]. Genel olarak, aliminyum alagimlarindaki
cokelme ve ¢oziinme reaksiyonlarinin kinetigi, izotermal ve izotermal olmayan kosullar altinda kinetigi
incelemek icin diferansiyel taramali kalorimetri (DSC) teknikleri kullanilarak elde edilmistir. Ayrica bu
analiz teknigi ile endotermik ve egzotermik reaksiyonlar bulunmustur. Olusan fazlarin ¢éziinme ve ¢okelme
sicakliklar1 belirlenmigtir [11-13]. Al-Zn—-Mg-Cu alasimlarinda sertlesme ve mukavemet artisi GP
bolgelerinin ¢okelmesine ve genellikle GP bdlgelerinden ¢ekirdeklenen ' yari kararh faza atfedilir [14,15].

Termal analiz yontemleri izotermal ve izotermal olmayan yontemler diye iki gruba ayrilir. Kristalizasyon
kinetigi biiyiime ve ¢ekirdeklenme mekanizmalarini icerir. Bu ¢alismada 7075 Al alasimina uygulanan
kriyojenik ve dogal yaslanma isleminin DSC analizi ile ¢okelti kinetigi incelenmistir. Izotermal ve
izotermal olmayan yontemlerle mukavemetlenme fazi olarak gecen m' fazinin avrami parametresi
hesaplanmustir. Bu hesaplamalar sonucu avrami parametresiyle n’ fazinin ka¢ boyutta biiytidiigii ve nasil
cekirdeklendigi bulunmustur.

2. MATERYAL VE METOTLAR (MATERIALS AND METHODS)

Deneysel c¢alismada 7075 aliiminyum levha malzeme kullanilmistir. Malzemenin kimyasal bilesimi %
agirlik olarak Tablo 1 de verilmistir.

| Elementler (%)
Zn Mg Cu Fe Mn Si Cr Ti Al
59 | 2.7 1.8 0.4 0.3 0.35 0.25 0.2 Kalan

[k olarak Al 7075 alasimina kamara tip yatay yiiksek sicaklik firininda Sekil 1 (a ve b) de gosterildigi gibi
480 °C 2 saat ¢ozeltiye alma islemi uygulanmistir. Cozeltiye alma isleminden sonra -40 °C ye sogutularak
2 saat kriyojenik islem yapilip ardindan oda sicakliginda 10 giin ve 100 giin dogal yaslanmaya birakilmistir.
Bu numuneler CNA10 ve CNA100 olarak adlandirilmistir. Diger numuneler ise 480 °C 2 saat ¢ozeltiye
alma isleminden sonra oda sicakliginda su verilip 10 ve 100 giin dogal yaslanma islemine tabi tutulmustur.
Bu numuneler SNA10 ve SNA100 olarak adlandirilmistir. DSC deneylerini gerceklestirmek icin HITACHI
DSC 7020 termal analiz cihazi kullamlmastir. Testler, 5 °C/dk, 10 °C/dk, 15 °C/dk, 20 °C/dk 1sitma hizi ile
argon atmosferinde gergeklestirilmistir. Aliiminyum panlar igine alinmig 10 mg kiitleli numuneler ile test
edilmistir.
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Sekil 1. Numunelere uygulanan kriyojenik ve dogal yaglanma isleminin ¢evrimi. (a) -40 °C kriyojenik islem
uygulandiktan sonra 10 ve 100 giin dogal yaslanan (b) 10 ve 100 giin dogal yaslanan

3. SONUCLAR VE TARISMA (RESULTS AND DISCUSSION)

Kriyojenik islem ve dogal yaslandirma ile olusan fazlarin gelisimleri DSC analizi ile incelenmistir. Sekil’2
de numunelerin DSC grafikleri goriilmektedir. Isitma hizi arttikca grafigin saga dogru ilerledigi
goriilmektedir. Bu durumun nedeni ¢ekirdeklenme oranindan kaynaklandigi bilinmektedir. Isitma hizi
yavas oldugunda enerjiyi depolama siiresi artacagindan numunedeki ¢ekirdeklenme orani da artacaktir.
Yiiksek sicakliklarda yeni faz olusumlari, ekzotermik olarak sayilirken, kristal yapinin bozulmasi ya da
farkl1 bir faza gegerken ¢6ziinme olmasi endotermik reaksiyonlara 6rnek verilebilir [16-18]. Farkli 1sitma
hizlar ile elde edilen egimler ile ana mukavemetlenme fazi olarak bilinen 1’ fazinin (MgZnz) avrami
parametresi hesaplanmistir. Tablo’2 de JMA ve Ozawa denklemi ile hesaplanan avrami parametreleri (n)
goriilmektedir. Tablo’3 de ise n degerine bagh kristallesme mekanizmasiyla, biiylime mekanizmasi ve
¢ekirdeklenme tiirli belirtilmistir.
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Sekil 2. Farkli 1sitma hizlarinda analiz edilen numunelerin DSC grafikleri a) SNA10 b)SNA100 ¢) CNA10
d) CNA100 numunesinin
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Avrami parametresi (n) esitlik 1 de ki Ozawa denklemine [19] gore hesaplanabilir. Ozawa denklemi
izotermal olmayan bir yontemdir. Yani numune ve referans malzemeye farkli 1sitma hizlarinda analizler

yapilir, 1s1 degisimi sicakligin bir fonksiyonu olarak grafik ¢izilir.

