3343s.

ISTANBUL TEKNIK UNIVERSITESI wFEN BILIMLERI ENSTITUSU

KAPILERI EMME MEKANIZMASI iLE ENJEKSIYONDA

KALIPLANMIS PARCADAN BAGLAYICININ ALINMASI

YUKSEK LISANS TEZi
Met.Miih.Yiiksel PALACI

Tezin Enstititye Verildigi Tarih : 24 Ocak 1994

Tezin Savunuldugu Tarih : 9 Subat 1994
Tez Damsmam : Prof. Dr. Adnan TEKIN
Diger Jiiri Uyeleri : Prof. Dr. Okan ADDEMIR

Dog. Dr. Ercan ACMA

SUBAT 1994



ONSOzZ

TUBITAK-MAM Malzeme Arastrma Boliminde yuritilen "ileri
Teknoloji Seramikleri” projesinin bir pargasi olarak gergeklestirdifim tezim igin
bitiin kapilan agan TUBITAK-MAM Malzeme Arastirma Bolimii Baskan Sayin
Dr.Tarik Baykara'ya ve tezin son asamasina gelinceye kadar gesitli safhalarinda
yardimlarda bulunan Saymn Prof. Dr.Adnan Tekin ve Prof Dr.Emel Gegkinli
hocalarima ¢ok tegekkiir ederim

Tezimi olustururken, ders segiminden baglayarak yazimi dahil her
agamasinda yardimim istiin 6zveriyle sergileyen ¢ok kiymetli hocam ve proje
koordinatériim Saym Dr.Cetin Toy'a nekadar tesekkiir etsem azdir.

Ayrica, deneylerin yapilmasinda yardimim esirgemeyen is arkadasgim Omer
Giines'e ve tezin yaziminda yardimc: olan arkadasim Sayin Yik. Mith. Mustafa
Arnkan'a ve desteklerini hig esirgemeyen gok sevgili aileme tegekkiirlerimi borg

bilirim.

SUBAT 1994 Met. Mith. Yiiksel PALACI



ICINDEKILER

OZET ... A%

SUMMARY . .. e VI

BOLUM 1.GIRIS ......... ... .. . i, 1

BOLUM 2. BAGLAYICI ALMA YONTEM VE MEKANIZMALARI . ... 4

2.1. Isisal Baglayici Alma Yéntemleri . . ...................... 6

2.1.1. Gaz Fazindan Katki1 Almmas1 ...................... 6

2.1.1.1. Is1 ile Baglayiciy: Bozarak Katkinin Alinmas1 . ... ... 7

2.1.1.2. Oksitleyerek Katkinin Alimmas: . . ... ............ 8

2.1.1.3. Buharlagtirarak Katkimin Alinmas: .. ............ 11

2.1.2. Stv1 Fazindan Katkinin Alimmas1 .. ............... .. 11

2.2. Coziciyle Baglayici1 Alma Yéntemleri .. ................ 17
2.2.1. Coziicitye Numuneyi Daldirma Yéntemiyle Baglayic

Almmasi . ........... ... . ... 17

2.2.2. Yogun Cozicuyle Baglayici Almmas1 . .. ............. 18

2.2.3. Superkritik Akiskan Coziciyle Baglayici Alinmast . . . . .. 20

2.2.4. Katalitik Hizl1 Baglayic1 Alma Yéntemi . ... ........ .. 22

2.3. Baglayic1 Alma Mekanizmalarn . ....................... 24

2.3.1. Katkinin Yapidan Ugurularak Alinmas: . . . .......... .. 24

2.3.2. Katkinin Yapldan Kilcal Cekim Yolu ile Alinmast . . . . . . 29

BOLUM 3. DENEYSEL YONTEM ............................ 36

3.1. Kullamlan Hammaddeler ............................. 36

3.2. Kullanilan Malzemelerin Karakterizasyonu ................ 37

3.3. Deneylerde Kullamlan Teghizat . ....................... 42

3.4. Deneylerde Takip Edilen Yontem . .. ............ PO 45



BOLUM 4. SONUCLAR VETARTISMA .. ..................... 48

4.1. Baglayicinin Kilcal Cekim ile Alinmas: Sonuglart . ... .. ... .. 48
4.1.1. Baglayic1 Alma Isleminde Sicakligin Etkisi . .. ......... 49
4.1.2. Baglayic1 Alma Isleminde Toz Boyutunun Etkisi . . ... ... 53

4.1.3. Kilcal Cekim Kuvveti ile Baglayici1 Alma Isleminde Parga
Kalmhgmm Etkisi . ............................ 58

4.2. Baglayici Almirken Parga Iginde Olusan Gézeneklerin

Incelenmesi .................... .., 59
4.3. Baglayiciy1 Gaz Olarak Alma Sonuglann . ................. 61
44 Hizli Baglayici AlmaModeli . . ........................ 62
BOLUM 5. SONUCLAR . ... ..\t 65
KAYNAKLAR . .. 67
OZGECMIS . ..o oo 70



OZET

Dugiik basinghi enjeksiyon kaliplama yéntemi; 6zellikle ufak boyut ve
karmagik sekillere sahip teknik seramik malzemelerin tiretiminde yiiksek basingli
enjeksiyon kaliplama sistemini ikame etme durumundadir. Yiiksek basingh
kaliplama sistemi igin gelistirilmis baglayici sistemi; diigiik basingl: enjeksiyon
kaliplama sisteminde kullamlan nispeten diigiik sicakliklar ve basinglar nedeni ile
uygun olmayip yeni baglayic: tiirlerinin gelistirilmesini gerekli kilmaktadir.
Yapilan bu ¢aligmada, parafin esasl: baglayici sistemi alumina'nin kaliplanabilmesi
igin geligtirilmigtir. Baglayic1 bilesenlerinin fiziksel ve kimyasal ozellikleri
aluminamin 120°C'de 5 atm. basing altinda gekillendirilmesine  imkan
saglamaktadir.

Enjeksiyon kaliplamada karsilagilan en biyik darbogaz, kaliplanmig
pargadan baglayicinin uzaklagtiritmasidir. Baglayici uzaklagtirma isleminin siiratle
yapilmasi,y6ntemin difer seramik sekillendirme yéntemlerine gore ekonomikligini
arttirmaktadir.  Bu nedenle hizli baglayici uzaklagtirma yéntemlerinin
geligtirilmesi enjeksiyon kaliplamanin bagarili olmasi igin sartdir. Onerilen degisik
katki alma yo6ntemleri arasinda kapiler etki ile baglayicilann alinmas: ¢zel bir
konuma sahiptir.  Kaliplanmi§ parganin toz igine gémiilerek kontrollii sartlar
altinda 1s1tilmas: kapiler etkinin olugturulmas: igin yeterlidir.

Yapilan bu galigmada diigitkk basingh enjeksiyon kaliplama yéntemi ile
sekillendirilmis parcalarda baglayicimin  uzaklastinlmas: sistematik olarak
¢aliglmigtir. 4, 1 ve 0.4um ortalama partikil boyutuna sahip pargalar
kaliplanarak, yine 4, 1 ve 0.4um'lik partikillerden olusan yataklar igine
gomiilerek, sicaklik ve zamamin fonksiyonu olarak agirlik kayiplan tespit
edilmigtir. Elde edilen sonuglar, yataktaki partikiil boyutunun pargamin partikiil
boyutundan kiigitk olmas1 durumunda kapiler emme mekanizmasi ile baglayicimn
uzaklagtinlabildigini ortaya koymustur. Yatak tozunun partikil boyutunun,
pargada kullanilan partikiil boyutuna esit veya bityiik olmas1 halinde ise viskoz
akma yontemi ile baglayicimin alinabildii ortaya konulmustur. Kapiler emme'nin
uygun baglayici viskozitesi ile gergeklestirilebilmesi igin ortam sicakliginin 160-
200°C arasinda olmas: gerekmektedir. Ayrica, deneysel ¢aligmalar, enjeksiyonla
kaliplanmig pargalardan baglayicinin tamamimin almmasimin gerekli olmadiim ve
pargada %40-45 oraminda baglayici kalmas: durumunda normal sinterleme sartlan
altinda teorik yogunluklara ulagilabilecegini gostermigtir.



SUMMARY

BINDER REMOVAL FROM INJECTION MOLDED PART BY CAPILLARY
WICKING MECHANISM

Powder injection molding (PIM) is one of the forming techniques
capable of mass producing small ceramic components with complicated shapes
in an economical manner since the early 1930s. In recent years, injection
molding technique has been attracting considerable attention in manufacturing
industries due to its advantages such as near-net shape material production,
elimination of grinding and finishing steps, its speed, reproducibility and
efficient material utilization during the process. ~The main principle of PIM
1S to inject a powder-organic binder plastic mass into a die under pressure, and
then debind and sinter the molded part. Accordingly, the main steps can be
classified as follows; 1) powder preparation and binder formulation; 2) powder
and binder mixing; 3) injection of the plastic powder-binder mixture into the
mold; 4) removal of the binder from the molded part; 5) sintering at high
temperature; and 6) finishing operations. The final component will ideally
replicate the shape and surface texture of the mold cavity, but will be
isotopically reduced in size due to debinding and sintering shrinkage.

PIM is commonly divided into two distinct categories based on the
injection pressure: high pressure injection molding (HPIM) ( pressure > 0.5
MPa) and low pressure injection molding (LPIM) ( pressure < 0.5 MPa ).
High pressure injection molding which is a technique basically borrowed from
the plastic industry, is the more common of the two techniques, but recently
low pressure injection molding has been receiving attention as an alternative
technique. The primary advantages of low pressure injection molding relative
to high pressure PIM are : 1) It is a simple and low cost process with smaller
dimensions, 2) with LPIM there is less wear on the machine parts in contact
with the powder batch resulting in less contamination of ceramic mix by
metallic tooling , 3) it is easier to control flow behavior of the batch in LPIM,
and 4) the use of LPIM eliminates the separate mixing , pelletizing and
granulation steps necessary in HPIM.

Binder formulation that is employed in the injection molding process is
a very critical part of the processing steps. Binders act as a vehicle to carry
the powder into the mold in a uniform fashion, and ideally do not affect the
composition of the finished product. Binders must have the right flow
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behavior during molding, must wet but not chemically degrade the powders,
must lead to easy removal from the mold, and must also have physical or
chemical properties which enable them to be easily removed during the
debinding process. Paraffin is typically the major binder addition for the Al,0,
based ceramic materials in the low pressure injection molding process.
However, there are problems due to poor wetting and compatibility. Al,O,
powder is wetted by paraffin with a contact angle of 15 degrees at 160°C.
Therefore, empirical binder formulations have been developed to improve the
molding conditions at temperatures lower than 160°C. Oleic acid is known to
improve the molding conditions by enhancing the wetting behavior of Al,O,
powder when paraffin is used as the major binder. Two component binders
usually result in a very narrow working range as far as molding conditions and
debinding steps are concerned. In order to enlarge this narrow working range,
multicomponent binder formulation systems are preferred.

After molding, the next stage is the removal of the binders from the
green powder compacts. This is a critical step, and improper debinding can
lead to distortion and the formation of defects inside the samples. There are
two main debinding techniques, solvent and thermal processes. Solvent
extraction involves immersing the compact in a fluid that dissolves some of the
binder system, thereby leaving an open pore structure for subsequent further
debinding by evaporation. One form of solvent debinding technique is
condensed solvent extraction in which liquid and vapor extraction debinding
techniques are used together. A solvent with a wide evaporation temperature
range within which lies the melting temperatures of the soluble binder
components, a :porous substrate or wicking powder that can adsorb the
outflowing binder-solvent solution, and an optimum temperature in extraction
debinding are the required variables.  Another one is supercritical solvent
extraction in which solvent is pressurized and/or heated until it exceeds the
critical condition where the liquid and vapor are indistinguishable. Another
variant of solvent extraction is fast catalytic debinding in which the polyacetal-
based binder is depolymerised in the presence of an acidic gas and volatilizes
as formaldehyde starting from compact surface to the interior.

The altermative to solvent debinding is to remove binder by thermal
mechanisms where weight loss can be identified when a ceramic-polymer
suspension is heated. In the first place, thermal degradation of the polymer
produces low molecular weight products of chain scission which, for an
irreversible reaction, are generated uniformly throughout the organic phase.
Some of these evaporate from the surface and the resulting concentration
profile stimulates the outward diffusion of products. Secondly, in the presence
of a reactive gas (e.g. oxygen) oxidative degradation occurs near the surface
of the body and the reaction rate is limited by the diffusion of oxygen into the
polymer melt. This result in shrinking unreacted organic core. Thirdly, if the
organic vehicle incorporates a very low molecular weight thermoplastic such
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as wax, evaporation from the surface of the body may occur without
degradation process controlling the rate. In these three techniques binder will
be removed in a gaseous form either by diffusion or permission. Lastly, liquid
extraction using a contacting wicking substrate. This method is carried out at
a temperature which is high enough so that the binder has sufficiently low
viscosity to flow out of the compact into the pores of a wick substrate.
Wicking is the general binder removal technique when the parts are produced
via low pressure injection molding method by utilizing paraffin wax based
binder formulation. Wicking binder from compact through the porous wick
substrate is effected from those parameters, a) temperature which determines
fluidity of the binder, b) powders particle size (in compact and in powder bed)
which determines capillary attraction force magnitude, c) time, d) compact
minimum thickness, e) fraction of the powder in compact, f) environmental
conditions, and g) physical and chemical properties of the powders and binder
system.

In this work, batch preparation, mixing and, molding operations were
carried out using a Peltsmann MIGL-33 Model low pressure injection molding
unit. This machine was especially designed for ceramic injection molding
studies. In contrast to high pressure injection molding machine, it does not
require granulation or a feeder. It consists of a tank assembled with a feeder
pipe with independent temperature control. The batch is prepared within the
tank reservoir under vacuum using a planetary double arm blade mixer that
continuously mixes the batch. The batch, pipe and orifice temperatures can be
monitored and controlled automatically by a set point adjustment on the
instrumentation panel. The die is installed to the opening of the feeder pipe
with an air cylinder. Molding is performed by applying air pressure to the
surface of the ceramic mix in the tank under constant pressure.

In this study, melt wicking of the binder from part through powder bed
by capillary action was investigated in detail. Those parameters, time,
temperature, particle size of samples used in part, particle size of powder bed
and part thickness were studied in order to understand effect of those variables
for debinding time and debinding mechanism. Binder removal is typically
carried out in two successive stages. The first stage is the removal of the
lower melting binder components at temperatures just below their boiling
temperature. This can be a lengthy process, but is significantly speeded up if
it is placed in a bed of loosely packed powder with smaller average size. The
finer size powders act as a wicking agent, drawing the binders out of the green
component by action of capillary forces. Ideally, after completion of this stage
the porosity should be interconnected and the compact is relatively permeable.
For this purpose, samples were embedded in fine grade alumina powders in
this study. The second step is the thermal degradation of the remaining binder.
Here, the residual binder components are evaporated and depolymerized by
action of the heat and oxidizing atmosphere. The gases generated during
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depolymerization and oxidation process of carboneous residue readily diffuse
through the open, porous structure. In developing an appropriate debinding
cycle, the minimum compact thickness, the packing fraction, binder
composition, and pore size are main variables which need to be considered.
Because thermal degradation and evaporation produce gases, conventional
thermal methods require heating rates of approximately 5-10°C/hour so that
bubbles and defects do not form in the compact. However, in the wicking
method, the most of the binders are removed in the liquid state, so by using
this method fewer defects are introduced and remaining binders may be
removed in a shorter time.

Starting powders were Alcoa A-16 and Bayer HVA Al,O; to prepare the
batches and also to use as a wick powder bed. Particle size distribution of the
each powder used is measured by the X-ray sedimentation
technique(Micromeritics 5000 D Sedigraph) and specific surface area of each
powder were measured by BET method(Micromeritics). Alcoa A-16 SG ALQ,
powders have a very fine average particle size of 0.4um and with a specific
surface area of 9 m*/g. Bayer HVA Al,O, powders have an average particle
size of 4uym and with a specific surface area of 0.85 m?g. In order to
investigate three different powders instead of two powders, another powder
with an average particle size of 1um was produced by attrition milling of the
Bayer HVA powders for half hour. And powder specific surface area was
increased to 4 m?/g.

