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OZET

Bu cahsmada, Toz Enjeksiyonla Kaliplama (TEK) ile steatitten iiretilmis
parcalarin farkh sicaklik, h1iz ve bekleme zamanlarinda sinterlenmesi sonucu
yogunluk, % biiziilme oram, c¢ekme ve egme mukavemeti oOzelliklerinde
meydana gelen degisikliklerin incelenmesi amac¢clanmistir. Bu amac i¢in iiretilen
numunelerin baglayicilarnt  giderilmis, farkhh sicakhk, hiz ve bekleme
zamanlarinda sinterleme islemi gerceklestirilmis, her sinterleme basamagindan
sonra yogunluklar1 Arsimet prensibi ile, mukavemetleri cekme ve iic noktah
egme deneyleri ile 6lciilmiis, bu deneyler sonunda numunelerin kirilan yiizeyleri
taramali elektron mikroskobu ile incelenmistir. Deneyler sonucunda, % 58
steatit tozu ve % 42 baglayic1 kullamlarak iiretilmis cekme ve egme numuneleri

icin en ideal sinterleme sonug¢lar1 bulunmustur.
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ABSTRACT

In this study, the properties like density, % size change, tensile and bending
strengths due to sintering of the parts produced by Powder Injection Molding
(PIM) from the steatite powder at different temperatures, heating rates and
waiting times have been investigated. First, the samples have been debinded.
Then, they have been sintered at different sintering conditions. Later, their
densities have been measured by using Archimet’s principle. Then, the tensile
and three point bending tests have been carried out. Finally, the broken
surfaces of the samples have been examined under a scanning electron
microscope. Thus, the ideal sintering conditions have been determined for the
tensile and bending strengths of samples which were produced by using the

mixture of 58 % steatite powder and 42 % binders.
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SIMGELER VE KISALTMALAR

Bu c¢alismada kullanilmis bazi simgeler ve kisaltmalar, agiklamalar1 ile birlikte

asagida sunulmustur.

Simgeler A¢iklama

A En kesit alan1

a’ Yayilan boslugun atomik hacmi
b Numune genisligi

Co Diiz yiizeydeki konsantrasyon

D Difiizyon katsayisi

Dy Difiizyon sabiti

Dgb Tane sinirlar1 boyunca difiizyon
Dy, 23 °C’deki saf suyun yogunlugu (0,997)
F En biiylik egme yiikii

F, En biiyiik ¢ekme yiikii

G Ortalama tane ebat1

h Numune kalinlig

J Diflizyon hiz1

k Boltzman sabiti

L D1s aciklik (30,5 mm)

Lo Tk boy

m; Malzemenin kuru haldeki agirlig
m; Malzemenin ¢ozeltiye batirildiktan sonraki agirlig
m3 Malzemenin sudaki agirhigi

Q Aktivasyon enerjisi

R Gaz sabiti

r Toz yarigap1

t Sinterleme stiresi

T Sicaklik

Vo [k hiz



Simgeler

AC
AC/ AX

Kisaltmalar

GSFS
HIP
HMK
PEG
PVA
SEM
SSFS
TEK
/M
TS
YMK

Xvi

Aciklama

Atomlarin hareketinin molar hacmi
Yiizeyden mesafe (derinlik)

Bogaz cap1

Birlestirilmis malzeme ve geometrik sabiti,
Bosluk konsantrasyonundaki degisim
Konsantrasyon gradyani

Yiizey enerjisi

Boydaki degisim

Hizdaki degisim

Boyun bolgesini genigletmeye ¢alisan gerilme
Cekme mukavemeti

Ug noktali egme mukavemeti

Yiizey enerjisi

Boslugun hacmi

Boyun yarigap1

Aciklama

Gegici s1vi1 faz sinterleme
Sicak isostatik presleme
Hacim merkezli kiibik yap1
Polietilen glikol

Polivinil alkol

Taramali elektron mikroskobu
Siirekli s1v1 faz sinterleme
Toz enjeksiyonla kaliplama
Toz metalurjisi

Tiirk standartlar

Yiizey merkezli kiibik yap1



1. GIRIS

Elektrik enerjisi tliketiminin hizla artmasi, liretim, iletim ve kullanim sathalarinda
seramik izolasyon malzemelerine olan talebi de hizla arttirmistir. Biiyiik boyutlara
ulasan ihtiyaglara cevap verebilmek i¢in kurulan hidroelektrik, termik, niikleer enerji
v.b. gibi santrallerin dagitim ve iletim {iinitelerinde yiiksek giicleri tasiyabilecek
seramik izolatorlerin yaninda, yiiksek izolasyon fonksiyonlarma cevap verecek,
seramik aksam ve pargalarin 6zelliklerinin iyilestirilmesi ihtiyaci 6n plana ¢ikmustir.
Elektroporselenin bu noktadan itibaren ihtiyaglara cevap veremedigi goriilmiis ve
1930’lardan itibaren steatit kullanimi yayginlasmaya baslamistir. Ulkemizde bu
teknoloji yaklasik 1975-1980 yillarinda gelistirilmistir ve gegen siire igerisinde

uygulamasi basariyla gelistirilerek siirdiiriilmistiir (1).

Steatit, elektroteknikte yalitkan pargalarin {retiminde kullanilan, klasik
elektroporselene nazaran ¢ok daha yiiksek elektriksel ve mekaniksel dayanima sahip
bir malzeme olarak tanimlanabilir (1). Isty1 emmesi ve esit miktarda
dagitabilmesinden dolay1 ates alanlarinin ¢evrilmesinde (2), diisiik malzeme fiyati,
atese dayaniklilik ve yiiksek sicakliklarda bile yliksek elektriksel direng gibi
ozelliklerinden dolayr 1si1l direnglerde ve elektriksel yalitkanlarda, direng
formlarinda, tutusturucularda, kesicilerde, bobin formlarinda, uzay araglarinda,

bujilerde hassas toleranslarda kolayca kullanilmaktadir (3).

Toz Enjeksiyonla Kaliplama (TEK); kiiciik, karmasik sekilli, kesin boyutlu, hassas
toleransli, diizgiin yiizeyli, islenmesi gii¢ ve fazla islem gerektiren parcalarin, uygun
maliyette iretimi ic¢in gelistirilmis bir toz isleme teknolojisidir (4,5). Baska bir
ifadeyle toz enjeksiyonla kaliplama, ¢esitli tozlardan (metal, seramik veya

intermetalik) is parcalarinin ekonomik olarak bigimlendirilmesidir (6).

Bu caligmada, steatit tozundan TEK ile agirlikca % 58 steatit tozu, % 42 baglayici
(baglayicinin agirlikca % 65’°ini polietilen glikol (PEG), % 30’unu polipropilen, %
5’ini ise stearik asit olusturmaktadir) kullanilarak {iretilmis parcalarin farkl sicaklik,

stire ve bekleme zamanlarinda sinterlenmesi sonucu yogunluk, % biiziilme orani,



cekme ve egme mukavemeti Ozelliklerinde meydana gelen degisiklikler

incelenmistir.

Bu amag¢ igin ilk Once fretilen numunelerin baglayicilart suda ¢oziindiirme
yontemiyle giderilmistir. Baglayic1 giderme islemi, maksimum 250 °C sicaklikta
kullanilabilen etlivde, malzemeleri 50°C sicakliktaki suda 23 saat bekletmek suretiyle
gergeklestirilmistir. Kurutma islemi ise ayni etiivde malzemeleri 50 °C sicaklikta 7
saat bekletilerek gerceklestirilmistir. Daha sonra numunelerin 12 farkli sicaklik, 2
farkli hiz ve 4 farkli bekleme zamanlarinda sinterleme islemi gerceklestirilmistir.
Sinterleme islemi 1s1ma ve soguma hizi ayarlanabilen ve 1600 °C’de kullanilabilen
firnda gergeklestirilmistir. Her sinterleme isleminden sonra yogunluklar Arsimet
prensibi ve geometrik Olgiiler kullanilarak hesaplanmistir. Mukavemet degerleri
cekme ve ii¢ noktali egme deneyleri ile bulunmus, bu deneyler sonunda numunelerin

kirilan ylizeyleri taramali elektron mikroskobu (SEM) ile incelenmistir.

Yapilan bu calismada genel manada steatitten ve seramiklerin sinterlenmesinden
bahseden birtakim calismalara deginildikten sonra 2. boliimiinde seramikleri
sekillendirme yontemlerinden, 6zellikle de TEK’den bahsedilmistir. 3. boliimde
genel manada sinterleme, seramiklerin sinterlenmesi, sinterleme yodntemlerinin
siiflandirilmasi, sinterleme mekanizmasi, sinterleme firinlarinin 6zellik ve ¢esitleri
konularina deginilmistir. 4. bdliimde steatitin kullanim alanlari, tiretim yOntemleri
ve sinterlenmesi hakkinda bilgi verilmistir. 5. boliimde ise yapilan deneylerden,
deneyler sonucunda elde edilen degerlerden, elektron mikroskobundan alinan
gorilintiilerden bahsedilmis, gerekli sonuglar ¢ikarilmis ve degerlendirmeler

yapilmistir.