__ d[In(- In(1-x))]
din(B)

n-=

1)

Burada; B 1sitma hizi, x doniigiim oranidir. Sekil 3 de Ozawa Esitligindeki In(-In(1-x)) karsilik Inf

grafiginin egimi, yani n degerini verir.
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Sekil 3. Ozawa Esitligindeki In(-In(1-x)) karsilik Inp grafiginin egimi. a) NA10 b)NA100 c) CNA10 d)
CNA100 numunesinin

Avrami parametresi (n) ayn1 zamanda Johnson-Mehl-Avrami (JMA) ile de hesaplanmaktadir. izotermal
hesaplama ydntemi JMA [20] teorisine dayanmaktadir. izotermal yontemde numune ve referans hizli bir
On 1sitma ile istenilen sicakliga ¢ikarilip zamanin bir fonksiyonu olarak grafigi ¢izilir. Bir faz ¢okeltmesi
sirasinda doniistiiriilmiis esitligi evrimi su sekilde verilir:
X=1-exp [-(kt)n ] (2.1)
(2.1) denkleminin logaritmasinin alinmasi ve yeniden diizenlenmesi ile de;
In [-(2-X)] = n In k + n In t denklemi elde edilir. (2.2)

Reaksiyon hiz sabiti k'nin sicaklikla olan iliskisi genellikle Arrhenius [21] denklemi ile ifade edilir.

k=V exp (-Ea/RT) (2.3)
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Burada; Ea aktivasyon enerjisi, R gaz sabiti (8,314 J/mol), T sicaklik (K) dir. Denklemin logaritmasi,
Ink=InV -Ea/RT (2.4)
Burada; V frekans faktorii, Ea aktivasyon enerjisi, R gaz sabiti (8,314 J/mol), T sicaklik (K) dir.

Yapilan hesaplamalar sonucu 10 giin dogal yaslanan SNA10 numunesindeki n' fazinin tek boyutlu
biiylidiigii ve yiizeysel ¢ekirdeklenme oldugu bulunmustur. Kriyojenik islem sonrasi 10 giin dogal yaslanan
CNA10 numunesinin n’ fazinin ise 2 boyutlu bilyiime ile bilyiidiigii ve hacimsel ¢ekirdeklendigi
goriilmiigtiir. 100 giin sonra hem kriyojenik ile dogal yaslanan hem de sadece dogal yaslanan
numunelerdeki n' fazinin tek boyutlu biiyiidiigii ve yiizeysel ¢ekirdeklenme oldugu gézlemlenmistir.
Buradan kriyojenik iglemin ilk 10 giinliik siiregte etkin oldugu goriilmiistiir. CNA10 numunesinde hem
kriyojenik sicakligin etkisiyle hem 2 boyutlu biiyiimenin olmasiyla bosluklarin yapi icerisinde azaldig
diistiniilmektedir. JMA ile elde edilen aktivasyon enerjisinin en yliksek CNA10 numunesinde olmasi
bosluklarin azalmasiyla difiizyonunun daha yavas gergeklesecegini desteklemektedir [22].

Tablo 1. IMA ve Ozawa denklemi ile hesaplanan avrami parametresi

Numuneler JMAilen Ozawa ile n
SNA10 1,18 1,04
SNA100 0,83 0,82
CNA10 1,88 1,73
CNA100 0,92 0,87

Tablo 2. Numunelerdeki 1’ fazinin n degerine bagli biiylime ve ¢ekirdeklenme mekanizmalar

Kristallenme mekanizmasi
n Biiyiime mekanizmasi Cekirdeklenme mekanizmasi
4 | Ug boyutlu bilyiime Hacim ¢ekirdeklenmesi
3 Iki boyutlu biiyiime Hacim gekirdeklenmesi
2 Tek boyutlu biiylime Hacim cekirdeklenmesi
1 Tek boyutlu biiylime Yiizeysel ¢ekirdeklenmesi
4.SONUCLAR

Bu caligmada 7075 Al alagimina belirli siirelerde dogal yaslanma ve kriyojenik+dogal yaslanma islemi
uygulanarak izotermal ve izotermal olmayan yontemlerle avrami parametresine etkisi incelenmis ve
asagidaki sonuglar elde edilmistir.

e 10 giin ve 100 giin dogal yaslanma ile SNA10 ve SNA100 numunelerinin tek boyutta biiytidiigii
yiizeysel ¢ekirdeklendigi bulunmustur.

e Kiriyojenik islem sonrasit 10 giin dogal yaslanan CNA10 numunesin 2 boyutta biiyiidiigii ve
hacimsel ¢ekirdeklendigi hesaplanmustir.

e (CNAI10 numunesinin avrami parametresi en yliksektir.

e Kriyojenik islemin biliyiime ve g¢ekirdeklenme mekanizmasina etkisi 10 giinliik dogal yaslanma
sonunda etkinligini azalttig1 goriilmiistiir.
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