A commercial grade of low density polyethylene was used to modify
binder properties in this study. The thermal degradation behavior of the binder
components and batches were studied by TGA and DSC methods. These
investigations showed that while paraffin has a thermal decomposition
temperature around 200°C, polyethylene shows the same behavior around
400°C. The presence of small amounts of polyethylene expands the
degradation range of paraffin and oleic acid binders to higher temperatures.

Powders were compounded with binder at 110°C using planetary
double blade mixer under vacuum until it became fluid and homogeneous. The
solid loading 55% by volume, and volume fractions of the binders were 40%
paraffin, 3% oleic acid, and 2% polyethylene. The weight percentages of the
different size powders in the batch were 86% Al,O,.

The prepared batch was molded using the following machine settings.
The die temperature was 50°C, and the tank, pipe and orifice temperatures
were 140, 130 and 120°C, respectively. The molding pressure was 5 atm, and
the injection hold time was 5 seconds. These machine settings were kept the
same during the molding trials.

The thermal degradation of the binder commences at approximately 225
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°C and is completed at 450°C. Therefore, the critical temperature range of
debinding by thermal decomposition process for the batch is between 250 and
350 °C range where majority of the binder can be removed. On the other
hand, when the samples were immersed in powder bed, wicking process for the
binder removal becomes an important mechanism for easy debinding.

Different debinding programs were employed in experiments during
which four different set-point temperatures, 80°C, 120°C, 160°C and, 200°C
were applied to parts that were immersed in three different powder. For each
program, the heating was continued until the preset temperatures were reached
and then temperatures were kept constant during wicking. When the furnace
reached the preset temperature , first samples were taken in order to weigh for
weight losses then the rest of the parts were weighted in 20 minutes intervals.

After sintering at 1550°C for one hour, the relative density was found
to be 93% of the theoretical density (3.94 gr/cc) and the linear shrinkage was
18%. There was not any significant density change in samples that were
exposed to different binder removal processes. 5°C/min heating rate during
sintering was sufficient to allow enough time to oxidize and remove the
remaining binder. For example after 200°C of the debinding process only 5.8
vol % of the bulk body is covered by the organic binder, which can easily be
removed during slow heating rate of sintering process.

In this study, aim was to investigate wicking mechanism in detail in
order to decrease debinding time and reduce energy usage during debinding for
the parts produced via low pressure injection molding method.  For this
reason, powder size( 0.4, 1, 4um), debinding temperature(80, 120, 160, 200°C)
and part thickness(2, 4, 8, 12mm) were used as main parameters of wicking of
binder from compact through porous powder bed. During study, binder
system, volume fraction of the powders in the compact and environmental
conditions were kept constant.

Three batches were prepared from Al,O, powders with a mean particle
size of 0.4, 1 and 4um. These batches were injected into bar shape via low
pressure injection molding method as described before. Parts from each batch
were debinded with wicking mechanism in three different powder bed in order
to find out effect of particle size to debinding, In other word, each part from
three different batch was embedded into three different powder bed and they
were heated to preset temperature and temperature was kept constant during
this debinding operation. Those studies were repeated for 80, 120, 160 and
200°C temperatures in order to find out that what is effect of temperature to
the amount of the binder removal.

In all of the experiments 9 parts were debinded same way to measure
weight loss at 9 different time interval(0, 15, 30, 45, 60, 75, 135, 195, 255
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minutes) and rest of the parameters were kept constant. Effect of minimum
thickness of the parts, that were injected into the cylinder shape from batches
of 0.4 and 4um powders , to the amount of binder removal by wicking
mechanism was examined by embedding parts into the 0.4um powder bed at
180°C temperature. As a final study, critical amount of binder that can be
safely left in the compact for normal sintering program not to have any defect
after sintering was investigated for three batches. For this study, parts that
consisting different amount of residual binder were sintered in air furnace and
after sintering visual inspection and also density measurements were made.
From these examinations defect free parts and their binder contents were found.

During wicking studies, depending on differences between size of the
powder particle used in compact and in wick powder bed and also depending
on the temperature, two mechanisms were observed. At higher temperature
and bigger size differences, capillary suction was the dominant mechanism.
When the size of the powder particle used in porous wick powder bed is equal
and/or greater than particles used in compact , then viscous flow was observed
as a dominant binder removal mechanism. When the particle size is larger it
is easy for viscous flow to occur because of reduced side wall effect. On the
other hand, capillary wicking process was the main mechanism at 160 and
200°C temperatures when parts that were produced from 4 and 1um powder,
were embedded into 0.4um powder bed during debinding. 90% binder was
removed in 30 minutes while capillary mechanism is in progress. Unlike
capillary suction, viscous flow continuously removed binder as time pass.

As a conclusion, binder system that developed for this low pressure
injection molding studies showed a bingham type of fluid behavior. At high
temperature, viscosity of the batches increased when the number of the particle
was increased in the unit batch volume. In other word, when the particle size
is reduced while amount of the solid fraction in the batch is the same, then
viscosity will increase. When the parts, that were produced via low pressure
injection molding, were debinded, binder will be removed from compact
through wick powder bed either with capillary wicking or with viscous flow
mechanism. Capillary wicking is a main mechanism when wick powder
particles are much smaller than compact particles. If wick powder particles are
equal or bigger than compact particles then viscous flow will be main
mechanism. Capillary wicking is much faster mechanism compare to viscous
flow, since 90% binder can be removed from compact in 30 minutes via
capillary wicking if the right environmental conditions are chosen.
Temperature increase will decrease viscosity of the binder and this will actually
lead to decrease in debinding time and increase in amount of the removed
binder. When the parts, which have various amount of the binder, were
sintered in a air furnace with a normal sintering regime, some of the part
contained defects. If 35-40% of the binder is removed before sintering then
they didn't have any defect but if it is less then they had defects. Neither
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capillary wicking nor viscous flow show any dependence on to the part
thickness. While the amount of the removed binder is increased, produced
pore size and amount increased in the compact.



BOLUM 1- GIRIS

Plastik bir gekillendirme yoéntemi olarak enjeksiyonla kaliplama teknigi
kompleks sekilli pargalarin ekonomik ve hizl: olarak iiretilmesini saglayan bir
yontemdir. Bu yontem, plastik endiistrisinde uzun yillardan beri kullamimakla
birlikte 1930'lu y1llardan beri seramik malzemelerin gekillendirilmesinde de zaman
zaman kullaniimistir{1]. Yapisal amagh seramik malzemelerin giinimiizde daha
fazla miktarlarda, hem kompleks sekiller, hemde aginmaya dayanimli makina
pargalar olarak kullanimlan enjeksiyonlakaliplayarak sekillendirme teknolojisinin
de gelistirilmesini gerekli kilmistir. CoZunlukla yiksek basing ile kaliplamanin
yapildig1 ilk enjeksiyon kahplama‘ makinalarinda sert seramik tozlarina bagl
olarak makinalarda g6zlenen aginma ve ¢amur akigkanligimin kolaylikla kontrol
edilememesi gibi nedenler, 6zellikle ufak boyutlu kompleks pargalann yapimi i¢in
diigiik basingli enjeksiyon kaliplama makinalarimin geligtirilmesini gerektirmistir.
Diigitk basingli enjeksiyonla kaliplama makinalar, yiiksek basingli makinalar i¢in
gerekli olan kanigtirma, peletleme ve graniilasyon agamalarim da ayrica ortadan
kaldirarak tiretim ve yatinm maliyetini diigimiistiir.

Ergitilmig termoplastik veya termocila esasli polimerik malzemeler
icerisinde homojen gekilde dagilmig seramik partikiillerinin basing altinda istenen
sekildeki kalip boslugu igerisine doldurulmasi, enjeksiyon kaliplama yonteminin
temel prensibini olugturur. Doldurulmug kalibin sofutulmas: ile katilagtinlan
polimer-seramik kangimindan polimerin kontrollii artlar altinda uzaklagtirilmas:
ile sinterlemeye hazir, kompleks nihai gekilli pargalar elde edilir. Yéntemin en
bitytik zorlugu sekillendirmeyi saglayan baglayicilarin yapidan uzaklagtinlmasi ile
baglangictaki kalip maliyet yatinmimn yiiksekligidir. Bu dezavatajlan yamsira,
hazl1 tiretim kapasitelerine olan uygunlugu ve kangik sekilli parcalann kolayhkla
iiretilebilmesine olan yatkinlig1 yéntemin baglica avantajlan arasinda sayilabilir.
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Sekil 1-1'de gosterilen ve yapilan bu ¢aligma neticesinde elde edilmig karmagik
sekilli seramik malzemelerden bazilarim alternatif bir seramik tiretim yontemi ile
gergeklestirmek oldukea zordur.

Enjeksiyonla kaliplama, uygulamada seramiklerin gekillendirilmesinde
bagvurulan en son yontem olmasina ramen ufak boyutlu pargalann biyik
miktarlarda tiretimleri s6z konusu oldufunda, ham halde bir gok mekanik
iglemlerle sekillendirilmenin yapildig: kangik sekillerin {iretiminde, asilt1 dokiim
veya kuru presleme gibi difer geleneksel sekillendirme yéntemleri yerine
kullanilmaktadir. Ayrica, yapida olugan homojen yogunluk dagilimi sayesinde
sinterleme sonucunda ortaya gikabilecek gekilsel bozukluklann O6nlenmesi
agisindan da kullanilmas tercih edilen bir yontemdir. Giiniimiizde

Sekil 1-1: Toz Enjeksiyon Kaliplama ile iiretilmis pargalarin resimleri

arabalarda kullamlan tiirbin pargalar ve tekstil makinalarinda kullanilan seramik
iplik kilavuzlanmin ¢ogu enjeksiyon kaliplama ile gergeklegtirilmektedir

Kaliplama igleminden sonraki ilk agama ham pargalara uygulanan katki
ugurma iglemidir. Bu agama 1511 ve/veya ¢oziicii yardimiyla gergeklestirilebilir.
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Her bir yéntemde de ulagilmasi istenen temel amag, en kisa siire igerisinde
baglayicimin uzaklagtinlarak, sinterlemenin gergeklestirilmesidir.  Her bir
yoéntemde baglayici uzaklagtirma islemini kolaylagtiric1 bazi 6nlemler alinmasi
gerekmektedir.  Omegin, 1sisal yontemlerden kilcal ¢ekme kuvvetiyle sivi
baglayicinin emilmesi esaslarma gore katki alinmasi agamasinda parga boyutu, toz
paketlenmesi, katki kompozisyonu ve gézenek boyutu énemli unsurlardir. Ufak
partikiil boyutlu toz igine gémerek yapilan 1s1l katki ugurma en g¢ok kullamlan
yontemdir. Hizli 1sitma neticesinde pek ¢ok hatalar olugabilir. Kilcal ¢gekim ve
polimeri ¢6zebilen bir ¢oziici kullanimi, toplam katk: ugurma siiresini kisaltmak
agisindan daha iyi sonuglar veren diger bir yéntemdir.

Bu ¢alismada enjeksiyonla kaliplama yoénteminde en bityiik darbogaz
olusturan, baglayicimin yapiya zarar vermeden uzaklagtirilmas: detayli olarak
aragtinlmigtir.  Diigiikk basingli enjeksiyon kaliplamada kullamlan baglayici
kompozisyonunun yapiya zarar vermeden en kisa siirede mikroyapidan
uzaklagtinlmasina dénik yontemin gelistirilmesi amaglanmigtir.  Yapilan
caligmada, kilcal ¢ekim yontemi ile baglayici giderme mekanizmas: ve isisal
ugurma yolu ile baglayici giderme mekanizmalannin avantajli kisimlan
degerlendirilerek hizli katk: alma modeli geligtiriimigtir.



BOLUM 2-BAGLAYICI GIDERME YONTEM VE MEKANIZMALARI

Baglayic1 giderme, kaliplamadan sonraki en 6nemli agama olup bu iglemde
her hangi bir hatamin yapilmasi, parganin sinterleme 6ncesi bozunmasma sebep
olacaktir. Parcaya zarar vermeden baglayicilann alinmasi g¢ok hassas bir iglem
olup, ¢ok dikkatlice, bir gok agamada yapilmalidir. BaBlayici, tozlari bir arada
tutmakta ve pargaya seklini korumas: igin mukavemet vermektedir. Baglayici
isitildifn zaman yumusar ve kayma gerilmelerine artik karsi koyamayarak
yergekimi etkisi, 1s1sal gradyanlar veya gaz sikigmasiyla mukavemetini yitiren
pargay1 ancak tozlann birbirine olan siirtinmesi birarada tutar. Baglayicilar siv1
veya gaz olarak parga iginden disartya dogru alinmali ama pargada da bu islem
sirasinda hig bir tahribat meydana gelmemelidir.

Baglayici uzaklagtirmada 2 temel yéntem vardir; 151 ve ¢éziichi yardimiyla
baglayici uzaklagtirilmas:. Bunlan da, kendi iginde Sekil 2-1'de goriildiigiy gibi
gruplara ayirmak miimkiindiir.

BAGLAYICI UZAKLASTIRMA YONTEMLERI

ISI ETKISIYLE COZUCU YARDIMIYLA
a) Yaymma(diigik basingta) a) Coziiciiye daldirma

b) Gegisme(yiksek basingta) b) Super kritik ¢oziicii

¢) Kilcal gekimle c) Katalist

Sekil 2-1: Gintimtizde enjeksiyon kaliplama igleminde kullanilan baglayici
giderme yéntemleri[2]

Cozicityle baglayic1 giderme igleminde parga ¢6ziicii i¢ine daldirilir ve
baglayici bilegenlerinden bazilarmin sivi iginde ¢dziinmesi saglanir, bylece bir
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sonraki agamalar i¢in yapida agik gozenekler olusmus olur. Bu yontem pratikte
kullamimasma ramen; fiyat, atik sorunu, giivenlik nedenleri ve zehirli olmas,
baslica dezavantajlarin1 olusturmaktadir. Hizli baglayici uzaklagtirma igin stiper
kritik ¢oziicii yonteminde ¢6ziciiye yikksek basing ve sicaklik uygulandiginda
sivi-gaz kritik noktasi gegilerek ¢6ziicii siiper kritik bolgeye geger, bu bolgede
¢ozictiniin buhar ve siv1 fazi farksiz olur, yani dengede olurlar. Boylece sividan
buhara gegme ve hacim degigimi problemi kalmadan baglayici yapidan ¢oziici
yardimiyla goziilerek alimir. Dier bir ¢éziiciiyle baglayici uzaklagtirma yéntemi
olan katalitik yéntem de; poliasetal baglayici igeren numunenin asidik gaz
atmosferinde dipolarize edilerek buharlagtinimas: ve formaldehit olarak yapidan
uzaklastinilmasidir. BaBlayici direk olarak kati halden gaz fazina gegerek
uzaklagtirilmaktadir.

Isisal baglayic: uzaklastirma yéntemleri, uygulamada kullamlan katki alma
yontemlerinden ikinci gruptur. Bunlardan kilcal ¢ekme kuvvetiyle sivi
baglayicinin  alinmasi, numunenin bir toz igine gémiilmesi ve daha sonra
uygulanan 1s1 ile parga igindeki baglayicimn belli bir akigkanlia ulagip, toz yatag:
igine dogru kilcal ¢ekim kuvveti ile emilmesiyle olur. Baglayicimn 1s1 etkisiyle
gaz fazinda uzaklagtinimas ise su nedenlerden dolay1 olabilmektedir; baglayicinin
oksitlenmesi, dipolarize olmas: veya zincir baglarinin kopmasiyla buharlagarak
pargadan uzaklastinlmasi. Eger basing diigiikkse yaymma ile, eger bosluklar biiytik
ve basing yiiksekse katkimin alinmasi gegigme yoluyla olusacaktir. Genel olarak
burada 6zetlenen bu temel yontemler uygulamada bir arada kombine edilerek
baglayic1 uzaklagtirma iglemi hizlandinlabilmektedir.