Literatiir Arastirmasi

Genel manada steatit ve bazi seramiklerin sinterlenmesi ile ilgili yapilan bazi

calismalar su sekildedir:



Cerchez, L. ve Ciupeiu, A., tarafindan yapilan bir ¢alismada (7), baryum dioksit ve
baryum karbonattan elde edilen ve preslenmek suretiyle 12,1 mm cap ve 15,5 mm
boy Olclilerine getirilen numuneler 1150°C ’de 4 saat elektrik firininda 6n
sinterlemeye tabi tutulmus ve daha sonra su 6zellikleri Sl¢iilmiistiir: Baslangi¢ ve son
yogunluk, porozite, su emme ve goOriinlir yogunluk. Bu sicaklikta nitrik asit ile
kimyasal davranislar1 ve elektriksel Ozellikleri toz boyutlarina bagli olarak
incelenmistir. Final sinterlemesinde numuneler 10°C/dakika 1sitma ve sogutma hizini
kullanarak 1330 °C’de 3 saat elektrik firininda bekletilmislerdir. Sonugta elde edilen
numunelerden 1330 °C sicaklikta, 10°C/dak. hizda, 3 saat sinterleme sonucunda
cekme, agirlik kaybi, goriiniir ve mutlak yogunluk ve porozite degerleri goz oniinde

bulundurularak en iyi sonuglar alindig1 gézlemlenmistir.

Kara, F. ve Little A. J. (8), iki farkl toz karisimini (pseudoboehmite-colloidal silica
karisim1 ve aliiminyum siilfat-colloidal silica karistmi) 1200-1250 °C civarinda
yiiksek yogunluk i¢in sinterlemisler ve 6zelliklerini incelemislerdir. 1000°C civari
kalsinasyon sinterlenebilirligi etkilemezken 1200°C’de yapilan kalsinasyon
sinterlenebilirligi diistirmiistiir. 1000°C’de kalsine olmus malzemenin agirlik kaybi
%20, kalsine olmamis malzemenin agirlik kayb1 %5 olarak ol¢iilmiistiir. 1225 °C
sicaklikta 2 saat, 1250 °C sicaklikta 2 saat, 1300°C sicaklikta 2 saat, 1420 °C
sicaklikta 5 saat sinterleme sonucu kristal degisimler incelenmis, bu basamaklarda
tozlarin SEM’ den goriintiileri alinmis, % acik gozenek ve % yogunluk arasindaki
iliskiler incelenmistir. Deneyler neticesinde 1250 °C’de sinterlemenin %95
yogunluga, %5 gozenege sebep oldugu, 1450-1500°C civarinda yapilan sinterlemeler

neticesinde hemen hemen tam yogunluga ulasildigi bulunmustur.

Yorulmaz, S., vd. (9), a- Al,O3; ve kaolin kullanarak 150 MPa’da presleyerek elde
ettikleri mullit (3A1,05.2510;) matriks numuneleri yogunluk ve goriiniir
gbzeneklerin sicakliga gore degisimlerini incelemek igin degisik sicakliklarda 2 saat
stireyle basingsiz olarak havada sinterlemislerdir. Bu sicakliklar 1500 °C-1700 °C
arasinda sec¢ilmistir. Sinterleme sonucunda elde edilen yogunluk ve goriiniir
gbzeneklilik degerleri orijinal rulo malzemesi ile karsilastirilmig, rulolarin termal

soklara karsi direncgli olmasindaki en Onemli etken olan goézenek gbéz Oniine



alindiginda 1550°C 6rnek numunesi orijinal de§ere en yakin numune olarak
bulunmustur. Bu yiizden 1550 °C’de yapilan sinterleme iglemlerinde, sinterleme
stiresinin Ozelliklere olan etkisini arastirmak {lizere numuneler 2-6 saat siirelerle
sinterlenmislerdir. En 6nemli kriterler olan yogunluk ve gdzenekliligin her ikisinin
de g0z Oniine alinarak 5 saatlik sinterleme sonucglarinin optimum oldugu
bulunmustur. Sinterleme islemleri sirasinda, firin sicakligi 5 °C/dakikalik bir hizla
artirtlmis ve bekleme siiresinin ardindan 5 °C/dakikalik bir sogutma hiziyla
diisiirilmustiir. Yiizde gdzenek ve yogunluk ol¢limleri i¢in numuneler, 1 saat distile
suda kaynatilip sogumaya birakilmis, yogunluk Slgiimleri Arsimet prensibine gore
yapilmustir. 1500 “C- 1700°C arasinda 2 saat sinterlenen numunelerin XRD sonuglari
incelenmistir. Optimum durum olan 1550°C’de 5 saat sinterlenen numunelerin ii¢
nokta egme mukavemeti 40 x 4 x 3 mm boyutlarinda hazirlanan numuneler
kullanilarak Instron cihazinda test edilmistir. Kirilan numune yiizeylerinin SEM’den
goriintiileri alinmis ve incelenmistir. Sonugta kendi elde ettikleri numunelerin su
anda  kullanilmakta olan numunelerden daha 1iyi sonuglar verdigini

gbzlemlemislerdir.

Rohan, P., vd. (10), stetatit, mullit ve kordierit tozlarindan plazma sprey yontemi
kullanilarak iiretilen numunelerin termal ve mekanik 6zelliklerini incelemislerdir. Isil
yayllma 12-13 mm uzunlugundaki numunelerde, 5°C/dakika’lik 1sitma oraninda,
cordierite i¢in 1350 °C, mullit i¢in 1480 °C ve steatit i¢cin 1250°C’de 6l¢iilmiis ve her
bir malzeme i¢in termal yayilma katsayilar1 belirlenmistir. Bu sicakliklarda her bir
malzemenin kristal yapilar1 incelenmistir. Yogunluk Arsimet metodu ile 6l¢iilmiistiir.
Youngs modiilii ve egme mukavemeti 4 noktali egme deneyi ile Instron 1362
universal test makinast kullanilarak bulunmustur. 50 x 3,5 x 2,5 mm ebatindaki
numunelerin testi sirasinda test cihazi kafa hizi 1 mm/dak., silindirler aras1 i¢ agiklik

20 mm, dis aciklik 40 mm olarak se¢ilmistir.

Li, R., vd. (11), Li;Si,05iin sinterleme ilavesi olarak kullanilmasi suretiyle
CapoSrp 1 TiO3’lin  sinterlenmesini incelemislerdir. 20 x 20 x 5 mm boyutlarindaki
ornek numuneleri elde etmek amaciyla tozlar 200 MPa basincta soguk isostatik

olarak preslenmigler ve 1200°C’de 2 saat sinterlenmislerdir. Numunelerin 3 nokta



egme mukavemeti ¢capraz kafa hizlar1 0,5 mm/dak. ve mesnetler aras1t mesafe 10 mm
olacak sekilde belirlenmistir. Dielektrik mukavemetler 6l¢iilmiis ve kristografik faz
davraniglart XRD ile belirlenmistir. Sinterlenmis seramiklerin yogunluklar1 Arsimet
prensibi  kullanilarak  belirlenmig, = mikroyapilar SEM’de  incelenmistir.
CapoS1 1 TiO3’lin 1200 °C’de ve 1400°C’de katkisiz olarak ve agirlik¢a % 0,5, % 1,5
ve % 4 Li,S1,0s ilaveleri ile sinterleme sonuglar1 incelenmistir. 1200 “C’de Cag Sty
TiO5’lin  katkisiz olarak sinterlenmesi sonucu bir ¢ok gozenek oldugu goriilmiis, bu
gbzeneklerin 1400 °C’de bile yapi igerisinde oldugu gozlemlenmistir. 1400°C’de
agirhikca % 0,5 LixSi;0s5 ilaveli sinterleme o6zelliklerinin katkisiz 1200 °“C’de
sinterlemeden daha iyi oldugu goriilmiistiir. Teorik yogunluk, {i¢ noktali egme,
kirilma toklugu, Vickers sertligi, dielektrik mukavemet gibi degerler ilavelerin
oranina gore gozlemlenmis ve agirlikca % 0,5’den sonraki ilavelerin bu degerleri

olumsuz etkiledigi bulunmustur.

Mielcarek, W., vd. (12), MgSiO; fazlar1 ve steatit seramiklerinin mekanik 6zellikleri
arasindaki iligkiler ile alakali ¢alisma yapmislardir. Deneylerde Cin talki
kullanilmistir. Hacimce % 10 baryum karbonat ve % 90 talk, baryum steatit
numuneleri elde etmek amaciyla 1slak olarak karistirilmiglardir. Kurutmadan sonra
%10 baglayict ilave edilmis ve karisigm 100 MPa basing altinda soguk olarak
preslendikten sonra 1380 °C’de sinterlenmistir. 10 mm ¢apinda ve 80 mm boyundaki
numunelerle egme deneyi yapilmistir. Kristal fazlar1 belirlemek amaciyla 15 x 20 x 5

mm ebatinda numuneler kullanilarak XRD 6l¢iimleri yapilmustir.