Baglayic1 giderme isleminde, pargadaki bosluk yapisi, baBlayicilarin
kimyasal 6zellikleri, baglayic1 uzakiagtirma kogullan, ve islem siiresi, parganin son
durumunu ve baglayici uzaklastrma hizim belirleyecektir.  Baglayict

uzaklastirmada en uygun ve kolay ¢6zim, ¢ok katigikli baglayici formiili
kullanmaktir. Baglayic1 bilesenlerinden biri uzaklagtinlirken digeri tozlan bir
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arada tutacak ve parganin hasar gérmesi 6nlenecektir.

Baglayici uzaklagtirmada 6nceleri sadece 1s1sal etkiyle gaz fazindan yapilan
uzaklagtirma iglemlerinde 300 saat gibi uzun siireler gerekirken, yeni gelistirilen
kolay ¢oziinebilen ve zincirleri kolay kirilan baglayicilarla aym iglemler 2 saat'e
kadar indirilebilecek kisa siirede yapilabilmektedir{3].

2.1. Isisal Baglayici Alma Yontemleri

Is1 etkisiyle baglayict gidermede baglayici, gaz veya sivi olarak
uzaklagtinlmaktadir. Sivi olarak uzaklagtirmada eritilmig ve belli bir akigkanlik
kazanmg baglayic1 kilcal gekim kuvveti ile yapidan emilmektedir. Gaz olarak
baglayicimin alinmasinda ise , baglayici 1s1 etkisiyle daha diigiik molekiil agirlikls
polimerlere( 6megin, su buhan, metan, CO, veya CO gibi) bozulur ve
buharlagtinlir veyahut da oksitleyici ortamda oksitlenerek gaz haline déniigiir.
Gaz halindeki bu baglayici ise yapidan gegisme veya yayinma mekanizmasiyla
uzaklagtinlir. Bu iki mekanizma arasindaki fark, gaz molekiillerinin ortalama
serbest hareket etme yolu ile belirlenmektedir. Bu 6zellik ise ortam basinci, gaz
molekiil agirlif ve gozenek boyutuyla defigmektedir. Yayinma genelde diigiik
basing ve diigik gozenek ¢ap1 olan sistemlerde, gegisme ise daha ¢ok yiiksek
buhar basingh ve bitytik gozenekli yapilarda etkili olur. Bu yéntemlerin hepsinde
baglayici uzaklagtirma siiresini kisaltmak ve bu sirada yapiyr bozmamak igin
gerekli biitin tedbirler alinacak gekilde sistem degiskenleri ayarlanir.

2.1.1. Gaz Fazindan Katkinin Alinmas:

Seramik veya metal tozlanndan TEK yéntemiyle iretilmiy ham
numunelerden 1s1 etkisiyle gaz fazinda bajlayici uzaklagtinlirken i tiirl etkiyle
baglayicidan gaz [4-10] faz: olugturulur. Bunlarla ilgili gesitli caligmalar yapilmig
ve modeller tretilmigtir. Isisal etkiyle baglayici uzaklagtirma gruplarindan ilki
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1s15al polimer bozulmasiyla ve zincir kesigmesiyle daha diigikk molekiil agirlikli
yeni polimerler olugmasidir. Bu yeni iirinler numune yiizeyine dogru yaymnma
yoluyla hareket ederler ve orada kolayca buharlasarak gaz fazina gegerler.
Ikincisi ise reaktif gaz (6émegin oksijen) bulunan bir atmosfer iginde numune
yiizeyinde oksit indirgenme yoluyla meydana gelen gaz olusumlanidir. Bu
islemde gaz olugum hiz1 erimig halde bulunan baglayictya dogru reaktif gazin toz
partikillleri arasindaki ilerleme hiziyla simrlanmaktadir. Son olarak da, eger
baglayic: diigitk molekiil agirlikli bir termoplastikten olusuyor ise bunlar 1sisal
indirgenmeye uframadan direk buharlagarak gaz fazna gegerler. Bu tir
baglayicilar cilalar olmaktadir. Gaz fazindan baglayici uzaklagtinlirken belli bir
sabit veya kademeli 1sitma hiz1 yerine agirlik degisiminden yola ¢ikilarak daha
kisa siirede yapilan 1sitma sistemleri geligtirilmigtir{11-14]. Bu sayede sadece
agirlik kaybi olan bélgede beklenerek, 6nceden verilen % agirlik degisimine
gelinmedifi zaman bu sicakliklarda pargalar hizli isitilarak zaman kayb
onlenmektedir. Gaz fazinda baglayici uzaklagtirmanin meydana geldigi ti¢ farkl
durum asagida detaylh olarak incelenmigtir.

2.1.1.1. Is1 ile Baglayiciy1 Bozarak Katkinin Alinmas:

Isisal bozulma ve daha sonra bubarlasmanin olugtugu cila tird
baglayicilarda en gok metan olugmaktadir. Diger kiigiik molekulliy, etilen, etan,
ve propilen gibi Urinler de ortaya ¢ikmaktadir. Yiiksek molekil agirlikh
polimerler ugucu olmadiklan i¢in baglayic1 atmosferinde genelde bulunmazlar.
Cila ve sterik gibi baglayicilar diisik sicakliklarda eriyip daha digikk molekiillii
polimerlere bozulurlar ve daha sonra buharlagirlar. Bu mekanizma genelde 160°C
ile 400°C arasinda olmaktadir2 ].

Bu 1s1 etkisiyle daha digikk molekil agirlikli polimerlere bozunan

baglayic, parga yiizeyinden buharlagacag igin parga yiizeyi ¢ok énemlidir. Gaz-
baglayici ara fazi parga yiizeyinden iglere dogru hareket ederek islem son
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bulmaktadir. Caligmalarda polimer 6zellikleri ve polimer bozunumlarindan
meydana gelen olugumlar ve bunlarin polimer matrikste yayimmalan ana inceleme
konulandir{10].

Polimer pargalanmalan sonucu monomerlerin olugmasi ve bunlann polimer
iginde yayinma ile hareket etmelerinden dolay1 bu mekanizmalan agiklamak igin
gesitli caligmalar yapilmigtir{10]. Burada model olarak etil benzen kullamlarak
stirenin polistiren igindeki yayinmasi c¢aligilmigtir.  Maalesef polistiren
monomerlere bozulmadif igin bu ¢aligmada 1yi bir modelleme gikanlamamugtir.
Bir bagka ¢aligmada ise polialfametilstiren ¢alisilmig ve ¢ok giizel bir gekilde
polimerlere aynildif1 g6zlenmigtir. Yine bu son ¢aligmada, siispansiyonda hava
kabarci§1 olugmasina yol agan 1sitma hizi, parga buyutlan, 1s1sal bozulma kinetigi
ve ikili yaymnma katsayilanmn tespitine g¢aligilmigtir. Yapilan bir g¢aligmada,
bilgisayarla kritik parametreler hesaplanarak olugumlarin hepsini 6zetleyebilecek
ve deney sonuglarina ¢ok yakin sonuglar elde edilmigtir{11].

2.1.1.2. Oksitleyerek Katkinin Alinmasi

Bu sistemde reaktif gaz yardimiyla bozunan baglayici, buharlagarak par¢a
yiizeyinden yapiyr gaz olarak terk eder. Ancak, bazm yan etkiler de
gozlenmektedir. Bu etkilerden ilki oksitleyici atmosferde yapiy1 olusturan partikiil
yiizeylerinde bozunmas: ve daha sonra tozlann sinterlenme agamasinda problem
¢ikarmalan, ikincisi ise , baglayici ve oksitleyici atmosfer arasindaki reaksiyonla
olugabilecek ekzotermik reaksiyon ve bunun meydana getirecegi sicaklik kontrol
problemi olarak belirtilmigtir{3].

Baglayicinin oksitlenerek uzaklagtirilmasi, oksitleyici ortam ve katkinin toz
iginde olup olmamasina bagh olarak farklilik gosterebilir. Bu durum Sekil 2-2'
te saf polietilen ve polietilen-metal tozu kangimimn normal hava ve azot gaz:
ortamlarinda sicaklik degisimine kars1 % agirlik degisimi olarak gosterilmektedir.
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Sekilde goruldugi gibi polietilen havada 1sitildiginda, azottakine gére daha farkli
bir sicaklik aralifinda agirlik kaybi gostermektedir. Yine tozla birlikte yapi iginde
bulunan polietilen agirlik kaybinda yavaglama ve gecikme g6zlenmektedir.

% afirlik kaybi

100 ———
I emmmemo=
Hava I Fe+PE
1N,
0 e /I L
0 400 800
Sicaklik( °C )

Sekil 2-2: Polietilen katkisinin degigik atmosfer ve sartlardaki uzaklagtinima
%si[3]

Yiiksek sicaklik uygulandifinda katki igindeki plastiklestiriciler ve digik
molekiil agirhikh organik katkilar daha ¢abuk buharlagirlar. Aynca, bu ugucu
organikler, polimer matriks iginde belli bir hareket kabiliyetine sahip olduklan
" igin, yayilabilir ve hatta ortamda bulunabilen oksijenle reaksiyona girebilirler{5],
eger yeterli termodinamik enerji verilebilirse pargadan buharlagarak uzaklagirlar.
Parganin gozenekli yapiya sahip olmasi durumunda ugucu baglayicilar yapidan
daha kolay uzaklagabileceklerdirr Cok bilesenli baglayicilardan olugan
sistemlerde, once uzaklagan balayici yapida geride kalan baglayicilarin
uzaklagmasim kolaylagtiracak baglantili gozenekler birakarak bu tir baglayic:
sistemlerinin tercih edilmesine neden olmaktadir.

Genelde baglayici uzaklagtirma iglemi normmal hava atmosferinde
gergeklestirilir. Bu atmosferde devamli pozitif bir hava akimi ve oksitleme
potansiyeli bulunmaktadir. Notr gazlar(6bme@in azot) veya baglayicinin
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bozunmasi ile olusan gazlar oksitlenmeyi veya bozulmay: yavaglatabilmekte ve
daha yiksek sicakliklara tagryabilmektedir bu $ekil 2-3'te gosterilmektedir.

A: 0.5 °C/dak.

B: 5.0 °C/dak.

C : 10.0 °C/dak.

D: 0.5 °C/dak., N,'ta
Kalinlik = 0.127cm

% agirlik kayb
a

100 4

0 10 200 300 40 500 600 700
Sicaklik( °C )

Sekil 2-3: Isitma hiz1 ve atmosferin baglayic: giderme %'si ve kritik baglayici
giderme sicakhifina etkisi[5].

" Dugitk sicakliklarda (<150°C) baglayict kaybi genelde ya§ buharlagmasindan
olmaktadir. Bu yaglann buharlagmas: yiizeyden olacag i¢in gaz atmosferiyle pek
etkilenmemektedir. Ote yandan, yiksek sicakliklarda 6zellikle oksitlenme 6nemli
bir rol oynamaktadir. Yiksek sicakliklardaki oksitlenme isleminde, bozunan
katkiin olusturdugu gaz molekillerinin atmosfer igindeki kismi basincinin,
parcamn bozulmasim onlemek igin belirli bir deferin altinda tutulmasi
gerekmektedir.

Yapilan diger bir ¢caligmada Sekil 2-4'te gorildiigi gibi 1sinma hizina karg1
sicaklik ¢izilmis ve cesitli 1sinma hizlarinda baglayici giderilirken meydana gelen
hatalann olugmaya bagladifi ve hata olugumunun bittigi siurlar belirlenmis ve
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hava ile azot atmosferi altinda gériilen hata olugum aralif g6sterilmigtir. Sekilden
goriildiigi gibi azot atmosferinde hata olugumlan daha yiiksek sicakliklara kadar
taginmakta ve 1si1nma hizlan artik¢a hata olusum sicaklik aralif geniglemektedir.

2.1.1.3. Buharlagtirarak Katkinin Alinmasi

Buharlagtirarak katkinin uzaklagtinlmasi genelde cila tiiri baglayicilarda
gorilmektedir.  Cila tiriindeki baglayicilar bozulmaya veya oksitlemeye
ugramadan direk olarak parga yiizeyinden buharlagarak gaz fazina geger ve
yapidan uzaklagirlar. Yaygin olarak kullamilan cilalanin buharlagma hizlan gaz
atmosferi ve bilegimi ile sicaklifa baghidir. Sekil 2-5'te gorildugi gibi éilalann
buharlagma sicakliklann molekil agirliklanna bagli olarak degismektedir. Toz
Enjeksiyon Kaliplama(TEK)'da sik¢a kullanilan cilalar sabit ismmma hiziyla
isitildiginda sicakhifa bagl olarak deBisen buharlagma neticesindeki agirlik
degisimleri gosterilmigtir. Buharlasmada en kritik parametrelerden biriside parga
yiizeyidir. Ciinkii buharlagma, par¢a yiizeyinden baglayarak parga iglerine dogru
gaz-bajlayic1 arafazimn ilerlemesiyle meydana gelmektedir. Ancak, bunun
yamnda kilcal ¢ekim etkisinden dolay: sivi haldeki baglayici buharlagmanin ilk
basladif1 yiizeye dogru hareket edecektir.

2.1.2. Siv1 Fazdan Katkinin Alinmasi

Is1 etkisiyle baglayici alinmasi mekanizmasimin ikincisi $ekil 2-6'da
¢izildigi gibi emici bir yatak malzemesi yardimiyla baglayicimn sivi olarak
alinmasidir, Numune, emici malzeme istime veya igine konur ve numune
icindeki baglayicimin yeterli akigkanlifa ulagmasi igin isitilir, gerekli sartlar
saglandiginda kilcal gekim kuvvetiyle baglayict numuneden alinmis olur. Emici
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Sekil 2-4: Katki giderme isleminde, 3mm kalmlifindaki pargada 1sitma hizina

bagh olarak hatalarin meydana geldigi sicakliklar a) havada, b)azot
atmosferinde[9]
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malzeme, parcada kullanilan tozdan olacad: gibi her hangi bir toz da olabilir.
Baglayici, ya,tak icindeki g6zeneklerde olusan kapiler basing ile uzaklagtinlir.
Baglayicilar gaz yerine sivi fazinda alindif igin gaz fazina gére defalarca daha
kiigiik hacimdeki bir yer degistirme olur ki bu da parcanmn bozulmas: igin daha
az tehlikeli bir islemdir. Omegin yapilan bir caligmada baglayici formiiliinde
hacimce %90 kadar kullanilan parafin, sivi yerine gaz fazinda uzaklagtirilirsa

Nispi bubarlagma hiz1

8 K/min N,
paraffin

1000

Sicaklik( °C))

Sekil 2-5: Molekiil agirlifina bagh olarak cilalarin nisbi buharlasma hizlan(3]

hacim olarak 57 kat daha biiyilk bir hacim yapidan digariya alinarak yer
degistirecek, efer polipropilen gaz fazina dénistiriliirse, kati fazindaki hacmine
gbre 205 kat daha bityikk hacimde olacaktir{16]. Kilcal g¢ekimle baglayici
emilerek uzaklasgtinldi igin emme malzemesi su 6zellikleri saglamalidir; reaktif
olmama, sinterlenmeme, kiigiik g6zenek boyutu ve yiiksek gézenek miktar, kiigik
partikiil boyutu,

Kaliplama igleminden sonra tozlarn etrafindaki gézenekler baglayiciyla
doldurulmugtur. Kapiler emme ile baglayic: uzaklagtirmaya baslandiktan sonra
parca mikroyapisinda iki tip ara yap: gériilmektedir; fanikular ve pendiilar yapilar.
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Sekil 2-7'de i kiiresel parga gevresinde olugan baglayici yapisi gézlenmektedir.
Burada en simirlayic1 yap: pendular yapidir, bu yapi toz pargaciklarinin dokundugu
yerlerde kalan baglayicilardan olugur ve kapiler emme sonunda ulagilmas gereken
nihai yapidir. Fanikular yapida bulunan baglayici ise baglayici uzaklagtirma
isleminin orta kademelerinde olusur ve baglayici iginde olusan goézenekler
bozunan baglayici buhar faziyla dolmugtur{17].