Kara, F. ve Sener, O. (13), Boehmite-colloidal silika karisimi (A) ile aliiminyum
stilfat-colloidal silika kargimi (B) nin mullite formasyonu, sinterleme davraniglar ve
mikroyap1 gelisimi {izerine etkilerini arastirmislardir. Tozlar 100 MPa’da kalipta,
daha sonra 300 MPa’da isostatik olarak preslenmislerdir. Numuneler 1300 °C ve
1700°C’de 2 saat durgun havada, 5°C/dak’lik 1sitma hiziyla sinterlenmislerdir.
Sinterlenmis malzemelerin yogunluklar1 Arsimet prensibine gore dl¢lilmiis, 5 6rnek
Olclimiin ortalamasi alinmistir. Mikroyap1 incelemeleri XRD ile yapilmis, SEM ve
TEM ’den goriintiiler alinarak incelemeler yapilmistir. A ve B tozlarinin sinterleme

sicakliklartyla yogunluk degisimleri gézlemlenmis, 1500 °C ve 1600 ‘C’de 2 saat



sinterleme sonucu tane biiyiimesi incelenmistir. Saf A, A’nin i¢ine hacimce %1 ve
%10 B katilmasi sonucu sicaklikla yogunluk degisimleri incelenmistir. Deneyler
sonucunda mullit i¢indeki silikon ve aliiminanin diisiik difiizyonu nedeniyle kiiciik
tozlarda bile (yaklasik 0,1 pum) sinterlemenin 1600 °C’nin iizerinde oldugunu
belirlemisler, bununla birlikte boehmite ve silika karisimlarinda %95 yogunluk i¢in
1250 °C sicakligin yeterli oldugunu bulmuslardir. Sinterleme davranislar1 karigimin
oranina bagl olarak degistigini, B tozu %70 yogunluga 5 saatte ulagirken, A tozunun

%95 yogunluga 2 saatte ulastigini gézlemlemislerdir.

Maca, K., vd. (14), ceria seramiklerinin (CeO,) enjeksiyon kaliplama ve
sinterlemelerini incelemislerdir. Enjeksiyon karisimi 160 °C, kalip sicakligi 25°C, 60
x 3,5 x 4,65 mm biiyiikliiglindeki numunelerin sinterleme 6zellikleri havada ve hiz
kontrollii sinterleme metoduyla belirlenmistir. Parca biiyiikliik dagilimi lazer kirinim
analizleyici ile, reolojik 6zellikler kapiler rheometre ile 6l¢iilmiistiir. Baglayict azot
atmosferde 10°C/saatlik 1sitma hizinda 500°C’de uzaklastirilmistir. Daha sonra
numuneler 800°C’de 1 saat 6n sinterlemeye tabi tutulmus ve yogunluklar Arsimet
prensibiyle 12 ol¢iimiin ortalamasi alinarak belirlenmistir. Sinterleme 6zelliklerinin
belirlenmesi icin 1sitma hizlar1 2, 5 ve 10 °C/dakika; sicakliklar 1400, 1450, 1500 °C;
sinterleme zamani 40 dakikadan 4 saate kadar se¢ilmistir. G6zenek durumlarinin
tespitinde SEM’den alinan goriintiiler kullanilmistir. Deneyler neticesinde ¢ekme ile
sicaklik arasindaki iligkiler bulunmustur.(maksimum ¢ekme orani, g¢ekmenin
basladig1 sicaklik, ¢ekmenin azaldigi sicaklik gibi...). Bu degerler tablo halinde
verilmigtir. Cekme ve yogunluk degerleri sicaklik ve zamana bagli olarak
hesaplanmistir. En yiiksek yogunluga 1500 “C’de 2°C/dakikalik 1sitma hiziyla 1 saat
sinterleme sonucu ulasilmig ve 5°C/dakika’nin iizerindeki 1sitma hizlar1 yogunluk

lizerine ters etki yaptig1 tespit edilmistir.

Karatag, C., vd. (15), steatit tozu ve polietilen bazli termoplastik baglayicilarla
hazirlanan besleme stoklarinin reolojik 6zelliklerini incelemislerdir. Bunun igin
hazirlanan besleme stoklarin akis davramiglarini, kaliplama sartlarin1 ve baglayici
uzaklagtirllmasin1  arastirmislardir.  Yapilan calismalar neticesinde optimum

enjeksiyon kaliplama ve 1s1l baglayic1 giderme karakteristiklerine sahip olmak i¢in



1yl bir homojenizasyon, yiiksek stabilite, iiretim sicakliklarinda diisiik bir viskozite,
diisiik bir aktivasyon enerjisi ve diisiik bir kayma gerilmesine sahip bir besleme stogu

bulunmustur.

Liu, D. ve Tseng, W. (16), baglayici formiilasyonu ve baglayic1 uzaklastirma
oraninin seramik enjeksiyon kaliplamanin sinterleme davranislart ve temel yapisi
tizerindeki etkilerini incelemislerdir. 5, 15 ve 30 °C/saatlik 1sitma hizlarinda ve gesitli
sicakliklarda sinterlenen enjeksiyon kaliplama ile zirkonyum tozundan {iretilmis
numunelerin gozenek durumlar1 ve yogunluklari SEM’den alinan goriintiiler
kullanilarak incelenmistir. Deneyler sonucunda % 60 ham malzeme yogunluguna
sahip numunelerin 1400 °C’de % 95, 1500 ‘C’de % 99,3 yogunluga; % 50 ham
malzeme yogunluguna sahip numunelerin ise 1400 °C’de % 84, 1500 °C’de % 97,8

yogunluga ulastiklar1 gézlemlenmistir.



2. SERAMIK URUNLERININ SEKILLENDIiRILMESI

Ileri seramik malzemelerin sekillendirilmesinde, metal parcalarda oldugu gibi degisik
yontemlerden yararlanilir. Kullanilacak sekillendirme yontemlerinin se¢iminde,
iiretilecek parcanin boyutlari, miktar1 ve fiziksel 6zellikleri g6z oniine alinir. Diger
taraftan sekillendirme prosesine bagli olarak seramik tozlari, cesitli katki

maddelerinin ilave edilmesiyle hazirlanir.

Kusursuz bir iiriin i¢in uniform olarak tozlarin hazirlanmasi gereklidir. Sekillendirme

prosesine bagli olarak tozlara bir takim katki maddeleri ilave edilir. Bunlar:

a) Baglayicilar: Pigsmemis, yas haldeki iirline mukavemet kazandirmak amaci ile

ilave edilir.

b) Yaglayici ilavesi: Presleme esnasinda tozlar arasindaki siirtiinmeyi azaltir.

¢) Sinterleme amaciyla ilave edilen katki maddeleri densifikasyonu (yogunlasmay1)

artirir.

d) Tozlara, defliikantlar, plastisiteyi ve 1slatma ozelliklerini kontrol eden
malzemelerle, termoplastiklerin ilavesi belirli sekillendirme yontemleri igin gerekli
kolaylig1 saglar.

Cizelge 2.1°de, gesitli sekillendirme islemleri i¢in gerekli hazirliklar gosterilmistir.

Cizelge 2.2°de ise seramik tozlarmna ilave edilen katki malzemelerinin islevleri

Ozetlenmistir.



Cizelge 2.1. Baz1 sekillendirme islemleri i¢in seramik tozlarina katilmasi gereken

maddeler (17)

Presleme Slip dokiim Enjeksiyonla kaliplama
Baglayici ilavesi Baglayici ilavesi Baglayici ilavesi
Yaglayici ilavesi Defliikant ilavesi Plastisiteyi artiric ilaveler
Sinterlemeyi kolaylastirict Sinterlemeyi kolaylastirict
ilaveler ilaveler

Islatict ilavesi

Yaglayici ilavesi

Cizelge 2.2. Seramiklere ilave edilen katki maddeleri ve islevleri (17)

Katki maddesi Islevi

Baglayici Yas mukavemeti artirir. Tozlarnn kaymasin,
kahptan kolayca styrilmasini saglar.

Plastisiteyi artiricilar Sekillendirme esnasinda plastik deformasyonu
saglar

Defliikantlar PH’1 kontrol eder. Toz yiizeylerindeki elektrik
yiikiinii, dispersiyonu veya topaklanmay1
kontrol eder.

Islatict Yiizey gerilmesini azaltir.

Suyu tutan madde Presleme esnasinda suyun yapida kalmasini
saglar.

Antistatik madde Elektrik yiikiinii kontrol eder.

Antifom madde Kopiik olusmasim 6nler.

Fom stabilizer Istenen kpiigii saglamlastirir.

Sinterleme i¢in ilaveler Densifikasyonu saglar

Mantarlar ve bakterilere karst yapilan ilaveler | Bekletilme esnasinda bozulmay1 6nler

Diger ilaveler Istenmeyen iyonlar aktive etmez.

Baglayicilar, organik ve inorganik olarak iki grupta toplanir. Organik baglayicilara

ornek olarak, balmumu ve regineyi gosterebiliriz. Bu maddeler, suda ¢oziinmedikleri

icin 1slak proseslere uygun degildir. Ergime veya enjeksiyonla sekillendirmede

kullanilir. Islem sonunda organik baglayici yanar. Inorganik baglayicilar ise nihai
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islem sonunda yapida kalir ve seramigin bir bileseni haline gelir. Seramik

teknolojisinde kullanilan ¢esitli organik ve inorganik baglayicilar sunlardir:

Organik baglavicilar

Polivinil alkol (PVA), balmumu, seliiloz, dextrin, termoplastik recine, termoset
recine, lignin, lastik, sakiz, nigasta, un, kazein, jelatin, alblimin, protein, bitlim,

akrilik,yosun.

Inorganik baglayicilar

Kil, bentonit, Mg-Al silikatlar, ¢6zlinen silikatlar, organik silikatlar, kolloidal silika,

kolloidal aliimina, aliiminatlar, fosfatlar, borofosfotlar.

Seramikler cesitli sekilde bigimlendirilebilir. Bunlar; slip ve serit-dokiim, kuru ve
sicak presleme, soguk ve sicakta isostatik presleme, ekstriizyon ve enjeksiyonla

kaliplamadir (17).

2.1. Slip Dokiim

Hazirlanan c¢amur, al¢i kaliplara dokiiliir. Camurdaki su, goézenekli al¢1 kalip
tarafindan emilir. Bu yontem, basit bir yontem olup esas olarak her boyut ve
sekildeki parga iiretimi igin elverislidir. Ancak, pisme esnasinda ¢ekme miktari tipik
olarak %25-30 mertebesindedir. Bu durum, nihai {iriiniin boyut tahmininde giicliik
olusturur. Ayrica birka¢ asama gerektiren yavas bir prosestir. Bu nedenle, yontem
prototip ¢alismalarda ve kisa siireli iiretim dénemlerinde kullanilir. Ornegin, seramik
potalar, banyo gerecleri ve seramik sanat eserleri. Sekil 2.1°de slip dokiim agamalari

sematik olarak gosterilmistir (17).
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b) Kalip, ¢amurdaki suyu emer

d) Sekillendirilmis tiriin
¢) Camurun fazlas1 bogaltilir kaliptan aliur

Sekil 2.1. Slip dokiim kademeleri (17)

2.2. Ekstriizyon

Seramik tozlari, yeterli plastisiteyi saglamak amaciyla %25-30 mertebesinde organik
baglayici ile karistirilir ve rutubet kontrol edilerek arzu edilen boyutlarda metallerde
oldugu gibi ekstriizyona tabi tutulur. Tiip, cubuk, tugla, fayans gibi sabit kesite sahip

iriinlerin imali i¢in uygundur. Sekil 2.2°de ekstriizyon sistemi goriilmektedir (17).
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Malzeme
girigi
,./ak_\_/ Motor ve
Vd um Déner degirmen sansomana giden
Sikigtirma i) H saft
odasi \ :
Kalip —a & ;
Motor saft1
E -
> A ]
Bélgenin
kesiti
B('jl.g_enin Biilgenin
kesiti kesiti

Sekil 2.2. Ekstriizyon sisteminin sematik olarak gosterilmesi (17)

2.3. Serit Dokiim

Ince serit veya plaka halindeki seramikler i¢in kullanilir. Serit dokiim, elektronik

seramik endiistrisinin en dnemli proseslerinden biridir.

Serit dokiim yontemi, inorganik seramik malzemenin sivi igerisinde dagildigi
seramik ¢amurunun hazirlanmasi ile baslar. Burada sivi faz, solvent igerisinde
seyreltilmis halde organik baglayicilar ile plastisiteyi modifiye eden katki maddeleri
icermektedir. Hazirlanan camur, diiz bir ylizeye yayilir ve solventin bilinyeden
ucurularak uzaklagsmasi saglanir. Boylece, kurutulan malzeme inorganik seramigi ve
gecici plastik baglayiciyr igerir. Kurutulan serit, ylizeyden siyrilabilir ve kagit veya

deri gibi ele almabilir.

Doktor bigagi ile iiretilen seritler ¢ok katmanl ¢ip kapasitorlerde ve termistdr, ferrit,

piezoelektrikler gibi pasif elektronik komponentlerde kullanilmaktadir.

Serit dokiim  yoOntemi, Ogilitme, dokiim c¢amurunun hazirlanmas1  ve
karakterizasyonunu icermektedir. Ogiitme islemi, titresimli, bilyali veya kavanoz

degirmenlerinde ger¢eklesmektedir. Daha sonra baglayici ve plastisiteyi artirict katki
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maddeleriyle meydana getirilen camur, ¢ok 1yi karistirildiktan sonra vakumla veya
yavagca haddelenerek veya karistirilarak havasi emilir. Havasi emilen ¢amur,
bilahare dokiim makinesine aktarilir. Camur iginde kalan habbecikleri veya
¢Oziinmeyen baglayicilart siizmek ig¢in filtre kullanilir. Kuruma isleminden sonra,
serit ya makaraya sarilir veya kullanim amacina uygun boyutlarda kesilir. Uretim
Olcegindeki serit dokiim islemi genellikle siirekli dokiim makinesinde gergeklestirilir.
Bu makinede, hareketli bir konveyor sistemi mevcuttur. Ayrica hava iifleyen
kurutma sistemi, 1slatici sistemi, dokiim tiinitesi, seridi siyiran sistem ve seridi saran
makine bulunmaktadir. Makinede doktor bicagi sabit, buna mukabil dokiimiin
yapildig1 yiizey hareketlidir. Doktor bigagi, farkl kalinliktaki seritlerin {iretimi igin
ayarlanabilmektedir. Sekil 2.3’te serit dokiimle sekillendirme islemi goriilmektedir (17).

2.4. Kuru Presleme

Bu yontemde seramik tozlar1 uygun bir baglayici ve yaglayici ile karistirilarak metal
bir kalip igerisinde tek eksenli yiik altinda kuru olarak sikistirilir. Toz boyutunun

dagilimi1 6nemlidir. Yontem plaka gibi diiz parcalarin tiretimi i¢in uygundur (17).

2.5. isostatik Presleme

Bu yontemde tozlar, kuru preslemede oldugu gibi hazirlanir ve sivi gegirmeyen lastik
kaliba konur. Sistemin havasi bosaltilir. Kalib1 ¢evreleyen sivi, 400 MN / m?® kadar
sikigtirilir. Bu sekilde yas (pismemis) yogunluk %50 mertebesine ulasir ve pisme ile
de bu deger teorik yogunluga ulasabilir. Sekil 2.4’te isostatik presin sekli
goriilmektedir (17).
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Sekil 2.4. Isostatik presin semasi (17)
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2.6. Sicak Presleme

Seramik {iriinlerindeki densifikasyonu artirmak igin genellikle sicak preslemeye
basvurulur. Sinterleme, yiiksek sicaklik ve uzun siirede yapilsa bile nihai malzemede
densifikasyon (yogunlasma) ancak %80-90 mertebesinde gerceklesmektedir.
Sinterlemede densifikasyon difiizyon prosesine dayandigindan tam bir densifikasyon
ancak diflizyonun hizli oldugu ergime noktasina yakin yiiksek sicakliklarda
gergeklesmektedir. Ancak bu durum bir takim giicliikler dogurur. Ornegin, refrakter
ve seramik malzemelerin ergime noktalar1 ¢ok yiiksek oldugundan, ¢ok yiiksek
sicakliklarda sinterleme teknik ve ekonomik agidan sikinti dogurur. Diger taraftan
stiper alagimlar i¢inde yiiksek sicakliklarda sinterleme, tane bilylimesi ve mevcut
fazlarin  kararliligt acisindan pratik degildir. Benzer sekilde siiper iletken
seramiklerin liretiminde de faz doniisiimii nedeniyle yiiksek sicakliklarda sinterleme

cok zordur. Biitiin bu giigliikler sicak preslemeye bagvurmaya sebep olmaktadir.

Sicak presleme iki sekilde uygulanabilir. Bunlardan birincisi, Sekil 2.5’te gosterildigi

gibi kuru preslemeye benzerdir.

Hidrolik pres
Firumn C Sogutulan plaka
izolasyonu | - Yitksek mukavemetli
<" refrakter blok

| Refrakter tikag

Degistirilebilen
kalip astari
Tipa

Kalib1 tutan
blok

Sekil 2.5. Sicak presin semast (17)
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Ancak presleme firin igerisinde yapilir. Bu yontemde tozlar tek yonde sikistirilir.
Sicakta preslemenin diger bir yontemi de sicak isostatik presleme “HOT

ISOSTATIC PRESSING (HIP)” dir (17).

2.7. Sicak Isostatik Presleme (HIP)

HIP, hidrostatik gaz basinc1 altinda yogun veya yogun olmayan tozlarin
birlestirilmesi veya sekillendirilmesi i¢in kullanilan bir metottur. Sekil 2.6’da tipik

bir HIP iinitesi verilmistir.
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Sekil 2.6. Sicak isostatik presleme iinitesinin semasi (18)
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210 MPa veya daha fazla basincin kullanilmasi, sicaklik ve atmosferin kontrol
edilebilmesi seramikler i¢in HIP’e basvurmayi1 tesvik etmektedir. Daha diisiik
sicakliklara nispeten yiiksek densifikasyon, yiiksek hiz ve ayrica iyi tanelesmis mikro
yapt sonucu daha yiiksek mikroyap1 kontrolii ve yaklasik net bigim formunun

yakalanmasi seramikler i¢in HIP’in avantajlaridir.

HIP isleminde dnceden sekillenmis toz kiitlesi veya sekillenmemis tozlar deforme
olabilen, gaz gecirmeyen kaba veya cam veya metalden yapilmig kutuya yerlestirilir.
Daha sonra bu kaplar ytiksek sicaklik firin1 yerlestirilmis bir tiniteye konur. 210 MPa
basingta argon gibi agir bir gaz ile doldurulur ve sicaklik artirilir. Sonugta basing en
iist seviyede tutulur. Sekil 2.7°de sicak isostatik preslemedeki sicaklik ve basing

egrileri goriilmektedir.