Tozlarla-baglayic1 arasindaki en 6nemli faktor, sivi ile tozlar arasindaki
1slatma kenar agisidir. Islatma kenar agisinin, gok iyi bir karigim ve yiiksek yas

o & “\}V LS
s 0

Acik gozenekler - 7N
‘o s

2 RS

A, . .
NN 7% Emici bolge

N :
R4 Py
RN
. ,'/ . ’ . i .

Sekil 2-6: Kilcal ¢ekim kuvvetiyle baglayici alinmas: mekanizmasinin gematik
goriniisa

mukavemet i¢in sifira yakin olmasi istenir. Kilcal g¢ekim kuvvetinin
olugmasimin nedeni, sivi faz olarak bulunan baglayicinin gaz-siv1 ara ylizeyini
minimize etme ve kati-sivi ara yiizeyini maksimize etmeye caligmasidir.

Enerjinin en iyi minimize edildigi durum iki pargacigin birbirine dokunacak kadar
yaklagtigi durumdur. Burada olusan kilcal gekim kuvveti pargalan baglayic:
uzaklagtirma aninda bir arada tutan kuvvettir Aym zamanda, baglayicimn
pargadan uzaklastinlmasim sa§layan kuvvetde gomme tozu iginde olugan kilcal
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Sekil 2-7: Farkl: miktarlarda katki igeren pargalarin sematik mikro yapilari

gekim kuvvetidir. Boylece baglayic: daha kugitk gézeneklere gitmeyi tercih
edecektir.

Laplace denklemine gére, biikkiimlii bir yiizeyde, iki yiizey arasinda
meydana gelen basing farki su sekildedir16],

Ap=yw(% %2) @.1)

R, ve R,, birbirine yiizey iizerinde dik olan iki bikiim yar1 ¢apidir. Sekil 2-8'de
¢ farkh yiizey enerjili 4mm ¢apindaki gelik toplarda degisen sivi miktarlarinda
bunlan birbiriyle yapigik tutan kuvvetlerin él¢iim sonuglan verilmistir. Yiizey ne
kadar biikiikse o kadar yiiksek gekim kuvveti olugmakta, boylece kiigikk boyutlu
tozlarmn yatak olarak kullamlmas: ile, diisiik stv1 miktan ve yiksek yiizey enerjisi
ile en bityiik ¢ekim kuvveti elde edilebilmektedir.

Kilcal gekimin temeli, siv1 haldeki baglayicinin kiigitkk gézeneklere dogru
akmasi ve tozlann etrafim1 sanp boylece yiizey enerjisini azaltmasidir. Sivinin
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Cekme kuvveti, N
0.05

|
Yiizey enerjisi
004 39 J/m2

003 0.34 .
0.23

002 1= Kire ¢cap1 = 4mm |
0.01 - %Kuwet -
Slvi
0.00 ‘
0 1 2

Sivi hacmi, mm?

Sekil 2-8: 2mm gaph ¢elik kiireler arasindaki gekme kuvvetinin, s1vi hacmi
ve ylizey enerjisinin fonksiyonu olarak degisimi[18]

akma derinligi veya hareket derinli§i zamanmn karesiyle degismektedir. Sivi

haldeki baglayic: kilcal ¢ekim kuvveti ile emilitken iki nedenden dolay1
baglayicinin timii alinmaz ve belli bir miktar yap: iginde kalir. Bunlardan
birincisi; baglayic1 emilirken baz kigtk gozeneklerde sivi kitleyle iligkisiz
baglayic1 kalabilir ve emilme artik mumkin olmayacaf: igin orada kalabilir,
ikincisi ise; toz yiizeylerini ¢ok iyi 1slatan ¢ok ince bir baglayici filminin
kalmasidir. Bu kalan baglayicilar daha sonra sinterleme esnasinda yapidan
buharlagtinilarak uzaklagtirilirlar.

Baglayicilar kilcal gekim kuvvetiyle toz yatak veya gozenekli altlik
tarafindan emilirken, ilk 6nce bogaltilacak baglayicilar yizeydeki biiyik
gozeneklerdeki baglayicilardir. Daha sonra ise yiizeydeki bogalmig kigik
gozenekler sayesinde yapi igindeki biiyikk gozenekteki baglayicilar yiizeye
taginacaktir. Bunun anlami ise zaman gegtikge bosaltilan ortalama gbzenek ¢ap1
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diigmektedir. Bu iglemler sirasinda ise yer ¢ekimi kuvveti pek etkili olmayip
ancak 100um toz boyutundan daha bityik toz boyutuna sahip yapilarda etkili
olabilir. Bu konu ile ilgili daha genis bilgi, B6liim 2'de 2.3.3' nolu baglik altinda
verilmigtir.

2.2. Coaziiciiyle Baglayici Alma Yontemleri
2.2.1. Céziicitye Numuneyi DaldirmaY6ntemiyle Baglayic1 Alinmasi

Coaziiciiyle baglayici uzaklagtirma iglemlerinin gergeklestirilebilmesi igin,
segilen ¢6ziiciide ¢oziinebilen ve ¢oziinemeyen katkilar iceren pargalarin iiretilmis
olmas: gerekir. Bu iglemin uygulamginda pargalar ¢éziicii igine daldinlir ve
zamanla ¢oziicli, ¢ozinebilen baglayicilan yapidan ¢ozerek uzaklagtinr.
Cozinmeyen baglayicilar ise yapiy: olusturan tozlan bir arada tutarak yapiya
herhangi bir zarar gelmesini ¢énler. Bu yontem ile baglayici giderme iglemindeki
en 6nemli kritik noktalardan birisi, ¢6zinebilen baglayicimn katk: bilegimi
igindeki miktan ve yap1 igindeki dagilimidir. Yapida bulunan baglayicilar iginde
en az %30 ¢bzinebilen baglayic olmasi tercih edilir. Cézinebilen baglayicinin
yap1 i¢inde homojen gekilde dagilmig ve birbiriyle iligikli olmasi gerekmektedir.
Eger ¢6zimebilen baglayicilar yapida diger ¢ozinemeyen baglayicilar tarafindan
hapsedilmis olursa ¢6ziicii onlara ulagip yapidan alamaz. Bu hapsedilmig
baglayicilar daha sonra buharlagtirma agamasinda énceden buharlagarak yap:
igerisinde basing birikimi olugturur ve yapida gatlamalara yol agar. Bu islem igin
yaygmn olarak kullamlan baglayic: sistemlerinde polipropilen ve bitki yag: veya
polistiren, polietilen ve bitki yag gibi formiiller kullanilir. Bu katkilar arasinda
bitki yad1 ¢oziinir, dierleri ¢6ziinmez. Coziicii olarak ise etilen diklorid veya
trikloretan gibi ¢oziiciiler kullamlir. Eger ¢6ziicii 50°C kadar 1sitilirsa daha kisa
siirede iglem tamamlanabilir. 10mm kalmligindaki bir parga yaklasik 6 saat kadar
bir siirede gozilebilmektedir[3]. Cozicinin devaml temiz tutulmas: igin ise,
islem sirasinda ¢6ziiciiyii temizlemek miimkiin olmaktadir. Kalan baglayicilar ise



-18-
hazir halde bulunan iligikli gézenek yapisindan buharlagtinlarak uzaklagtinhlar.

2.2.2. Yogun Céziciiyle Baglayic1 Alinmasi

Baglayicinin yapidan uzaklagtinlmasi, uzun zaman gerektiren ve ayni
zamanda geride kalan karbonun kontrolii oldukga zor olan bir islemdir. lcm
kalinliktaki bir parganin baglayicis: geleneksel yontemlerle ancak 1 giin gibi bir
sirede  almabilir[19]. Bu yiizden, pratik olarak baglayicinn bir ¢ozici
yardimiyla uzaklagtinlmas: 4genel kullanima gegmistir[20-22]. Fakat, ¢6ziici
buhar ile yapilan baglayic1 giderme gok yavas bir iglemdir[20]. Ote yandan, iki
kademede ¢oziicii ile baglayici gidermede [21]; ilk énce ¢dziici buhanyla, daha
sonra da siv1 ¢ozlicti yardimiyla baglayicinin giderilmesi de yine yavas olan bir
islemdir. Direk ¢ozicii igine daldirma[22] ise daha gok hirojenlestirilmis yag ve
polimer kangimlanna uygulanabilmektedir. Bununla birlikte diigikk yas numune
mukavemeti de bu yontemler igin bir dezavantaj tegkil eder. Yogunlagmis ¢oziicti
ile baglayici uzaklagtinlmasinda buharlagma devam ettigi i¢in ortamda hem gaz
hemde siv1 ¢oziicii vardir. Bu sayede hem buhar hemde siv1 goziicii ile baglayic
almmasinin  avantajlan, dezavantajlanndan etkilenmeden, kullamlmaktadir.
Sistem, Sekil 2-9da gorildiii gibi hassas sicaklik  kontrolii saglamak i¢in su
banyosu iginde olugturulmustur ve gu bile§enleri icermektedir; bogluklu altlik,
distilasyon(yogunlagma) kolonu ve su iginde sistemi gevreleyen cam bir kap. Bu
yontemde baglayic1 formillinde 6zellikle, ¢oziicide ¢ozimen ve ¢dziinmeyen
katisiklardan olugan baglayic: bilesenleri vardir. Genig bir buharlasma sicaklik
araligs bulunan ¢éziich ile erime sicakligi bu genis bubarlagma sicaklifmin
aralifma diigen ve ¢dziici tarafindan ¢ézinebilen bir baglayici, bosluklu yapis
bulunan ve emme iglemini gergeklestirebilecek bir toz yataf: veyahut bir altlik,
sistemin en énemli bilesenlerindendir. Baglayicinin bu yavag islemde ¢6ziinerek
alinmas: iki kademede olmaktadir, ilk olarak ¢oziicii numunedeki baglayiciya
niffuz eder ve orada balayiciyla birlikte hacmini genigleterek bir sigkin jel
olusturur. Eger kristallesme veya kuvvetli hidrojen baglarindan dolay: molekiiler
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etkilegim fazla ise baglayicinin kabardif1 gézlenecektir. Eger etkilesim, kuvvetli
bir baflayici-goziicii etkilegimiyle meydana gelirse, bundan sonraki ikinci
kademede baglayic1 ¢6zimmesi baslayacak ve jel artik yavay yavag soliisyona
gegecektir. Cozictniin baglayic: igindeki etkilerinden dolay: baglayicmin hacmi
buytiyecek bunun sonucu olarak viskozite ve erime sicakliyim azaltacaktir.
Kabarmadan dolay1 malzeme iginde olusan i¢ gerilmeler, daha sonra toz yatak
veya bogluklu altlik yardimiyla numuneden soliisyon alimirken azaltilirlar.

rYogunlasma
kolonu

Numune

Numune
Boslukiu kabi
althk _\ | /

NI

/’// 7, A4/,
/////// /////////////14’4

Gozucu Su banyosu

Gozici Go2Ach

yogunlagmasi buharlagmasi
Numune Tasan baglayici-

¢Oziizi kangimi

N
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Sekil 2-9: Sematik olarak, yogun ¢dziicii yontemi ile enjeksiyonda
kaliplanmig numuneden baglayici alma diizenegi[23]

Parafin ve carnauba cilas: tirtindeki baglayicilar nafta ¢éziictilerde(pentan,
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hekzan, heptan v.s.) kolaylikla ¢6zimiirler ancak polipropilen ¢ok az bir kabarma
ve yumugama gosterir, ¢tinkii kuvvetli bir zincir etkilegimi olugur, polipropilen bu
6zelliklerden dolay: baglayici formiilimiin iginde yer almaktadir. Coézimen
baglayicilar alimirken kalan ¢6ziinmeyen baglayicilar(polipropilen) numunenin
seklinin korunmasim saglar. Céziiciiler, cila tiriindeki katkilar diginda yine yag
ve polimer kangmindan olusan baglayici formiillerinde de bagariyla
uygulanabilmektedir. Heptan ¢ok yaygin olarak kullamlan bir ¢éziiciidiir. Bu
¢Oziicinin buharlagma sicakhifs 2°C ile 98°C gibi genig bir aralikta meydana
gelmektedir. Cila tiriindeki baglayicilann erime sicakliklan, genel olarak bu
sicaklik aralifina diigmektedir.

2.2.3. Siiperkritik Akigkan Coziciyle Baglayict Alinmasi

Siiperkritik akigkan teknolojisi ¢ok genis bir alanda uygulama imkam
bulmugtur. Alisilmigin diginda fiziksel ve kimyasal 6zellikleri olan bu organik ve
inorganik stiperkritik akigkanlarn kritik sicakliklan, kritik basinglari ve kritik
yogunluklarn Tablo 2-1'de verilmigtir. Siiperkritik akigkanlarin kullanim alam
¢oziicii ve katigik olarak iki gekildedir. Bu yéntemle toz tretimi, ince film
olusturulmasi, kurutma, ¢ok bosluklu malzeme yapimi, tek veya mikro kristal
olugturulmasi, baglayicilarin veya diger katkilarin seramik biinyeden alinmasi gibi
alanlarda kullanilmaktadir.

Suiperkritik akigkanlar veya asin sikigtinlmig gazlar, sahip olduklar
aligilmigin digindaki bu fiziksel ve kimyasal 6zelliklerinden dolay1 ¢oziicii ve
kurutucu madde olarak kullamlmaktadirlar. Seramik tretimi agamalarinda ise
¢oziich olarak kullaniimakta ve bu 6zelliginden faydalamlarak yag numunedeki
baglayicilar alinarak numuneler sinterlemeye hazir hale getirilmektedir.
Superkritik  akigkan ¢ozicillerin ilk defa seramik pargalarin baglayicisinin
giderilmesinde kullanmlmalar1 1980'lere kadar dayanmaktadir{24-25].
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Stiperkritik akigkanlarin yogunluklari yitksek basingtan dolayr normal
kosullardakine gére  100'den 1000 kata kadar yiikseldifi i¢in molekiiller
arasindaki mesafe azalarak, molekiller arasi etkilesim siklif1 artacaktir. Kullamm
agsamasinda bu akigkanlan isitarak ¢oziciliklerinde 6nemli bir iyilesme
saglanabilmektedir.

Stiperkritik akigkanlarin katkilarin alinmasinda 6nemli bir alternatif yéntem
olusturmasimn nedeni asagidaki gibi siralanabilir. Ilk olarak organik polimerlerin
ve difer katkilanin bir ¢ofu, bilinen siiper kritik akigkanlar iginde diigikk
sicakliklarda belli bir ¢ozimuirlik gosterir. kinci olarak, siiperkritik akigkanlar tek
fazl1, yani gaz fazinda olduklan igin paketlenmis toz pargaciklan arasma sivilara
gore daha iyi nitffuz etme 6zelliklerine sahiptirier. Son olarak da, sicaklik veya
basing ile yogunluk arasindaki kuvvetli iligkiden dolay: devamli bir déngii
olusturarak ¢ozicii ve katki maddelerini, baglayicilan ayimak ve tekrar
kullanabilmek mimmkiindiir. CO, siiperkritik akigkam, sterik asit , oktadekonal
, parafin 155 ve stearil alkolin aliimina numuneden alinmas: Nakujima ve
arkadaglannin galigmalarinda bagarili bir sekilde kullanilmigtir{26].