Sicaklik

Basing
Sicakhk

Siire (saat)

Sekil 2.7. Sicak isostatik preslemedeki sicaklik ve basing egrileri (18)

HIP dongiisiinlin tamamlanmasindan sonra, sisteme sogumasi i¢in izin verilir ve
basing tahliye edilir. Sonucta pargalar iiniteden ¢ikartilir ve kutular pargalanir. Sekil
2.8’de HIP ile iiretim asamalar1 goriilmektedir. HIP’da presleme + sinterleme bir
arada ger¢eklesmektedir. Seramiklerin HIP’1 operasyon sicakligini 1500 °C civarinda

olmasini gerektirir. Molibden, tungsten ve tantalyum gibi malzemeler 1sitma elemani



olarak kullanmilirlar. Grafit yiiksek sicakliklarda daha ziyade tercih edilir. Ayrica
platinyum bazi arastirma {nitelerinde kismi oksijen ile birlikte kullanilir. Argon
cogunlukla basing dagitma ortami olarak kullanilir, sinterleme ile HIP’in birlestigi

bazi islemlerde azot kullanilir.

HIP {initeleri su sogutmalidir ve sicaklik dagilimi ¢ok yonlii termokapillar ile dlgiiliir.
[laveten mikroprosessor bazli kontrol sistemleri ve genlesme 6Slcerler (dilatometer)
kullanilmaktadir. Metaller ve camlar kirilabilir kapsiil malzemesi olarak karmagik

seramikler i¢in kullanilir. En ¢ok kullanilan metaller tantalyum ve molibdendir (18).

.
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£

HIP

——ie
—
——

e

C S ¢4
o%gﬂ

Kabin pargalanmasi :
Son bileme (gekilendirme)

Sekil 2.8. Sicak isostatik presleme ile tiretim agamalar1 (18)
2.8. Toz Enjeksiyonla Kaliplama

Toz Enjeksiyonla Kaliplama (TEK); kiiciik, karmasik sekilli, kesin boyutlu, hassas

toleransli, diizgiin yiizeyli, islenmesi gii¢ ve fazla islem gerektiren parcalarin, uygun



19

maliyette iiretimi i¢in gelistirilmis bir toz isleme teknolojisidir (4, 5, 19). Bagka bir
ifadeyle toz enjeksiyonla kaliplama, c¢esitli tozlardan (metal, seramik veya

intermetalik) ig parc¢alarinin ekonomik olarak bigimlendirilmesidir (6).

TEK yontemi 1920’11 yillardan beri gelistirilmektedir (20). Endiistriyel olarak ilk
kullanim 1970’lerin basinda A.B.D., Kaliforniya’da Parmatech firmasi tarafindan
baslatilmistir (21). 1979’da TEK ile iiretilen, ucakta kullanilan vida tikaci ile
niobyum alasimli roket parcasinin 6diil almasi gelismeyi daha da hizlandirmstir.
Boylece TEK ile iiretilmis yiiksek performansli malzemeler, imalat teknolojisinin 6n
saflarinda yer almistir (22). Son yillarda TEK; karmasik sekilli, kiigiik ol¢ekli kiitle
{iretimi ile par¢a imalatinda cazip bir ydntem haline gelmistir. Imalat maliyetinin

diisiik olmas1 nedeniyle giin gectikge daha da yayginlagmistir (23).

Hassas dokiim yontemindeki kalip hazirlama, model yapma, seramik islemlerin
yaninda mekanik iglemler gerektirmesi, alisilmis toz metalurjisi (T/M) yoluyla ¢ok
karmagik sekilli parcalarin iiretilememesi veya iretimden sonra talaghh imalat
gerektirmesi, plastik enjeksiyonun ¢ok iyi bilinmesi, TEK’in dogmasina neden
olmustur. Bugiin plastik enjeksiyon makinelerinde, plastik malzemelerle karigtirilmig
metal veya seramik tozlarindan ham parcalar iiretilmektedir. Uretilen parcalar
%95’ten fazla yogunluk derecelerine ulasabilmekte ve bu nedenle mekanik
ozellikleri genel olarak T/M ile iiretilmis parcalardan daha iistiin olabilmektedir (24).
Genellikle TEK ile iiretilen parcalarin agirligt 100 grami ge¢mez ve ekonomik
olmalar1 icin sayilarmin 100 000’1 ge¢mesi gerekir. TEK ile iiretilen parcalar tip,
discilik, biiro makineleri, havacilik, silah sanayii, elektronik, beyaz esya, bilgisayar,
kamera ve otomobil sanayiinde kullanilmaktadir. TEK ile iiretilen pargalarin %55’

metal, %35°1 seramik ve %10’u karbiir veya intermetaliktir (21, 22).

Toz Enjeksivonla Kaliplamanin Avantajlari ve Dezavantajlar

Avantajlari

1. Geleneksel T/M ile iiretilemeyecek karmasiklikta sekilli pargalarin iiretilmesi

2. Pargalarin tiimiinde sinterleme sonrasi tekdiize yogunluga ulasilabilmesi
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3. Geleneksel T/M ile iiretimi ¢ok zor yapida olan pargalarin imal edilebilmesi

4. Geleneksel T/M isleminden daha dar toleranslar ile ¢alisabilme

Dezavantajlari

1. Diizgiin parca iiretimi i¢in kullanilacak toz boyutunun kii¢lik ve seklinin uygun
olmasi gerekliligi

2. Geleneksel T/M igleminde yer almayan baglayici ¢ikarma isleminin zorlugu

3. Baglayic1 ¢ikarma ve sinterleme asamalarinda O6n goriilemeyen hatalarin ¢ok
sayida tiretilmis On {iriiniin firesine sebep olmasi

4. Geleneksel T/M’ye gore daha pahali kalip, tezgah ve operator maliyeti (25)

TEK islemi son derece ince tozlarin (¢aplart 20 mikrondan kiigiik) kullanilmasini

gerektirmektedir (22).

2.8.1. Toz enjeksiyon kaliplama islemi

Sekil 2.9’da TEK isleminin basamaklarin1 gosteren bir akis semas1 verilmistir (4).
TEK dort ana asama igerir: Karistirma, enjeksiyonla kaliplama, baglayici

uzaklastirma ve sinterlemedir (26).

TEK igin hazirlanmig toz + baglayici karisimia “besleme stogu” denilmektedir.
Besleme stogu olusturmak amaciyla, metal ve/veya seramik tozlar1 ¢ok hassas
oranlarda termoplastik baglayicilar ve diger katki maddeleri ile karistirilmaktadir.
Baglayici toplam hacmin ortalama %35 - %50’sini olusturur. Uygulamada besleme
stoklar1 ¢ok elemanli sistemler olup, ¢ok sayida baglayici benzer katki maddeleri
icermektedir. Uygun toz ve baglayici segilip karistirildiktan sonra ganiil haline
getirilmektedir. Graniil haldeki karisim enjeksiyon makinesine konup, belirlenen bir
sicaklikta dis macunu kivamia getirildikten sonra uygun bir basingla enjeksiyon
makinesine baglanmis kalibin bosluguna gonderilir. Kalibin sogumasiyla kalibin
seklini almis ham pargalar elde edilir. Islemdeki daha sonraki basamak baglayicinin

ayrilmasidir. Baglayicinin parcadan ayrilmasindan sonra yapilacak islem, par¢anin
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pisirilmesidir. Pisirme isleminin sonunda ortaya tamamen yogun bir parca

cikmaktadir (5, 21, 26, 27).
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Sekil 2.9. TEK islem asamalar1 (4)
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Tozlar

TEK’de kontrolii saglamak i¢in tozlarin &zelliklerinin bilinmesi ¢ok Onemlidir.

Sinterlenen parganin son 6zelliklerini tozun baslangi¢ 6zellikleri belirler (28-30).

TEK isleminin anlasilmasinda tozlarin su 6zelliklerine bakilmalidir (22):

1. Yiiksek paketleme yogunlugu, diisiik maliyet i¢cin uygun parcacik biiytikliigliniin
dagilim

2. Topaklanma olmamasi

3. Kiiresel pargacik sekli

4. Baglayicinin ayrilmasindan sonra parcanin bozulmasini dnlemek i¢in pargaciklar
arasinda yeterli siirtinme, muhtemelen 55° {istiinde sev agis1

5. Hizli sinterleme i¢in kii¢iik pargacik biiytikligii (20 mikronun altinda)

6. Kapali, gbzeneksiz yogun parcacik

7. Temiz pargacik yiizeyi

Baglayicilar

Sinterlenebilir seramik tozlarmin termoplastik baglayicilarla enjeksiyon kaliplamada
kullanildig1 bilinmektedir (27). TEK’te baglayicisiz bir iirlin elde etmek miimkiin
degildir. Baglayici, tozlarin arzu edilen sekilde paketlenmesi ve sonra, sinterlemenin
baslangicina kadar tozlarin bu sekilde kalmasina imkan veren gecici bir aragtir.

TEK ’te toz 6zelliklerinin yan sira baglayici 6zellikleri de dnemlidir (29, 31).

Baglayicinin 6zellikleri

Baglayicilar biiyiik 6lclide organik bilesenlerin bir karisimi olup, ana eleman dogal
mumlar ve sentetik polimerlerdir. Diger katki maddeleri de 6zellikleri degistirmek
icin  kullanilabilmektedir. Cizelge 2.3’te ideal bir baglayicinin nitelikleri
belirtilmektedir (29, 32, 33).



23

Cizelge 2.3. Baglayici nitelikleri (32)

Akas 6zellikleri

e Kaliplama sicakliginda saf baglayici viskozitesi < 10 Pa.s,

o Kaliplama sicakliginda, sicaklikta yapilan degisime gore viskozitede az degisiklik,
¢ Soguduktan sonra iyi ham mukavemet,

¢ Toz tanecikler arasina giren uyumlu kii¢iik molekiiller,

e Tozdan akis ile ayrilmama.

Tozla etkilesim

e Diisiik temas agis1 ve toz ile iyi bir yapisma,

e Toza gore kimyasal olarak pasif durumda.

Ayrisma

e Farkli 6zelliklerde birden fazla bilesen,

e Asindirici degil,

¢ Bozulma sicakligi kaliplama ve karistirma sicakliginin {izerinde,

e Diisiik artik ve metalik icerik,

¢ Yaygin olarak bilinen zehirleyici olmayan ¢oziiciilerde ¢oziinebilirlik,

e [s1] genlesme veya kristallenmeden gelen diisiik kalic1 gerilme

e Ucuz,

e Uzun raf 6mrti,

e Tekrar kullanilabilirlik,

e Giivenli ve gevreci olarak kabul edilen bir {iriin,
e Yiiksek yaglayicilik,

e Yiiksek baglayicilik ve katilik

e Diisiik 1s1] genlesme katsayisi

¢ Kolay temizleme, bilinen ¢oziiciilerde ¢oziiniirliik.
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Baglayicinin oncelikli gorevi, toz pargaciklarini kalip bosluguna tasimak ve orada
toplanmasin1 saglamaktir. Karistirma ve kaliplamaya yardimer olmasi igin,
baglayicinin tozun yiizeyini 1slatmasi zorunludur. TEK’te ¢ok etkili olan 1islaticilar
titanatlar, slikon hidridler, fosfatlar ve stearatlardir (6, 34). Cizelge 2.4’te 6rnek

baglayici sistemleri verilmistir (6, 29).

Cizelge 2.4. Tipik baglayic1 6rnekleri (6)

Baglayici 1 : %70 parafin mum, %20 mikrokristal mum, %10 metil etil keton
Baglayici 2 : %67 polipropilen, %22 mikrokristal mum, %11 stearik asit
Baglayici 3 : %33 parafin mum, %33 polietilen, %33 balmumu, %] stearik asit
Baglayici 4 : %69 parafin mum, %20 polipropilen, %10 carnauba mum
Baglayici 5 : %45 polistiren, %45 nebati yag, %5 polietilen, %5 stearik asit
Baglayici 6 : %25 polipropilen, %75 fistik yagi

Baglayic1 7 : %65 epoksi recine, %25 parafin mum, %10 biitil stearat
Baglayici 8 : %4 hint tutkali, %3 gliserin, %94 su

Karistirma ve graniilleme

Toz ve baglayici secildikten sonraki islem bu maddeleri karistirmaktir. Kaliplama
icin besleme stokunun hazirlanmasinda ilk basamak karigtirma islemidir. Daha
sonraki islemlerin saglig1 agisindan karigtirma islemi ¢ok onemlidir. Karistirmadaki
amagc, toz parcaciklarim1 baglayici ile kaplamak, topaklanmalari dagitmak, besleme

stokunun her yerinde homojen bir dagilim saglamaktir (35-38).

Saklama ve nakliye i¢in homojen olarak karistirilmis TEK besleme stogu graniil
haline getirilmelidir. Bdylece hem yanlhs kaliplamadan meydana gelen hurda
malzeme degerlendirilmis olur hem de toz ve baglayicinin kolayca tasinabilecek

kiimelerinin hazirlanmasi saglanir (6, 20-22).
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Kaliplama

TEK, besleme stogunun yeterli bir sicakliga kadar 1sitilarak baglayicinin ergimis hale
getirilmesi ve sonra bir kalip boslugunun igerisine doldurulmasidir. Amag,
bosluksuz, hatasiz, tozun homojen dagildigi seklin saglanmasidir. Bu nedenle
ergimis madde asgari zorlanma ile kalibin i¢ine akacak kadar yeterli derecede
viskoziteye sahip olmalidir. Ayni1 zamanda parca asgari maliyette en kisa siirede

tiretilmelidir (22).

Sekil 2.10°da bilgisayar kontrollii bir TEK makinesinin sematik goriiniisii verilmistir
(39). Besleme stogunu kalip bosluguna doldurabilmek i¢in sicaklik ve basing kontrol
edilir. Islem genelde besleme stogunun, enjeksiyon makinesinin silindirinde
1sitilmast ile baslar. Helisel olan bir vida karisimi doldurmak, sikistirmak ve
homojenize etmek icin kullanilir. Gergek kaliplama islemi, vidanin silindir i¢inde
one dogru hareketi sonucunda ergimis besleme stogunun kaliba enjekte edilmesi ile

yapilir (22).

Sekil 2.11°de gosterildigi gibi akis, yolluk, dagitic1 ve giris kanalindan gecerek kalip
bosluguna ulasir. Kalip dolduktan sonra 1s1, besleme stogundan kaliba aktarilir. Son

olarak sertlesmis parcanin disar1 ¢ikartilmasi i¢in kalip acilir (22).
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Sekil 2.11. Besleme stogunun akis yolu (22)

Baglavici giderme

Baglayic1 giderme, besleme stoguna kaliplama ile istenen sekil verildikten sonra
parcadan baglayicinin c¢ikarilmasi islemidir (27). Sinterleme (pisirme) Oncesi
baglayicilarin ayrigtirllmasi TEK isleminin en kritik sathasidir. Biitiin baglayicilarin
ayristiritlmasi tozlarin dokiilmesine ve bdylece parcanin bozulmasina yol agacaktir.
Ik asamada baglayicilarin yaklasik 3/4’ii ayristirilir. Geriye kalan baglayicilar tozlari
sinterleme sicakligina kadar tasirlar. Sinterleme sirasinda bu baglayicilar da
buharlasarak atilirlar. Baglayiciyi, tozlarin konumunu bozmadan c¢ikartmak, birkag
kiigiik adimla ulasilabilecek hassas bir iglemdir. Baglayict 1sitilinca yumusar ve bu
nedenle yercekimi ile icerdeki buhar keselerinde olusan gerilmelere karsi koyamaz.
Bundan dolay1 par¢anin seklini korumasi icin toz taneleri arasi siirtiinmeye gerek
duyulur. Parcayr bozmadan ve kirletmeden, gozeneklerden baglayiciy1 sivi veya
buhar halinde ¢ikartmak gerekir. Baglayici uzaklastirmada en uygun ve kolay ¢6ziim,
cok bilesenli baglayict formiilii kullanmaktir. Baglayici1 bilesenlerinden biri
uzaklastiritlirken digeri tozlari bir arda tutacak ve parcanin hasar goérmesi

Onlenecektir (6, 21, 40). Bu son birakilan bilesen parcayr sinterlemeye kadar
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gotiirecektir. Baglayicilar iki farkli sekilde parca igerisinden ¢ikartilmaktadir (6, 41,
42):

1. Cozgen 2. Isil

a. daldirma a. diflizyon
b. siiper kritik ¢oziicii b. sizma

c. katalitik c. fitilleme

Cozgenle baglayicit giderme isleminde parga ¢oziicii i¢ine daldirilir ve baglayici
bilesenlerinden bazilarmmin sivi ig¢inde ¢Ozlinmesi saglanir. Bdylece bir sonraki
asamalar i¢in yapida acik gozenekler olugsmus olur. Coziicii ayristirma yaygin olarak
yag-polimer baglayicili sistemlerde kullanilir. Coziiciiniin polimeri ¢dzememe, yagi
¢Ozebilme 6zelligi olmalidir. Ayristirma icin kullanilan en genel ¢oziiciiler, etil alkol,
etilen klortir, triklor etilen, pentan gazi, metil kloriir, aseton heptandir. Ayristirma

icin tipik sicaklik 50°C’dir.

Stiper kritik ¢6ziicli yonteminde ¢oziiciiye yiiksek basing ve sicaklik uygulandiginda
stvi-gaz kritik noktasi gegilerek ¢oziicii siiper kritik bolgeye geger. Bu bolgede
¢Oziiclinlin buhar ve sivi faz1 dengede olurlar. Boylece sividan buhara ge¢cme ve

hacim degisimi problemi kalmadan baglayici1 yapidan ¢oziilerek alinir (22).