Tablo 2-1: Siperkritik akigkanlann fiziksel 6zellikleri

Bilegim Kaynama Kritik Kntik Kritik
noktasi(°C)  Sicaklik(°C) basing(atm) Yogunluk(g/cm?)
co, -78.5 31.0 72.8 0.468
NH, -33.5 132.5 111.3 0.235
H,0 100.0 374.1 217.6 0.322
NO, -88.5 36.4 71.5 0.452
Methan -161.5 -82.6 45.4 0.162
Ethan -88.7 322 48.2 0.203
Etilen -103.8 9.2 49.7 0.218
Propan -42.1 96.6 41.9 0.217
Propilen -17.8 91.8 456 0.232
Benzen 80.1 288.9 438.3 0.302
Metanol 64.6 2394 79.9 0.272

Etonol 78.3 243.0 63.0 0.276
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2.2.4. Katalitik Hizli Baglayic1 Alma Yéntemi

Baglayici alinmasinda yeni bir yontem olarak katalist yardimiyla baglayici
giderilmesi c¢aligilmig ve BASF firmas: tarafindan bu yo¢ntemle baglayicisi
almmabilecek numune iiretmek i¢in hazir kaliplanabilir kangimlar piyasaya
striilmiigtir[27].  Sekil 2-10'da bu yéntemde kullamlan mekanizma ve diizenek
sematik olarak gosterilmigtir. Yontem esas itiban ile poliasetal bir baglayicimn
asidik bir gaz ile dipolimerize edilip buharlagtinlarak formaldehit olarak ugmasi
esasina dayanmaktadir. Bu yéntemde baglayici alma hiza , numune yiizeyinden
ice dofru 2mm/saat'e kadar artinlabilmektedir. Bu hiz bilinen difer yaygin
yéntemlere gére 10 kat kadar fazla bir hizdir. Bu digitk sicakliktaki baglayici
alma yontemi, parganin carpilmasi ve ¢Okelmesini de 6nlemektedir.
Poliasetallerin depolimerizasyonlarin1 formaldehit'e ¢evirmek i¢in en iyi asit gaz
HNO, ve BF, olabilir. Katalitik baglayici alma iglemi 100°C'nin iizerinde hizla
olusturulabilirr Bu sicaklik formaldehitin kaynama sicakhifimin istiinde
olmaktadir. Asit gazi etkisiyle poliasetal'in biitin zincirleri kinimakta ve
formaldehit gaz olarak buharlagmaktadir.

Poliasetal bazli baglayicilar, yumusama sicakligi altinda(150-160°C) bir
sicaklikta baglayic1 alindifi igin difer yaygin kullamlan yéntemlere gore su
avantajlara sahiptirler; a)diigikk sicaklikta yitkksek yas mukavemeti oldugu igin
parcanin deformasyona uframasmn Onlenmesi, b)polimerik zincirlerin
kinlmasinin direk kat1 halden siv1 hale gegerek olmasindan dolayi kapileri(emme)
kuvvetinin herhangi bir roliiniin olmamasi, c¢)zincir kiriimasinin(depolimerizasyon)
sadece baglayici-gaz ara yiizeyinde olmasindan dolay:1 baglayici faz iginde
pinolitik bozulmaya ugramasinin miimkiin olmamasi, d)baglayici alma igleminin
sicaklik ve katalist konsantrasyonu ayarlanmasi ile gok kolay olmasi, e)bu
yontemle baglayici almamin g¢ok daha kisa siirelerde yapilabilmesi. Baglayici
alindiktan sonra, yiizde bir iki kadar kalan organik katki 50°C/dakika gibi bir
hizla 500°C' ye 1sitilarak piroliz yapilir ve kalanlar uzaklagtirilir. Numuneler daha



23-

sonra normal sinterleme iglemine tabi tutulur ve son iiriin elde edilmig olur.
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Sekil 2-10: Sematik olarak katalitik baglayici giderme yonteminin mekanizmasi(a)
ve diizenegi(b)
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2.3. Baglayici Alma Mekanizmalan

2.3.1, Katkinin Yapidan Ugurularak Alinmasi

Is1 etkisi ile baglayici alinma mekanizmalanndan olan kilcal gekim kuvveti
ile baglayic1 uzaklagtirma yénteminde, diger yontemlerden farkl olarak baglayici
siv1 halde pargadan aliir. Ote yandan, yayinma veya gegisme mekanizmalari ile
baglayic1 gaz halinde yapidan uzaklagtinlir. Yaymma mekanizmasimn olugmasi,
gaz molekiillerinin ortalama hareket etme mesafesinin par¢a igindeki gézenek
boyutunun 10 kat1 olmasiyla tammlanir, Béyle bir yaymnma ortaminda gaz
molekiillerinin gézenek duvarlanna g¢arpma siklif1, baglayic: uzaklagtirma hizim
belirleyen parametredir. Gaz molekiilleri arasindaki ¢arpigma yaymma igin pek
6nemli olmadigindan, gaz viskoziteside ¢ok 6nemli degildir. Gaz molekiillerinin,
¢arpigmadan ortalama hareket etme mesafesi, basingla ters iligkilidir. Tablo 2-2'de
gazlarla ilgili ortalama serbest hareket edebilme mesafeleri verilmigtir.

Tablo 2-2: Baz1 gazlann ortalama serbest hareket edebilme mesafeleri[2]

Gazlar Bubhar ortalama Gaz viskozitesi Stvi viskozitesi  Sivi yiizey
serbest yolu(nm) kg(m.s) kg(m.s) enerjisi(kg/s?)

NH, 66 10X10° 2.8X10% . 0.023

Ar 99 22X10%¢ - 0.013

Co 92 17X10°¢ - 0.010

co, 62 15X10¢ 5.3X103 -

He 275 19X10¢ - -

H, 174 87X10¢ - R

CH, - 11X10¢ - -

N, 93 17X10°¢ - 0.006

0, 99 20X10¢ 0.013

H,0 60 10X10¢ 1.0X10™ 0.073
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Gerek yaymma ve gerekse gegisme mekanizmalan ile baglayic
alinmasinda, parcamin gézenek ¢api, 6nemli bir parametre olarak iglem hizim
etkiler. Katki alma hzimin kolay modellenmesi igin teorik hesaplamalarda,
deneysel yontemlerle olgiilen gozenek ¢api yerine hidrolik gézenek ¢api(R)
kullanilmaktadir{28]. Bu kavram hem paketlenen toz boyutunun hemde gézenek
miktarinin iyi bir temsilcisi olarak degerlendirilmekte olup yaklagik olarak
hidrolik g6zenek ¢api(R) ile partikiil gapy(D) arasinda agagida belirtilen iligki
vardir{28]:

R=0.306xExD (2.2)

Burada, E kismi bogluk hacmidir, toz enjeksiyon kaliplamada E degerleri 0.3'den
0.6'ya kadar degisebilir.

Tablo 2-2'den ve denklem 2.2'den faydalanarak Sekil 2-11'de ortam basinc:
ve partikiil boyutunun fonksiyonu olarak azot gazi i¢in yayinma ve gegisme
bolgelerinin sirlari gosterilmigti.  Modellemede, azot gazinin basinca ve
iginden gegtigi toz paketinin partikiil boyutuna bagl olarak g6sterdigi katk:
alinma mekanizmalan igin yapilan hesaplamalar sonucunda olugan bélgeler Sekil
2-11'de goériilmektedir. Cizginin alt kisminda yaymnma mekanizmasiyla, st
kisminda ise gegisme mekanizmasiyla baglayicinin olugturdufu gazlar
uzaklagacaktir. Bu grafik, tek bir gaz ve sabit sicaklik igin ¢izilmekle birlikte,
yaymma igleminin genelde kigiik toz boyutlarninda ve digik toplam gaz basing
sartlar1 altinda olugtugunu ifade etmektedir.

Uygulamada kullanilan tozlar 0.5um ve daha bityiikk olacagindan, ayrica
katki ugurma iglemi 1 Atm. veya 1 Atm.'den az daha yiiksek basinglar altinda
gergeklestiinden, baglayic1 ugurma igleminde gegigme mekanizmasimin 6nemtli
oldugu séylenebilir.
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Sekil 2-11: Azot gazimn, basinca ve iginden gegtifi toz paketinin partikiil
boyutuna bagli olarak gosterdidi gegis mekanizmalari[2]

Yukanda belirtilen modellemede agagida belirtilen hususlarin da gz énine
almmasi gereklidir. Baglayici-gaz ara yiizeyinde olusan gazlann tozlar arasindaki
gozeneklerden parga dig yiizeyine dogru tek yénde hareket halinde oldugu kabul
edilmigtir. Halbuki ters yénde de gesitli gaz hareketleri olusacaktir, 6megin
baglayicimin pargalanmasima yardimci olan ve gegsitli gazlar olugturan oksitleyici
gazin baglayiciyla bulugmak igin baglayiciya dogru hareket etmesi gibi. Yine
baglayic1 gaz arafazinin diizlemsel olarak hareket ettigi, yani kenarsal etkilerin
olmadig varsayilmigtir. [laveten baglayici uzaklagtirmanin, izotermal kosullar
altinda gergeklestigi ve olugan gazin diigitk molekiil agirlikli sadece tek bir gaz
oldugu kabul edilmigtir. Tipik bir baglayici uzaklagtirmada bir ¢ok bilesenden
olugan bir baglayici sistemi olacagindan, bir gok agamada izotermal uzaklagtirma
ve aralarda da yavag 1sitma gerekmektedir.
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Ozellikle vakum sartlant altinda 6nem kazanan gaz fazinda katki alma
mekanizmasi, digitk basing ve diigiik akig hizlarninda gaz molekiillerinin birbiri
ile carpigmas: sonrasi efer gozenek boyutu kadar uzaga ulagabilirlerse olusur.
Yaymnma ile ilgili literatirlerde TEK yéntemi ile tiretilmig pargalarin baglayicist
uzaklagtinlirken yaygin kullamlan yontemlerde, yaymmanmn etkili olmadig:
belirtilmektedir[3]. 1 atmosfer basing altinda baz1 molekiillerin(N,, O,, H,0, CO,)
ortalama serbest hareket etme mesafesi yaklagik A=0.1um mertebesindedir. Bu
deger 0.5um'lik partikiilden olugmus bir par¢ada bulunabilecek gézenek ¢apina
yaklagik olarak egdeger oldufundan gazin yayinmasi Knudsen mekanizmas: ile
gerceklesir. Gaz debisi, J, basing gradyeni AP/L ve yayinma sabiti K'ya baghidur.

(2.3) nolu denklemde, k Boltzman sabitini, T mutlak sicaklii ve J ise gaz
debisini gostermektedir. Gaz debisi gaz molekilerinin birim alandan, birim
zamanda gegen miktandir.

Eger gozenek boyut dagilimi ¢ok genis bir aralikta ise yaymma kontrolii
kaybolmaktadir. Cimnki bityilkk gozenekler kigilk gozeneklere kiyasla diigiik
basinglarda daha viskoz akig gosterirler.  Yiiksek akig hizinda ve yiiksek
basinglarda biyiik gozeneklerde akigkanin viskozitesi en etkili degisken
olmaktadir, Akigkan toz ylizeylerine yapigir ve kayma gerilmeleri olugturur,
boylelikle yayinma konrollii mekanizma degilde, gegisme kontrollii bir
mekanizma olugturulmus olur. Ayrica, yiksek gaz basinglarinda gaz molekiilleri
arasindaki karsilikli garpigmalar yayinma ile baglayici alinma hizim
simrlayacaktir. Bogluk yapisna dogru olan viskoz bir akig kabul edilirse,
Darcy'nin kanununundan[17] faydalanarak gegisme mekanizmas: igin agagidaki
denklemi kullanmak miimkiin olacaktir.
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_AS(P*- P) @.4)
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Burada gaz debisi(J), gegisme direnci(A), numune diy yizey alam(S), baglayici-
gaz arafazindaki gaz basinci(P), ortam basinci(P, ), gaz vizkositesi(G) ve baglayici-
gaz arafazimn numune yiizeyinden olan mesafesi(L) olarak gosterilmigtir.
Yukanidaki varsayimla yaymnma kontrollii baglayic1 alinmas1 durumundan sonra
baglayic1 gaz yiizeyinin derinlifinin defismesi (dl/dt), gaz faz1 akig debisine su
sekilde baglanabilir:
a._ I8 @.5)
dt SE
Burada, F sabit gaz basinci (P) altinda, baglayicinin kat1 fazindaki hacminin gaz
fazindaki hacmine oramdir. Eger denklem (2.2), (2.3) ve (2.4) birlestirilirse ve
gerekli tiirevler alinirsa agafidaki gibi bir denklem elde edilir,

E*‘D? '
A Sy 2"
,dl_ E*D°FP*-P)) @7

dt "180GP(1 - E)?
(2.7) nolu denklemin 1 = O'dan 1 = H/2'ye kadar integrali alinirsa agafidaki
denklem elde edilir.

_ 22.5H*(1- E}*PG
E3D?F(P*- P}

t (2.8)

Denklem (2.8)den anlagilacag: gibi baglayici alma zamani, buhar viskozitesi,
numune kalinlimin karesi, toz ortalama ¢apinin karesiyle ve basing farkiylada
ters orantil1 olarak degismektedir. Go6zenek miktar1 hem pay'da hemde payda'da
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oldugu i¢in etkisi komplekstir[2]. %74'lik paketlenme teorik olarak en tist siur
olarak goriinmektedir. Hizli baglayici alinmas igin; ince numune kesiti, biryiik
tozlar, yiiksek gozenek miktan, bityikk basing farkliligi ve yiikksek sicaklik en
uygun ortami saglayacaktir. Gaz viskozitesi(G) ve baglayici-gaz ara yiizeydeki
basing(P), sicaklifin artmasiyla artacaktir.

Isisal baglayic1 alinmasinda Toz Enjeksiyon Kaliplama (TEK) yéntemiyle
tretilmiy numuneler igin gegisme mekanizmasiyla baglayici alinmaktadir,
Baglayic1 alinmasi zamam igin bu modelleme ile yapilan hesaplamada %50
yamlma olabildigi goralmustin[2]. Ancak bu kadarlik bir yanilma kabul edilebilir
derecededir. |

Uzun siirede baglayici alinmasi iglemi TEK i¢in olduk¢a normal bir
yaklagimdir ¢iinkii polimerler normal baglayici uzaklagtirmada diisik buhar
basinc: gostereceklerdir]29-32], genelde TEK'de kullamlan polietilen ve polistiren
zincirleri 400°C civannda hizla kinlmakla birlikte 500°C'de de buhar basinglan
¢ok disik olacaktir. Bu yiizden baBlayici uzaklagtirmada isinma hiz ¢ok
kritiktir[18].

2.3.2. Katkinin Yapidan Kilcal Cekim Yolu ile Alinmasi

Seramik Uretim agamalarinda tozlann yiizeyleri ¢ok 6nemli bir rol
oynamaktadir. Ciinki, yiizey alamnin, afirlifa olan oran1 ¢ok yiiksek rakamlara
ulasabilmektedir. Uretim agamalarinda kullamlan patikiiller arasina emilen veya
toz yiizeyine yayilan yag ve diger organik katkilar, yiizeylere dagilip son safhaya
gelindifinde Uretilmis olan parganin mikro yapisim ve mukavemetini
etkileyecektir. Kullamilan tozlarin tam olarak partikiil yiizeyini 1slatip 1slatmama
durumuna bagh olarak mikro yapida degisiklikler ve par¢a yas mukavemetinde
degismeler gozlenebilir. Ergimig haldeki organik sivilarin toz ylzeyini tam
islatmas1 halinde Sekil 2-12'de gérilldiigi gibi kapiler yiikselis, 1slatmamas:
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durumunda da kapiler emme ger¢eklesmeyecektir.