Katalitik yontemde, poliasetal baglayict iceren numunenin asidik gaz atmosferinde
dipolarize = edilerek  buharlastirllmas1  ve  formaldehit olarak  yapidan
uzaklastirilmasidir. Baglayict direkt olarak kati halden gaz fazina gegerek
uzaklastirilmaktadir. Baglayici alindiktan sonra %1-2 oraninda yapida kalan organik
katki, 50 ©°C/dakika’lik bir hizla 500 ©°C’ye kadar 1sitilarak yapidan
uzaklagtirnlmaktadir. Katalitik baglayict giderme yoOnteminin mekanizmasit ve

diizenegi Sekil 2.12°de verilmistir.(43-45).
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Sekil 2.12. Sematik olarak katalitik baglayici giderme yonteminin mekanizmasi (a)
ve diizenegi (b) (43-45)

Isil baglayici uzaklastirma yontemleri, kilcal ¢ekme kuvvetiyle sivi baglayicinin
alinmasi, numunenin bir toz i¢ine gomiilmesi ve daha sonra uygulanan 1s1 ile parca
icindeki baglayicinin belli bir akiskanliga ulasip, toz yatagi icine dogru kilcal ¢cekim
kuvvetiyle emilmesiyle olur. Fitilleme olarak kullanilan tozlar, aliimina, grafit tozu,
kil, kuvars kumu, zirkonyum dioksit, silisli toprak gibi degisik tozlardir (42). Sekil
2.13’de fitilleme prensibi sematik olarak goriilmektedir (46).



Agik gozenekler *

Emici bélge

Sekil 2.13.Fitilleme prensibi (46)

Sinterleme

Sinterleme (pisirme) 3. boliimde ayrintili olarak anlatilacaktir.
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3. SINTERLEME

Sikistirilmis ham parcanin mukavemeti ¢ok diisiiktiir. Ham mukavemetten beklenen,
kaliptan saglamca ¢ikartabilme ve bazi maniplosyanlara (tasima) miisaade etmesidir.
Ham parca higbir zaman ylik tasiyacak bir mukavemete sahip degildir. Par¢anin

mukavemetini artirmak i¢in pisirilmesi gerekir (47).

Sekillendirilmis toz karigiminin ana bileseninin, ergime sicakliginin altinda 1sitilmasi
ile tozlar arasinda bag olusturulmasi islemine “sinterleme” adi verilir. Sinterlemenin
itici giicli toplam yiizey alaninin azaltilmasi ile sistemin toplam serbest enerjisinin

azaltilmasidir (48).

Sinterlemenin temel sebebi; sertlik, mukavemet, yorulma émrii, elektrik iletkenligi,
1s11 genlesme, manyetik doygunluk veya korozyon direnci gibi parca ozelliklerini
tyilestirmektir. Bu 6zelliklerden herbirinin sinterleme derecesine duyarlilig1 oldukca
farkli olabilir. Ama genellikle yogunlasma derecesi ile artarlar. Cizelge 3.1°de
sinterlemede bazi ayarlanabilir islem degiskenlerinin avantaj ve dezavantajlari

karsilastirilmustir.

TEK yontemindeki sinterleme de geleneksel T/M pargalarda uygulanan sekilde
olmaktadir. Tozlarin oksitlenmesinden sakinmak sart oldugu i¢in kullanilan
atmosferler genelde indirgendir. Metalin korunmasi disinda s6z konusu atmosferler,
toz pargaciklarinin yiizeylerinde bulunan herhangi bir oksiti de indirgeme avantajina
sahiptirler. Bu yiizey oksiti, geleneksel T/M’ye nazaran TEK isleminde, tozlarin daha
kiigiik olmalarindan dolayr daha da 6nem kazanmaktadir. Sonug¢ olarak; kullanilan
tozlarin T/M’ye gore TEK’de ¢ok daha kiiclik olmas1 pargalarin daha yiiksek ylizey

enerjisi olmasi demek oldugundan sinterleme daha hizli olmaktadir (6).

Sinterleme ile herbir toz kaynak ile birbirine baglanmaktadir. Tozlar arasinda

karsilikli kiitle transferi meydana gelmekte, ara yiizeyler ortadan kalkmaktadir (47).
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Cizelge 3.1. Sinterleme islemi etkileri (6)

Sinterlemeye yardim edecek degisiklikler | Etkiler

Parcacik biiytikliigiinde diisme Daha hizl1 sinterleme

Daha yiiksek maliyet

Daha ytiksek saflik derecesi
Artan zararlar

Zamandaki artis Daha yiiksek maliyet
Tanecik biliytimesi
Uretim diisiikliigii

Sicaklikta artis Daha fazla biiziilme

Tanecik biiyiimesi
Daha fazla masraf
Firmn sinirlamasi
Gozenek biiylimesi

Paketleme yogunlugunda artis Daha az biiziilme
Daha fazla baglayici
Daha yavas ayrigma

Alasimlama diizeyinde artis Yiiksek mukavemet

Homojenlik ile ilgili 6zellikler

Sinterleme yardimcilarinin kullanilmas1 | Kirilganlik
Bozulma
Tanecik biiyiimesi

Sinterleme asamasi T/M iiretim siire¢lerinde en fazla enerjinin kullanildigi islem
basamagidir. Tozlarin sinterleme Oncesi presleme yogunluklar1 sinterlemeye etki
eder. Ornegin, sinterleme &ncesi presleme ile yiiksek yogunluk verilmis pargalar
daha kisa siirede teorik yogunluga erisirler. Ancak bu durum her zaman ham

mukavemet ve maliyet agisindan pratik ve ekonomik olmayabilir (49).

Baglayicinin giderilmesinden sonra parc¢anin son derece gozenekli olmasi nedeniyle
bliylikk oranda ¢ekme ortaya ¢ikmaktadir. Seklin korunmasi ve ¢okmenin
engellenmesi amaciyla 1smin son derece yakindan kontrol edilmesi zorunludur.
Sinterlemenin sonucunda parg¢anin yogunlugu, teorik yogunluga yakin olup %95’den
biiyiiktiir. Mekanik ozellikleri de ayni1 malzemeden dokiim/dévme parganinkinden
asag1 kalmamaktadir (22). Sinterleme ile mukavemet artist ham mukavemetin 100
kat1 lizerindedir (47). Sekil 3.1°de tozlar aras1 baglanmanin gelisimi ve sinterleme

sirasindaki yapisal degisiklikler goriilmektedir.
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gevsek toz ilk asama orta agsama son asama

Sekil 3.1. Tozlar arasi baglanmanin gelisimi ve sinterleme sirasindaki yapisal
degisiklikler. Baglanma ilerlerken, gozenek hacmi kiigiiliir. Degen
bolgelerde tanecik sinir1 olusur ve gozenekler diizgiinlesir (22).

Sinterleme sicakligi, malzemeden malzemeye gore degisiklik gosterir. Gozenekli
bronzlar ve bronzlara benzeyen alagimlar 600°C ila 800°C arasinda, demir grubu
metallerin alagimlar1 ise 1000°C ila 1300°C arasinda, sert alasimlar 1400°C ila
1600°C arasinda, refrakter metaller (molibden, wolfram, tantal) 2000°C ila 2900°C

arasinda, seramikler ise 700°C ila 2000°C arasinda sinterlenirler.

Sinterleme sicakligi gibi sinterleme siiresi de kullanilan malzemeye gore degisir.
Elmas alagimlar1 ve refrakter metaller i¢in yarim saatten az bir zaman ¢ogu halde
kafidir. Sert alagimlar ve miknatis alagimlarinda oldugu gibi bir ¢ok hallerde de
birkag¢ saat siiren bir sinterleme siiresi kafidir. Seramikler i¢in ise yarim saat ila bir

saat yeterli olabilmektedir (17, 50).

3.1. Seramik Uriinlerinin Kurutulmas: ve Sinterlenmesi

3.1.1. Kurutma islemi

Seramik pargalarin sekillendirme islemini kolaylastirmak i¢in seramik hamuruna bir
miktar su ilave edilmektedir. Sekillendirilmis parcalar, yiliksek sicaklikta yapilacak

sinterleme isleminden 6nce kurutularak yapida mevcut bu su atilmalidir.

Baslangigta kurutma hizi, seramik parganin ihtiva ettigi su miktarina baglh degildir.

Kuruma hizi, ylizeyden uzaklasan su miktar ile ifade edilir ve baslica, sicakliga,
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ortamdaki rutubet miktarina ve kuruyan yilizeyde yer alan hava sirkiilasyon hizina
baglidir. Bu nedenle, kuruma hiz1 bu ii¢ parametreyi kontrol ederek saglanir. Sekil
3.2’de seramik pargalarda kuruma hizi ve buna bagl olarak parcada yer alan
biiziilmenin, parcanin ihtiva ettigi rutubet miktar1 ile degisimi goriilmektedir.
Seramik tozlarinin birbirine temas ettigi kritik su miktarinda, kuruma hizi azalmakta

ve bu esnada biiziilme meydana gelmektedir (17).
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Sekil 3.2. Sekillendirilmis yas seramik parcada kuruma hizi ve biiziilme miktarinin
malzemedeki nem miktar1 ile degisimi (17)

Seramik parcgalarin kurumasi esnasinda biiziilmeyi kontrol etmek i¢in; sekillendirme
esnasinda seramik ¢camurundaki rutubet miktari (kuru olarak presle sekillendirilmis

parcalarda biiziilme yer almaz) ve toz boyutu kontrol edilmelidir.