Organik katkilann kaliplanmig pargadan uzaklagtinlmasinda da bu
mekanizma etkin bir gekilde kullamilabilir. Genel olarak kaliplanmmg parganin
ufak partikiil boyutlu bir yatak ig¢inde iken islatmasi kapiler olarak katkinin
uzaklagtinlmast igin yeterlidir. Kapiler etkinin ger¢eklesmesi igin yatak(gomii)
tozunun pargada kullanilan baglayici tarafindan 1slatilmasi gerekmektedir. Kapiler
emme kuvvetinin hesaplanarak kiigiik ¢apls

r
R+
?;— w*" Cam - Cam
3+ h
1 I
R—~ Su Lm Civa
' r

Sekil 2-12: Eger siv1 yiizeyi 1slatiliyorsa kapileri'de yiikselecek fakat
1slatmiyorsa basili kalacaktir.

g6zenekler igindeki sivi meniskiisiiniin yarim kiire geklinde oldugu kabul edilirse
buiyiik yiizeyin iki tarafinda olugan basing farki; kapiler ¢api, 1slatma kenar agisi
ve sivinin ylizey enerjisi ile agafidaki gekilde bir iligki gosterir:

AP= 27L;°°s° 2.9)

c

Rc kapiler yangapidir, go6zenek ¢ap: r ile aralarinda ise su iligki vardr;
Re=rCosB. Denklem (2.9)da verilen basing farki bir kapiler iginde, H
yiiksekligindeki sivinin hidrostatik basinciyla denge halinde olacaktir. Kapiler
emme ve hidrostatik basincin denge halinde oldudu digimiiliirse
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kapiler emme hiz1 agisindan, viskozite, gozenek boyutu, siv1 yiizey enerjisi ve
1slatma kenar agilan arasinda agagida belirtilen iliskinin olugmasina yol agar.

p= 2o 2.10)
D,pRe
2 0
VP= YL;:OS =D,pH (2.11)

¢

Ote yandan, bir viskoz sivimin L uzunlufundaki yatay tip igindeki
ortalama akis hiz1 Poiseuille denklemi ile agafidaki sekilde verilmektedir[33],

e 200 R, @.12)
n 4L
7. YR} 2.13)
8nlL

(29) ve (2.13)nolu denklemlerin bir arada degerlendirilmesinden
gorilecegi gibi kapiler yarigapi, baglayici uzaklagtima hizina zit yoénde etki
yapmaktadir. Kapiler basincin gok fazla olmas: igin kapiler yan ¢apinin diigiik
olmas istenirken, baglayici akiginin kolay gergeklesebilmesi igin de kapiler yan
¢apinin bityiik olmasi gerekmektedir. Bu yiizden emici toz boyutunun etkin
baglayici uzaklagtirmas igin dizayn edilmesi gerekmektedir. Pargada kullamilan
partikil boyutu ile, emici yatakta kullamlan partikiil boyut farkliliklarinin en etkin
baglayici almaya yol agti kritik bir degerin mevcut olmasi gerekmektedir. Emici
yatagin kilcal ¢ekime direng gostermesi hali istenmeyen bir durum olup,
baglayicinin devamli olarak pargadan uzaklagtinlmasini saglamak igin agagidaki
iligkinin kurulmas: gerekmektedir.
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D>D, ve A<A, (2.14)

(2.14) esitsizliginde D toz boyutu, A ise gegigme katsayisi, ¢ notasyonu numuneyi
ve w notasyonu ise yatad: temsil etmektedir. (2.12)nolu egitsizliklerden ve
(2.6)nolu denklemden yararlamirsak emme yatag: kismi gézenek hacmi E, i¢in
su formil iligkisi olugturulur{2].

E} S EZD,
1-E, D,I-Ey)

(2.15)

Omegin, eger numune toz boyutu, emme yataf toz boyutunun iki kat1 ise 2/1
- gegisme direnci oram istenir. Bunun yamnda, %50'lik numuneki bogluk hacmi
igin emme yataginin %70'lik hacminin bogluk olmas: beklenecektir. Kilcal
cekme kuvveti, kiiresel toz pargacikiarindan olugan bogluklu yap: i¢in su gekilde
verilmigtir.

P= l‘@@ (2.16)

Burada 1slatma agis1 sifir kabul edilir ve sivi hareketinde yergekimi kuvveti thmal
edilir Cunkii kilcal ¢ekme kuvveti yer g¢ekimi kuvvetinden defalarca
biryiiktir[16].

Darcy'nin sikigtirilamayan sivilar igin vermis oldugu hacimsel akig debisi
B agagidaki gekilde belirtilmektedir [17]:

_AS(P,-P,)
GL

B= 2.17)



-33-
Gegisme direnci yine denklem (2.6)'da verilen yontemle hesaplanmaktadir. Herbir
malzeme i¢in kilcal gekme kuvveti ise denklem (2.16)'da verilmigtir. Sekil 2-7'de
verilen geometrik modelde alinmig baglayic1 hacmi V, ile yikseklik h arasinda
su sekilde bir iligki vardir.

Vy=SEh @18)

Toplam yiikseklik H= h + 1 seklindedir. Boéylece, tirev alindiinda dH/dt = 0,
dan dh/dt = -dl/dt gikar ve

D sp, , S S di @.19)
a@t a@
elde edilir. Burada baglayici alma derinligiyle viskoz akig debisi arasinda bir
iligki gikanlmig olur. Denklem (2.6), (2.16) ve (2.17)nin birlesik incelenmesi;
baglayic1 alma derinlifinin tirev formunu biitiin parametrelerle birlikte agagidaki
sekilde verilmektedir.
jdi__EWDD,-Dy)

il (2.20)
di " 9GD (1-Ey

Eger denklem (2.20)nin 1= H'dan 1 = O'a integrali alinirsa, t = 0 ve t = t igin
toplam baglayici alma siiresi agafidaki sekilde olur.

.. 450-EYGH’D,

E*WD (D.-D.) @20

Bu son formiilden anlagilacafi gibi toplam baglayici alma siiresi su
parametrelere baglidir: numune kalinlifimin karesine, daha énceki iki modelde
oldugu gibi bosluk gegisme kontrollii mekanizmada gosterdigi etkinin aynisini
gosterir. Baglayici alma zamam tahmini lineer olarak viskozite ile degigecektir.
Sicaklik arttifinda viskozite diigecegi igin yilksek sicaklikta baglayici alma en iyi
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yoldur. Siv1 yiizey enerjisi payda'da gozilkmektedir. Cinki yiizey enerjisi
arttikga kapileri basinc: artmakta béylece daha bityiik debi meydana gelmektedir.
Son olarak numune ve yatak toz boyutlan arasindaki fark paydada oldugu i¢in bu
farkin artmas1 baglayicinin alinmasimi kolaylagtiracaktir. En ideal durum ise;
kiigiik yatak toz boyutu, bityiik numune toz boyutu, ¢ok numune boslugu, yatakta
daha ¢ok bogluk miktaryyiiksek yiizey enerjisi, diigik viskozite ve ince
numunedir. Polietilen viskozitesi 190°C'de 300 ile 20,000 kg/m.s (pa-s)
olabilmektedir [18]. Bu viskoziteler baglayic1 emme iglemini 10 saat veya daha
fazlaya g¢ikarabilmektedir.

Tablo 2-3; ana mekanizmalar arasinda en 6nemli parametreler agismdan
bir kargilagtirma yapmaktadir.

Gegigme igin vakum olusturulmasinin yararli olacag: gortilmektedir. Fakat
151 gegirgenligi vakum ortaminda diigecegi ve polimerlerle reaksiyona girebilecek
gazlann numune igine niifuz etmesini de ters yénde etkileyecegi i¢in kismi vakum
en iyisidir.

Tablo 2-3: Isisal baglayic giderme mekanizmalarinimn kargilagtiriimasi[3]

Parametre Yayinma Gegisme Emme

Partikiil gap1 D! D? D,/(D.(D.-D,))
Kismi bogluk E? (1-E)¥/E? (1-E)%E}
Parca kalinlig H? H? B’

Viskozite - G G

Basing diigiisii (P-P,)! P/(P>-P2) -

Numunenin diigitkk sicaklikta veya kisa siirede yiksek yogunluga
sinterlenmesi igin kiigiik boyutlu par¢a kullanilmas: tercih edilmektedir, ancak
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baglayici alinmasinda biitiin pargalarda giiglitk ¢ikarmaktadir. Bu nedenden dolay:

yogunlagmay: arttirmak igin sivi faz sinterlemesi kiigiik toz boyutu yerine
kullamlabilmektedir.



BOLUM 3. DENEYSEL YONTEM

Bu caligma gercevesinde gerceklestirilen deneylerde, diigikk basingli
enjeksiyon kaliplama y6ntemi i¢in gelistirilmig baglayic: sisteminin kapileri emme
yontemine goére yapidan alinma mekanizmasi ve kinetifinin galigilmasi
amaclanmigtir. Bu amaci gergeklestirmek igin yapilan galigmalarda takip edilen
yéntem ve kullanilan malzemeler agagidaki kisimlarda detayli olarak belirtilmigtir.

3.1. Kullamilan Hammaddeler

Alumina, 6zellikle teknik seramiklerin yapiminda en fazla kullanilan ham
madde olmasi nedeni 1le bu galigmada kullanilan tozlarin esasimi olusturmaktadir.
Yapilan deneysel ¢aligmada Alcoa A-16 SG ve HVA olmak iizere iki ayr1 tiirde
alumina toz, kaliplama ve baglayici alma ¢aligmalarinda kullanilmigtir. Her iki
tozda kalsine alumina olup, Alcoa A-16 SG ortalama 0.4 um partikiil boyutu ve
9.0 m*/g birim yiizey alanina sahipken, HVA tozu ortalama 4 pum partikiil boyutu
ve 0.85 m?/g birim ylizey alamina sahiptir. Kaliplamada kullanilan partikiil boyutu
degisken sayisim en az iige gikartmak i¢in, HVA tozu atritor degirmende sulu
ortamda yarim saat 6§itiillerek, ortalama partikiil boyutu 1 um'ye ve birim yiizey
alam da 4 m?/g olacak sekilde degistirilmistir. Yapilan bitin deneysel
caligmalarda bu ti¢ toz 4, 1 ve 0.4 um olarak atif edilmis ve kullaniimigtir.

Calismada kullamlan baglayici diigitk basingli enjeksiyon kaliplama igin
ozellikle geligtirilmig ¢ bilesenli baglayic1 sisteminden olugmaktadir.
Baglayicinin hacimce % 90'dan fazlasim parafin ( Alemdar Kimya A.S. )
olusturmakta olup, hacimce % 6 oraminda kanigima ilave edilen oleik asit ile toz-
baglayici 1slatma 6zelliklerinin geligtirilmesi amaglanmigtir. Aynca, karigima
hacimce % 4 oraninda ilave edilen polietilen( Yarpet A.S. I-20-2) ile de kapileri
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etkiyle baBlayicinin alinma sonrasi, numunelerin yas mukavemetlerini muhafaza

etmeleri amaglanmigtir.

3.2. Kullanilan Malzemelerin Karakterizasyonu

Bu ¢aligma cergevesinde kullanilan seramik tozlarin bazi fiziksel 6zellikleri
Tablo 3-1'de verilmektedir. Tozlarin en az % 99.5 kimyasal safiyette Al,O,
icerdigi ilgili firma brogiirlerinde belirtilmektedir. Tablo 3.1'de verilen bazi
degerler bu galisma gergevesinde tespit edilmis ve bazilan da referans kitaplardan
saglanmigtir.

Tablo 3-1: Caligmada kullamilan tozlarin fiziksel 6zellikleri

Toz ozelikleri (A) (B) (©)

Ortalama partikiil boyutu*

(pm) 4.01 1.01 0.38
Birim yiizey alami*

(m2/g) 0.85 4.02 9.00
Toz yogunlugu+

(g/cm3) 3.97 3.97 3.97
1550°C Sinter yogunlugu*
% teorik yogunlugu 65 920 98

* Bu galigmada tespit edilmigtir

+ Referans kitaplardan temin edilmigtir
(A) HVA(4um), (B) HVA(1um), (C) Alcoa SG A-16(0.4um)

Organik katkilar ve hazirlanan enjeksiyon kaliplama kangmm iizerinde
yapilan TGA ve DSC termal analiz neticeleri ile fiziksel ¢zelliklerin Tablo 3-2'de
verilmektedir. Elde edilen sonuglara gore parafin bozunumu 350°C'de baglamakta
ve 450°C'de sona ermektedir. Ote yandan polietilenin bozunumu 450°C'de
baglamakta ve 600°C'de sona ermektedir.
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Tablo 3-2: Kullamlan organik katkilarin fiziksel ve 1sisal 6zellikleri

Ozellikler Parafin Oleik asit  Polietilen Karigim
Yogunluk( g/cm® ) 0.85 0.85 0.91 2.25
Erime Sicakligi( °C ) 55 10 120 60
Bozunma sicakligi( °C ) 350 225 450 250

Enjeksiyon kaliplamada yontemlerinde kullamilan kangimlann reolojik
davramgi, gerek pargalarin kaliplanmasinda ve gerekse katkilarin kapiler yontem
ile uzaklagtinlmasinda olduk¢a énemlidir. Yiiksek viskoziteli kangimlar ile
kaliplamada zorluklar ile kargilagilacag: gibi kaliplama cihazininda aginmasini
arttinir. Kullamlan organik katkilann viskoelastik 6zelliklere sahip olmas: zamana
bagl: olarak reolojik ézelliklerinde degisikler gostermesine neden olabilir. Kilcal
¢ekim kuvveti ile baglayici giderme isleminde de sivi baglayici ile kullamilan toz
etkilesim ig¢inde oldugundan baglayici giderme iglemi camur viskozitesi ile
degisebilmektedir. Kullanilan baglayicimin en bityitk bilesenini olugturan
parafinin viskozitesinin kayma hizi ve sicaklia bagli olan degigimi Sekil 3-1'de
verilmektedir. 95°C ve iistiindeki sicakliklarda parafin viskozitesinin kayma
hizindan bagimsiz olarak, 6lgiim yapilan cihazin hassasiyet sinirlan dahilinde 0.02
Pa-s'dan daha kiigiik oldugu tespit edilmistir. Bu durum, kapile etki ile katki
alinma sicakliklarinin 100°C'nin iizerinde gerceklesmesi gerektigini ortaya
koymugtur. Her bir toz grubundan hazirlanan enjeksiyon kaliplama kangiminda
hacimce % 55 oraninda kat1 ve % 45 oraninda baglayici kullanilmigtir. Her bir
kangimin sicakliin ve kayma hizimin fonksiyonu olarak viskoziteleri iki farkl:
sekilde olgulmugtir. Gergek viskozite 6lgiimleri Haake RV 20 M5 sistemi ile
140°C'ye kadar gergeklestirilirken, nispi viskoziteler ise 190°C'ye kadar yag
isitmali  Brookfield viskosimetre sisteminde 2 nolu disk kullamlarak
gergeklestirilmigtir.
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Sekil 3-1: Parafinin viskozitesinin 60-95°C sicaklik araligindaki degigimi

Gergek viskozite dlgiimleri Sekil 3-2a, b, ve c'de sicakligin ve kayma hizinin
fonksiyonu olarak verilmektedir. Karigimlann timiinde sicaklik ve kayma hiz:
artik¢a gergek viskozite degerlerinde siirekli diigiis gbzlenmektedir. Duisitk kayma
hizlarinda 100-120°C arasinda viskozitede bityik bir diisiis gézlenmektedir. Bu
diisiisin nedeni polietilenin 120°C civarinda yumugamasi ve genel viskoziteyi
digiirmesinden kaynaklanabilir. 4um'lik tozdan iretilmig kangimda viskozitenin,
kayma hizina bagl degigimi O ile 70 Pa-s, arasinda olmaktadir, bu 1um'lik tozdan
tretilmig kangim igin O ile 250 Pa-s, 0.4um'lik tozdan tretilmis karisim igin ise
300 ile 1400 Pa-s arasinda olmaktadir. 0.4pm'lik tozun birim yiizey alam genis
ve tozlarn birbirine temas noktalart ¢ok oldugu igin, tozlar arasi daha fazla
strtiinme olmakta ve viskoziteyi yiikseltmektedir.

Sekil 3-3'te ise Brookfield viskozimetresiyle yapilan 6l¢iim sonunda 10/sn
ve 20/sn sabit kayma hizlan igin sicaklik degisimine karsi nispi viskozite
degisimi gosterilmigtir.  Viskozite 6lgiimleri 190°C'ye kadar yapilmugtir.
0.4um'lik tozdan tretilmis ¢amur igin yapilan viskozite 6lgimlerinde 190°C
civarinda iki kayma hzinda da 210 Pa-s civarna digiilmiis, ancak baglayici
oksidasyonu ve baglayici buharlagmasindan dolay: viskozite élgiimi igin daha
yitksek sicakliklara ¢ikilamamigtir.
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Sekil 3-2: Sicaklipm ve kayma hizimn fonksiyonu olarak 0.4um(a), 1 um(b)
ve 4um'lik tozlardan tretilmiy kangimlanin gergek viskoziteleri
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Sekil 3-3: % 55'lik Alcoa A-16(0.4um) kangimi igin nispi viskozite
6lgiimleri

Sekil 3-4'ten ti¢ farkli toz boyutundan hazirlanmig karigimin 1/sn sabit kayma
hizinda sicaklik degisimine gére gosterdigi viskozite davramii gézlenmektedir.
Uc ¢amurda da sicakliin artmasiyla viskozitenin diistigii ve en kiigiik ortalama
toz boyutuna sahip ¢amurun viskozitesinin 500 Pa-s civarinda, 1um ortalama toz
boyutuna sahip tozdan hazirlanan g¢amurunkinin 170 Pa-s civannda, 4um'lik
tozdan hazirlanan ¢amurunkinin ise 60 Pa-s civarinda oldugu goriilmektedir.
Sekil 3-4'teki datalarin degerlendirilmesinden gérillecegi gibi her tig kangim igin
de 100-140°C sicaklik aralifinda karigim gergek viskozitelerinde fazla bir digis
gozlenmektedir,

3.3. Deneylerde Kullamlan Teghizat

Bu c¢alismanin gergeklesmesinde ve ozellikle kaliplama galigmalarinda
degisik aletler kullamlmigtir. Digitk basingla enjeksiyon kaliplama yéntemi
6zellikle son yillarda ufak ve karmagik sekilli seramik pargalann iiretiminde sikga
kullanilan bir yéntemdir. Diger yiiksek basingli kaliplama yéntemlerine gére en
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Sicaklik( °C )

~- Alcoa(0.4um) ~~ HVA(1um) % HVA(4um)

Sekil 3-4: Sicaklifa bagl gergek viskozite degisimi 0.1/sn sabit kayma hizi

biyiik avantaji kalip ve ekiipmanda abrasiv seramik tozlarma bagli olarak
gozlenen asinmanin minimum diizeye indirilmis olmasidir.

Bu ¢aligmada kullamlan diigiik basinghi enjeksiyon kaliplama makinasinin
bir resmi ve semas1 Sekil 3-5'te verilmekte olup ilgili teknik detaylan Tablo 3-
3'de sunulmaktadir. Makinamin en biyik 6zellii, karigtirma igleminin vakum
altinda cihaz tizerindeki bir kangtinic: ile yapilabilmesine imkan saglamasi ve
boylece geleneksel enjeksiyon kaliplama yo6nteminde yapilmasi gereken
graniilasyon agamasinin ortadan kaldirilmasidir. Kaliplama agamasinda ergimis
polimer-seramik karigiminin kalip i¢ine alinmasi, kanigim yiizeyine uygulanan 5
atmosfer hava basinc ile gergeklestirilmektedir. Karigtirma tanki, kalip baglama
platformu ve basma noziil sicakliklar1 ayn1 ayn sicaklik kontroliine imkan verecek
sekilde dizayn edilmistir. '

Caligjmamn karakterizasyon ile ilgili kisimlarinda degisik aletler, toz,
organik katkilar ve kaliplanmiy pargalarin karekterizasyonu ile ilgili olarak
kullamlmagtir.
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Tozlann partikiil boyutlan sedimentasyon yéntemine gére Micromeritics
sedigraph 5000 ile 6lgiilmiis ve birim yiizey alanlari tek noktalt BET yéntemine
gore Micromeritics Flowsorb II 2300 ile 6lgiilmiigtir. Cihaz, 0.1 ile 280 m?
arasinda Slgtim yapabilmektedir. Degas ( gaz giderme ) b6limi 35 ile 400°C
arasinda galigabilmektedir. Gaz olarak He ve N, gazlan kullanilmgtir.

Organik baglayicilarin 1sisal karekterizasyonu ile hazirlanan kangimlarin
1s1sal karekterizasyonunda TGA ve DSC yéntemleri kullanilmigtir. Netzsch-
Simultane Thermo Analyse Modell 429 marka TGA cihazi bu islemlerde
kullamlmigtir. TGA'nin galigma aralif1 12.5-50mg., sicaklik aralii 20-160°C'dir.

Viskozite 6lgtim iglemleri gergek ve nispi olarak iki farkli yéntemde
yapilmigtir. Caligmada gergek viskozite 6lgiimleri i¢in Haake RV20 MS
viskozimetresinde NVSP/MV kaplant kullanilarak yapilmigtir. Nispi viskozite
6lgiimi igin ise Brookfield Dial Reading viskozimetresi kulamlarak olgiimler
almmigtir.  Olgme igleminde RV 2 nolu disk kullamlmis ve paslanmaz gelik
beher igerisinde gamur 1sitilmigtir. Isinma sirasinda  homojenligi saglamak igin
metal beher ya§ banyosu iginde 1sitilmigtir. Sicaklik 6lgiimii ise diske yakimn bir
yere daldinlmig termokupl ile yapilmastir.

Kismen baglayicis1 alinmig pargalarda, goézenek karekterizasyonu,
Micromeritics-Autopore-Il 9229 model civali porozimetre ile yapilmgtir.
Porozimetrede ulagilabilecek maksimum basing, 60,000psi'dir ve bu basingta
olgulebilecek gozenek ¢api ise 0.003um’ dir.



Karigtirict
Kalip
Sikguriing gaz
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Sekil 3-5: Dﬁgﬁk“basmgh enjeksiyon kahplama ‘makinasi ve gematik yapisi
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Tablo 3-3: Peltsmann MIGL-33 marka diigiikk basingl1 enjeksiyon makinasinin

teknik 6zelliklen
Uretim iz : 50-70 adet/saat
Tank hacmi : 31t( 4 kg ALO;)
Mak. enerji titketimi : 1.5 kW
Hazirlik siiresi : 3040 dakika
Mak. basing : 5 kg/cm,
Ortalama vakum : 74 mm Hg
Makina boyutlan : 61.2x61.2x160cm
Kullanic1 sayisi : 1(bir)
Mak. kaliplama sicakhin  : 150 °C
Baglayici miktan 2 %25-50 hacimce

3.4. Deneylerde Takip Edilen Yéntem

Bu galigmada parafin, oleik asit ve polietilen'den olugan baglayici formiilii
ile 4, 1 ve 0.4um ortalama toz boyutuna sahip her bir Al,O; tozundan hacimce
%55 toz igeren 3 adet ¢amur hazirlanmigtir. Bu c¢amurlar diigikk basingh
enjeksiyon makinasinin tankinda kangtinlmigtir. Karigtirma igleminden sonra bu
camurlardan deneyler i¢in yeterli olacak miktarda 3x6x60mm boyutlarinda

numuneler basilmigtir.

Deneylerin yapiliginda $ekil 3-6'daki akim semasindaki sira takip edilmis
aluminyum kutular igine farkli boyuttaki tozlar konulmug ve bu tozlarn igine
farkl1 toz boyutlarinda iiretilmis numuneler gémiilmiigtir. Her deneyde 3 ayr toz
yata§1 ve 3 ayn kangimdan hazirlanmig numuneler kullanilmigtir. Her bir
caligmada 27 adet alumyum kutu kullanilmig . Her bir tozdan dokuz adet yatak
hazirlanmigtir, bunun nedeni: dokuz farkli zaman aralifinda numune
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alinmasindandir. Her bir seferde {i¢ ayn toza gémiilii numunelerden birer kutu
aliiyordu yani alinan numuneler sayesinde t¢ ayri toz boyutundan iretilmig
numunenin Gi¢ ayn toz igindeki agirlik degisimine uframa miktari 6lgtilmektedir.

Sicaklik 6l¢iimii pilot bir aluminyum kutu igindeki toz yataginm iginde
bulunan termokupl ile 0.1°C hassasiyet ile alinmigtir. Yatak olarak kullamlan
tozlar kullanilmadan énce 700°C sicakhiga kadar isitilip , igindeki nemden ve
organiklerden uzaklagtinlmigtir.

200°C'de yapilan deneylerde baglayicimn oksitlenerek bozulduu ve
kahverengi bir gorintii aldif1 gézlenmigtir. Bu oksitlenme sirasinda ekzdtermik
bir reaksiyon olustufu ve sicaklif1 birden yiikselttii ve efer gegisme imkam
yoksa hava kabarciklan ile numunede patlamalar olugtugu gérilmustir. Béylece
agirlik degisimine tozlarn etkisi minimuma indirilmigtir. Numuneler firmdan
¢ikarilip sogutulduktan sonra iizerindeki tozlar boya firgas1 yardimi ile atilmig ve
tartimlar boyle alinmigtir.

Uretilen numunelere numara verildikten sonra tartilmig ve ¢amur
hazirlanirken kullamlan farkli toz boyutundaki toz yataklan igine numuneler
arasinda 1 cm bosluk kalacak sekilde gomiilmiigtir. Daha sonra numuneler firn
icine konmug ve 80, 120, 160, ve 200°C sicakliklarina finn ayarlanip bu
sicakliklara 1sitilmig ve O, 15, 30, 45, 60, 120, 180, 240, ve 300 dakikalann kadar
gecen siirelerde numuneler alinmig ve agirliklan tekrar 6l¢ilmiigtiir.

Bazi numunelerin bogluk yapilart civali porozimetre ile karakterize
edilmigtir. Daha sonra farkhi baglayici miktarina sahip numuneler direk
sinterleme iglemine sokularak kritik baglayici miktan: tespit edilmistir. En son
olarak sinterlenmis numunelerde olugabilecek gaklak ve patlamalar igin gozle
kontrol yapilmigtir. Daha sonra su igerisinde Arsimet prensibiyle yogunluklari
alinmigtir.
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Sekil 3-6: Deneysel ¢aligmanin akim gemast




BOLUM 4.SONUCLAR VE TARTISMA

4.1. Baglayicinin Kilcal Cekim ile Alinmasi Sonuglar

Kilcal ¢ekim ile ilgili olarak bu ¢aligmada gamurdaki toz boyutu, yataktaki
toz boyutu, sicaklik, siire ve kalinlikla ilgili parametreler ¢aligilmigtir. Bunlardan
en ince toz (0.4um)'a gémiilerek yapilan baglayici alma ¢aligmasinda en biiyikk
toz boyutuna sahip ¢gamurdan iiretilen numunelerin daha fazla baglayici kaybettigi

belirlenmistir.

Sicaklik artik¢a viskozite diigtiigii i¢in yiiksek sicaklikta daha ¢ok miktarda
baglayic1 alinmigtir. Ancak 200°C'da oksidasyon hiz1 artti1 igin kilcal gekmeyle,
oksidasyon prosesleri birbiri ile yangtigindan dolay1 ve oksidasyon isleminin
baglayic1 ugurmay: kontrol etmesi nedeni ile numune kahverengi gérimmektedir.
Iki prosesi boyle yiiksek bir sicaklikta ayirmak s6z konusu degildir. Oksidasyon
sirasinda ekzotermik reaksiyon olustugu i¢in bu prosesi daha da iginden ¢ikilmaz
hale getirmekte ve kiigitk boyutlu tozdan iiretilmis numunelerde hava kabarciklar
ile patlamalara neden olmaktadir.

Numunenin toz yatag: i¢inde kaldif: siire en ¢ok diigitk boyutlu gamurdan
tiretilmig numunelerde kendini gostermektedir. Kapileri emme iglemi dogru toz ve
sicakliklar segilmigse ¢ok kisa sirede olugmaktadir 0.5 saat bile yeterli
olmaktadir.

Numune kalinligimn; kapileri emme mekanizmasinda yapilan galigma
neticesinde bu sistem igin pek ¢nemli olmadif1 g6zlenmistir. Numunenin gok
kalin veya ince olmasi alian baglayici miktarim1 pek etkilememigtir. Eger daha
uygun ortam mevcutsa numune kalnhiina bagli olmadan gok kisa siirede
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baglayici alinabilmektedir.

4.1.1. Baglayic1 Alma Igleminde Sicakligin Etkisi

Sekil 4-1a, b, ve ¢ incelendifinde 0.4 um toz boyutlu numuneler igin
sicaklik artikga uzaklagtirilan baglayici miktanmin arttify gorilmektedir. Siire
artigtyla, uzaklastirilan baglayic1 miktarinda gok az bir artig gorillmektedir. Fakat
bu artig ilk 1 saat'lik zaman diliminde olugmakta, daha sonra pek bir degigim
gorilmemektedir. 0.4um'lik boyutlu tozdan tiretilmig pargalarin gémiildagii emici
toz yataginin toz boyutu arttikga emme miktaninda bitiin sicakliklar i¢in azalma
gorulmiigtir.

Sekil 4-2a, b, ve c¢'de ise sicaklik, siire ve emici yataktaki toz boyutunun
etkisi, 1um'lik tozdan tretilmis pargalar igin gosterilmistir. Degigkenlerin etkisi
Sekil 4-1'dekinin hemen hemen aynis1 olurken, yalmzca uzaklagtirilan baglayici
miktarlanmn seviyelerinin %45'lerden %70 civanna arttif gézlenmektedir. $ekil
4-3a, b, ve c'de ise bu artigin %90'1ara ulagtif1 gézlenmektedir. 4um'lik tozdan
iiretilmig pargalarin yine ayni toz boyutundan olugan toz yatagina gémiilmesi
durumunda( Sekil 4-3c ) ise sicaklifi arttumanmin, uzaklagtinlan baglayicinin
miktarina etkisi ancak 200°C'de go6zlenmektedir.  Sicaklifin artmasiyla
uzaklagtinlan baglayic1 miktarinda artma goriiliirken, Sekil 4-3'te gérildigi gibi,
80°C'den 120°C'e ¢ikildifinda, aym1 deneyin iki defa yapilmasina ragmen
uzaklagtinlan baglayici miktan1 80°C'de daima fazlalik gostermektedir.
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Sekil 4-1: 0.4um'lik tozdan iiretilmig pargalarin, 80, 120, 160 ve 200°C'lerde,
0.4um(a), 1um(b) ve 4um(c)lik tozlardan olugan yatak igindeki
agirlik kayb1 %'si
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Sekil 4-2: 1um'lik tozdan tiretilmis pargalarin, 80, 120, 160 ve 200°C'lerde,
0.4um(a), 1um(b) ve 4um(c)lik tozlardan olusan yatak igindeki
agirhik kayb1 %'si
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4.1.2. Baglayic1 Alma isleminde Toz Boyutunun Etkisi

80°C sabit sicaklikta, 0.4 ve lum boyutlu tozdan iretilen pargalarin
gémildigii emici yatagin toz boyutunun artmasiyla uzaklagtirilan baglayici
miktarinda énemli bir degisim gozlenmezken( Sekil 4-4a ve b) ve 4um'lik tozdan
tiretilen pargalanin gémiildiugii yatagin toz boyutunun artmasiyla uzaklastirilan
baglayici miktarinda ¢nemli bir digliy gozlenirken, siire artigiyla tiim emici yatak
i¢in uzaklagtinlan baglayici miktarinda artiy gozlenmigtir. 120°C'de yapilan
Slgtimlerde, yukandaki davramga yakin sonuglar elde edilmistir, ancak 4um'lik
tozdan {retilen pargalarin gémildagii  yatafin toz boyutunun artigiyla
uzaklagtinlan baglayici miktarindaki diismenin 80°C'deki kadar fazla olmadif ve
sireden de fazla etkilenmedigi g6zlenmistir( Sekil 4-5a, b, ve ¢). Yani parcalarin
uzun siire yatak iginde bekletilmesinin uzaklagtinlan baglayici miktarinin
artmasina 6énemli bir etkisi olmayacaktir.

160°C'de, yine 0.4 ve 1um'lik tozlardan iiretilen pargalarda, yatagin toz
boyutunun uzaklagtinlan baglayic1 miktarina ¢ok az etkisi olmugtur( Sekil 4-6a
ve b). 4um'lik tozdan iiretilmiy pargalar ise; 6zellikle 0.4 ve 1um'lik tozlardan
olusan emici yatafa gomiilduginde, birbirine yakin ve 6ncekilere kiyasla biiyik
miktarda baglayici uzaklagtirmigtir( Sekil 4-6¢ ). Sekil 4-6¢'de gérildiigi gibi
baglayic1 giderme ilk 1.5 saat iginde maksimum miktara ulagmakta ve daha sonra
siirenin pek bir etkisi olmamaktadir.

Sekil 4-7'de gorildugn gibi 200°C sicaklikta baglayici uzaklagtinlirken
yataktaki toz boyutunun etkisi diger sicakliklardan farkli olarak daha belirgin
hale gelmistir. 0.4 ve 1um'lik tozlardan olugan yatagin uzaklagtirdig: baglayic
miktarindaki arti§, pargalarmn tiretildi3i toz boyutundan etkilenmeden
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Sekil 4-4: 80°C'de yapilan baglayici giderme isleminde, 4um(a), 1pm(b) ve
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tozlardan olugan yataklara gomildiiginde uzaklastinlan baglayici

%'s1



83 -
.69 —
55
41

% Giderilen Baglayici

14t R RS O

28 .!ﬁ -’-E* g’ g - +- - - - "l WX
* + ' 1 ., 1 +x '

o]

0.00 0.5

(a)

1.00 1.50 200 250 3.00 3.50 4.00

Zaman(saat)

~4 4 +41%404

% Giderilen Baglayict

(b)

o L} T s 3 T L T T
0.00 0850 1.00 150 2.00 250 3.00 350 4.00

Zaman(saat)

~—1 4 +1_1 %104

87 -
83_
69 —

% Giderilen baglayici

55
41
28 3%
14 -

(o]

©

0.00 0.50

1.00

1.50 200 250 8.00 3.50 4.00
Zaman(saat)

~0.4_4 +0.4_1 %04_0.4
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tozlardan olugan yataklara gémiildiiginde uzaklagtirilan baglayici
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Sekil 4-6: 160°C'de yapilan baglayici giderme igleminde, 4um(a), 1um(b) ve
0.4um'lik tozlardan tretilmiy pargalarin, 4um, 1um ve 0.4um'lik
tozlardan olusan yataklara gémiildugiinde uzaklagtirilan baglayici
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tozlardan olugan yataklara gémiildiigiinde uzaklagtinlan baBlayici
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hemen hemen ayni olmugtur( Sekil 4-7a ve b ). Yani yatagin 0.4um veya 1u
tozdan olugmasi, uzaklagtinlan baglayici miktarim degistirmemistir. Bununla
birlikte , 4um'lik tozdan olugan yatak diger yataklara gére ¢cok daha az baglayici
uzaklagtirirken, pargalann tiretildigi toz boyutundan etkilenmeyerek uzaklagtirdig
baglayici miktan tim pargalar i¢in sabit kalmigtir( Sekil 4-7¢ ). 200°C'de
uzaklagtinlan baglayici miktan diger sicakliklara gére maksimuma ulagirken, ilk
yarim saat'te uzaklagtirma iglemi tamamlanmig ve daha sonra siirenin etkisi
olmamigtir. Bunun yaninda 200°C'de baglayici uzaklagtirma igleminde 6zellikle
0.4um'lik tozdan tretilmig parcalarda katkilanin oksitlendii ve pargalarin
kahverengi goriiniim aldigi g6ézlenmigtir.  Oksitlenme iglemi ekzotermik bir
reaksiyon oldugu i¢in pargalarin sicakligi 200°C'de sabit tutulamamis ve sicakliin
yiikseldigi g6zlenmigtir.

4.1.3. Kilcal Cekim Kuvveti ile Baglayici Alma Isleminde Parga Kalinligimn
Etkisi

Parca kalinliginin artmasi, su iki nedenden dolay1 baglayici uzaklagtirma
islemini etkileyebilmektedir; birincisi; parga yiizey alanmnin parga hacmine olan
oraninin azalmasi bunun ise, par¢a yizeyinden emici yataga gegecek olan
baglayicimin gegis kapisim azaltmasidir, ikincisi ise; baglayicinin emici yataga
ulagincaya kadar par¢a iginde daha uzun mesafe hareket etmesidir. Parga
kalinhigimnin etkisini incelemek igin 0.4um ve 4um'lik tozlardan 12mm g¢apinda
silindirler tretilmigtir. Bu silindirlerden 2, 4, 8, ve 12mm boyunda pargalar
kesilmis ve bu pargalar 0.4um'den olugan toz yatad: iginde 180°C'de baglayici
uzaklagtirma iglemine tabi tutulmuglardur.

Sekil 4-8a ve b incelendiginde, 2mm kalmmligindaki parcalarda digerlerine
gore ¢ok az da olsa uzaklastinlan baglayici miktarinda artis gézlenmektedir.
Genelde uzaklagtirilan baglayici miktarinda siire ile fazla bir artig gozlenmemigtir.
IIk bir saat iginde hemen hemen kapiler yontemle baglayici giderme islemi



-59.

tamamlanmigtir. 0.4um’lik tozdan olugan pargalarda baglayicinin %30' ilk bir
saat'te uzaklastirilirken, bu; 4um'lik tozdan olugan pargalar igin %55 olmustur.

Sekil 4-8'den goriildiiii gibi bu baglayici sistemiyle, kilcal ¢ekim
mekanizmasiyla baglayici uzaklagtirma igleminde, parga kalmhgimin pek etkili
olmadif gorilmustiir. Ciinkii, baglayici uzaklagtirma bu mekanizmayla gok hizhh
bir gekilde gergeklesmektedir, Baglayiciin viskozitesi 180°C'de diisikk oldugu
icin kolayca uzaklagtinlabilmektedir. Ancak, baglayici1 yavasg bir gekilde gaz
fazindan uzaklagtirilirken parca kalinlif ¢ok daha kritik bir parametre olacaktir.

4.2. Baglayic1 Almirken Parga I¢inde Olusan Gozeneklerin Incelenmesi |

Uzaklagtinlan baglayici miktan arttikga, g6zenek hacmi artis1 da beklenen
bir durumdur. Bununla birlikte g6zenek ¢apinda da bir artis oldugu
gozlenmektedir(Sekil 4-9). Sekilde gbzenek ¢api, V/A ve 4V/A gibi iki farkli
orandan meydana gelen sonuglar igin ¢izilmigtir. Burada V toplam gb6zenek
hacmi, A ise toplam gozenek yiizey alamidir. Civali porozimetre cihazindan elde
edilen degerlerden faydalanarak, oranlardan gézenek gaplan hesaplanmigtir. 1ki
oranla hesaplamanin nedeni; genelde gézenek ¢apinin hem hacminin hemde
alaninin etkilendirilmesidir. Gézenek gapimin, uzaklagtinlan baglayici miktariin
artigiyla artmasinin nedeni Bolim 2.2.1'de anlatildify gibi, baglayicinin tozlar
etrafinda olusturdugu fenikular yapidan, pendular yapiya gegmesindendir.
Ulagilan maksimum gézenek capi ise yaklagik olarak toz yatagimn ortalama
parkikiill boyutuna esit olmustur. Buradan anlagilacaf:i gibi parga iginden
baglayic1 emilerek alinirken meydana gelen bogaltma igleminde yataktaki tozun
boyutu etkili olmaktadur,
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%'st



-61-

0.40 0.20

-

] [ o

~030] 015 %
g £

E T [ g
8020 ~0.10 =3
T ] i £
c -
L. g
. 3

00.10— LR - 0.05 g
- E?

X

0.00
20.00 30.00 40.00 50.00 60.00 70.00 80.00 90.00

% Uzaklastirilan baglayic: miktan

~V/A(um) =+ 4V/A(um) ¥ mL/gr

Sekil 4-9: 4um'lik tozdan iiretilmig pargalann, 0.4um'lik toz igine gémiilerek
farkl: miktarlarda baglayicis: giderildikten sonra meydana gelen
gozenek c¢aplan ve hacimlerinin karekterizasyonu

4.3. Baglayicty1 Gaz Olarak Alma sonuglan

Baglayicinin gaz olarak alinmasim galigmak i¢in en énemli parametre
olarak yapida kalan ve alinmayan baglayici miktar1 secilmigtir. Bu ¢aligmada
aym tozdan tretilmis ancak farkli miktarda baglayici alinmis numuneler
5°C/dakika gibi bir 1sitma hziyla sinterlemeye tabi tutulmuglardir, Sinterlenen
numunelerde énceden mevcut bulunan baglayic1 miktarina gore farkli davramglar
gozlenmigtir. %40 baglayicidan daha az ba§layicis1 alman numunelerden olusan
gaz fazi, bosluk miktani da az oldugu igin numunede patlamalar ve gatlamalar
olusturmugtur.  Sinterlenen numunelerde yapilan yogunluk 6lgiimlerinden su
sonu¢ goriilmiigtiir: efer %40'tan daha az baglayici alinirsa numuneler diigik
yogunluk gosteriyor. Bu Sekil 4.10'dan fark edilecegi gibi almnan baglayici
miktarinin %40 oldugu yerde yogunluk birden yikselmektedir.
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Sekil 4-10: 4um, 1um ve 0.4um'lik tozdan ﬁretilmis ve farkli miktarda
baglayicis1 alinarak sintere konulan pargalarin sinter sonrasi %
teorik yogunluklar

Yine numune kalinlifimin baglayiciy1 gaz halinde sinterleme esnasinda
gidermeye olan etkisini ¢aligmak i¢in 2, 4, 8, 12mm kalmhifinda ve 12mm
¢apinda silindir geklindeki numuneler kullamlmigtir. Farkli miktarlarda baglayicisi
alinmiy numuneler yine aym sinterleme programina tabi tutulmug ve daha sonra
yogunluklan ol¢iilmigtir. Cikan sonuglardan anlagildigi kadariyla,

4.4, Hizl1 Baglayic1 Alma Modeli

Sekil 4-10'dan gérildiigiu gibi kilcal ¢ekme kuvvetiyle baglayicimin
minimum % 40'min alinmasi, normal sinterleme iglemine gegmek igin yeterlidir.
Pargadan baglayicinin sadéce belli bir kismimn alinmasi, parcamn yas
mekavemetinin yiiksek kalmasi yoniinde de avantaj saglar, giinkii kalan baglayic,
partikilleri bir arada tutarak parganin yag mukavemetini saglar. Toz enjeksiyon
kaliplama yo6ntemiyle iiretilmis ve kalinliklar 12mm'ye kadar olan numuneler
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uygun sartlarin segilmesiyle( partikiil boyutlan, sicaklik, kalinlik, vb.) maksimum
2 saat gibi kisa bir siire iginde sinterlemeye hazir hale gelmis olacaktir.

Sekil 4-11'de bu ¢aligma gercevesinde gergeklestirilen hizli baglayici
ugurma modelinin akim gemas: gosterilmektedir. Onerilen modele gére baglayici
giderme iglemindeki uygun yatak tozunun segimi bagarili bir prosessin
yapilabilmesi i¢in en 6nemli sartlardan biridir. Elde edilen deneysel sonuglar
yatak partikiil boyutunun pargada kullamilan partikul boyutundan mutlaka kugik
olmasi gerektigini ortaya koymugtur. Daha 6nce bilinen klasik diigiincenin aksine
parcadaki ve yataktaki partikiil boyutlannin egit olmas1 hizl1 baglayici alinma
isleminin gergeklesmesine yol agmamaktadir. Her iki partikiil boyutunun birbirine
esit olmas1 veya yatak partikiil boyutunun par¢a partikiil boyutundan biryiik
olmas: viskoz akiy mekanizmasi ile baglayicinin alinmasmna yol agtifindan
baglayici uzaklagtirma siireleri kapiler emmeye gore daha uzun sirelerde
gergeklesebilir. Kapiler emmenin hizli bir gekilde gergeklegebilmesi igin baglayici
viskozitesinin de belirli bir degerin altinda olmas1 gerekmektedir. Bu galismada
geligtirilen dugik basingli enjeksiyon kaliplama baglayic: sistemi igin uygun
viskozite 160°C ve iizerindeki sicakliklarda gerceklesmektedir. Ote yandan,
baglayicimin oksitlenerek kapiler emme iglemini engellememesi igin iist sicaklik
simriminda 200°C olmas: gerekir. Bu sartlanin gergeklegsmesi halinde baglayicinin
en az %40-45 kadan 10 dakika gibi kisa siireler igerisinde pargadan alimabilir.

Onerilen hizli baglayic1 uzaklastirma modeline gére parga igindeki
baglayicimin hemen hepsinin alinmasina gerek yoktur. Bu galigmanin ortaya
koydugu 6nemli bir bulgu da, baglayicinin sadece yarismin alinmasi halinde geri
kalan yansimn normal sinterleme sgartlarni altinda pargaya hasar vermeden
oksidasyon mekanizmasiyla uzakalastinlabilecegi yonindedir.
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Yatak Dizaym
Dparca = Dymk

Siire > 10 dak. Kapiler emme 160°C < Sicaklik < 200°C

Baglayict miktar
%40-45

v

Sinterleme
Isitma hiz1 > 5°C/dak. -

Sekil 4-11: Bu galisma gergevesinde Onerilen hizli baglayic: ugurma agamalan



BOLUM 5.SONUCLAR

1. Bu ¢aligma gergevesinde gelistirilen diigiik basingh enjeksiyon kaliplama
baglayici sistemi Bingham tipi viskozite davramg1 gostermektedir.

2. Olgiilen yiiksek sicaklik kangim viskozite degerleri, birim hacime diigen
partikiil sayisindaki artiga bagli olarak artmaktadir.

3. Dissiik basingh enjeksiyonla kaliplanmig numunelerde katkilarin uzaklagtinimasi
kapiler emme ve viskoz akma mekanizmalan ile gergeklestirilebilir.

4. Kapiler emme mekanizmasi ile katkilann uzaklagtirilabilmesi i¢in kullamilan
yatak tozunun ortalama partikiil boyutu, numunede kullamlan tozlarn ortalama
partikiil boyutundan daha kiigiik olma durumundadar.

5. Yatak tozunun ortalama partikiil boyutunun, numune ortalama partikiil
boyutuna esit veya daha biiyiik olmas1 durumunda; viskoz akig mekanizmasi,
baglayicinin alinmasinda kargilasilan temel mekanizmadr.

6. Kapiler emme mekanizmasinda kargilagilan emme kuvveti ile baglayicinin
%90'1 0.5 saat gibi kisa bir siirede alinabilmektedir. Bu yiizden kapiler emme
ile baglayicinin uzaklagtinlmasi, viskoz akig yéntemine gére daha hizl
gergeklesmektedir.

7. Dogru kapiler emme gartlan altinda, iglem sicaklifimn artmasi, baglayici
viskozitelerindeki azalmaya baéh olarak toplam baglayici uzaklagtirma
siresini kisaltmakta ve toplam uzaklagtinlan baglayici miktannm da
arttirmaktadir.
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8. Digiikk basingli enjeksiyon kaliplama ile , sinterlenebilir tozlardan tretilmig
pargalarda, baZlayicimin afirlikga minimum % 35-40'min uzaklagtinlmasi
halinde, geri kalan baglayicilar standart sinterleme rejiminde pargaya zarar
vermeden uzaklagtiniabilmektedir.

9. Yapilan galigmanin deneysel limitlent gergevesinde hem viskoz akig, hemde
kapiler emme sartlan altinda yapidaki baglayici %'sinin numune
kalinlifindan fazla etkilenmedigi gosterilmigtir.

10. Mikroyapidan uzaklagtinlan baglayici %'si arttikga, Slgiilen gézenek ¢apinda
da bir art1g s6z konusudur. Aym zamanda pargalann toplam %g6zenekliliginde
de bir arti s6z konusudur.
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