Sekillendirilmis seramik malzemeyi kurutmanin en basit yolu agik havada bir
sundurma altinda malzemeyi bekletmektir. Kurutma kademesinin kontrollii olarak
yapilmasi gerekiyorsa bu iglem, sicaklik ve rutubetin kontrol edildigi 6zel odalarda
gerceklestirilir. Ayrica, sicaklik profilinin saglandig hareketli bant sistemi ile ¢alisan
firinlarda da kurutma yapilmaktadir. Diger taraftan, ince parcalarin hizl bir sekilde

kurumasina imkan veren infrared (kizil 6tesi) kurutma teknigi de mevcuttur (17).
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3.1.2. Seramiklerin sinterlenmesi

Kurutulan seramik malzemeler 700-2000°C gibi yliksek sicakliklarda sinterlenirler.

Seramiklerin sinterlenmesinden amag, yogunlugu artirarak saglamligi elde etmektir.

Seramik tozlari, sekillendirme esnasinda sikisarak malzemedeki gozenek miktari
biraz azalir. Kuruma ile de tozlar tamamen birbiri ile temas haline gelir. Ancak
malzeme heniiz yogun hale gelmemistir. Tozlar arasinda bosluklar mevcuttur.
Seramik malzemenin cinsine, tane boyutuna ve sekillendirme prosesine bagli olarak
%?25-60 mertebesinde gdzenek icerir. Mukavemet, saydamlik, 1s1 iletkenligi gibi
ozellikler i¢cin yapida mevcut gozeneklerin elimine edilmesi gerekir. Sinterleme
esnasinda difiizyon hizlandigindan birbiri ile temas halinde olan tozlar arasinda
Ozellikle yilizeyde yer alan karsilikli atom difiizyonu sonucu tozlar birbirine
aralarinda boyun olusturarak kenetlenir. Boylece gozenek miktar1 azalir ve
yogunlagsma saglanir. Bu esnada gozeneklerin sekilleri de kiirelesir. Ideal bir
sinterleme sonunda malzeme yogun bir kitle haline gelir. Sekil 3.3’de sinterleme
esnasinda, tozlarin birbirine kenetlenmesi ve gozenek miktar1 ile gozenek

morfolojisinin degisimi goriilmektedir (17).

Sinterleme genellikle hava ortaminda veya azot, hidrojen, helyum veya argon gazlari
iceren atmosferlerde yapilir. Eger sinterlemeye yardim amaciyla bor kullanilirsa, bor
iceren atmosferlerin kullanilmasi sinterlemeye yararl etkiler yapar. Bor igeren bir
atmosfer bor triklorid veya sinterleme sicakliginda yiiksek buhar basincina sahip
diger bor bilesiklerinin ilavesiyle olusturulur. Azot sinterleme atmosferi olarak
kullanildiginda, beta fazin alfa faza doniisiimii engellenir, bu yiizden asir1 zerre
(parca) toplanmasi Onlenir. Fakat azot sinterleme oranimi disiiriir, daha yiiksek

sinterleme sicakligini zorunlu kilar (18).
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Seki 3.3. Sinterleme esnasinda tozlarin birbirine kenetlenmesi ve gézenek miktar ve
morfolojisinin degisimi (17)

Genelde uygun sicakliklarda sinterleme siiresi ¢ok dardir. Bu yiizden verilen toz i¢in
sinterleme yogunluklarina kisa sinterleme periyodundan sonra ulasilir. Ornegin, beta
silikon karbid i¢in 1900°C ve 2100°C arasindaki bir sicaklikta 30 ila 60 dakika
yeterlidir. Asir1 yiiksek sicakliklar, beta fazdan alfa faza doniisiimii ilerleterek
yogunlagmay1 onler. Alfa silikon karbid sicaklik i¢in betadan daha hassastir; bu
yiizden alfa silikon karbidin optimum sinterleme sicakligi beta fazdan daha yiiksektir
(2200°C ila 2300°C aras1). Cizelge 3.2°de enjeksiyon kaliplanmisg beta slikon
karbiirde sicakligin, zamanin ve atmosferin yogunluk ve mukavemet iizerine etkileri
goriilmektedir. Burada yogunluk iizerine sicakligin etkisi agikca belli degildir.
Sinterlenmis malzemenin yogunlugu vakum altindakinde argon altindakinden daha
yuksektir. Buna ragmen her iki durumda da sinterleme sicakliginda sinterleme

zamaninin yogunluga etkisi daha azdir (18).
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Cizelge 3.2. Enjeksiyon kaliplanmis beta slikon karbiirde sicakligin, zamanin ve
atmosferin yogunluk ve mukavemet iizerine etkileri (18)

Sicaklik (°C) |Zaman(dakika) | Atmosfer |% Yogunluk | Dayanim (MPa)
2080 6 Vakum 97,25 498,5
2080 12 Vakum 97,95 575,0
2100 6 Vakum 97,52 431,0
2100 12 Vakum 97,57 482,0
2120 30 Argon 92,93 403,0
2120 60 Argon 92,45 475,0
2135 30 Argon 92,59 420,0
2135 60 Argon 92,57 449,0

Sinterleme hizi;

AV 3AL

Vo L

ile verilir.

Burada;

3ees\2/5
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vy : Ylizey enerjisini,

a’ : Yayman boslugun atomik hacmini,

D" : Self difiizyon katsayisini,

r :Tozyan

capint,

t : Sinterleme siiresini gostermektedir.

Sinterleme hiz1, Sekil 3.4’de goriildiigii gibi sinterleme siiresi ile azalir.

[3.1]
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Sekil 3.4. Sinterleme hizinin sinterleme stiresi ile degisimi

Yukaridaki anlatilan 6zellikleri goz onilinde bulundurarak seramiklerde sinterlemeyi

kontrol eden faktorleri su sekilde siralayabiliriz (17, 18, 27):

1. Sicaklik (Sicaklik arttik¢a difiizyonun artmasindan dolay1 sinterleme hizlanir.)

2. Toz boyutu (Toplam yiizey alaninin ve dolayisiyla yiizey enerjisinin azaltilmasi
sinterlemenin 1itici giliciidlir. Bu sebeple yiiksek yiizey alam1 ve yiiksek yiizey

enerjisine sahip kiiclik tozlar daha hizli sinterlenirler.)

3. Tozlarin sikistirilmasindaki homojenlik (Homojen olarak hazirlanmis kiitleler
sinterleme zamanim1 azaltirken daha diisiik sicakliklarda sinterlesmeye olanak

saglar.)

4. Zaman (Siire, sinterlemenin etkili bir hizda ve parcanin deforme olmadig1 sicaklik
araligina isaret eder. Sinterleme zamani, sicaklig1 yiikselterek kisaltilabilir. Fakat bu,

asir1 tane biiylimesine ve sivi olusumuna neden olur).
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3.1.3. Seramikler icin endiistriyel sinterleme yaklasimlar:

Bir ¢ok durumda sinterleme sicakliklari 1400°C ile 1650°C arasindadir. Bu ¢ok fazla
bir degerdir. Ciinkii bu sicaklik yakit ve sinterlenecek elementlere, nispeten daha
erken akicilik kazandirabilir. Ayni zamanda hali hazirdaki refrakterlerden bu

sicakliklarda ocak ve firin tepsileri imal edilebilir.

Slisyum nitriir ve siliisyum karbiiriin her ikisi de daha yiiksek sicakliklarda (1750-
2200°C) sinterlenirler. Bunun i¢in vakum veya agir (hareketsiz) gaz ocaklar gibi
yiiksek basing kapasiteli 6zel ocaklar gerekir. Su sogutmali basingli kaplar 1sitma
elementleri olan molibden, tungsten veya grafit ile beraber uzunca bir siire siklikla

kullanilir. Sicaklik ve gaz akisi microprocessorler ile kontrol edilir (18).

Seramiklerde sinterleme kinetigini artirmak veya sinterleme sicakligini diisirmek
icin genel olarak iki yaklagim vardir. Birincisi ¢ok ince tozlar kullanmak veya yapi
icerisindeki aglomerasyonu elimine etmektir. Aglomerasyonlar, sinterleme sirasinda,
matriks i¢inde kendisini ¢evreleyen tozlardan farkli sekilde sinterlendigi igin
catlaklar ve biiyiik bosluklarin olusmasina neden olur ve bunlarda parganin tam
olarak sinterlenmesini engeller. Ikinci yaklasim ise sinterleme katki maddeleri
kullanmaktir. Bu katki maddeleri, kati c¢ozelti igerisinde tane sinirlarinda

olusturduklar1 s1v1 faz difiizyonu ile sinterleme kinetigini artirirlar (51).

Toplam sinterleme zamani birkag¢ saatten birkac giine kadar siirebilir. Bu zamanin
¢ogunu 1sitma ve yavas yavas sogutma alir. Sinterlemenin maksimum oldugu en
yiiksek sicakliklarda bu 1sitma ve sogutma zamani genellikle toplam sinterleme
zamaninin tam bir pargasidir. Isitma ve sogutma zamani sinterlemenin ekonomik ve

etkili bir sekilde yapilmasi i¢in ¢ok dnemlidir.

Sinterlemenin baslangicinda, parca sinterleme sicakligina dogru yavas yavas 1sitilir.
Isinin orant kritik limiti agsmamalidir. Bu baglangi¢ basamagi 1sitma oranini

limitleyen ilave bir faktor olan polimorfik doniisiim gibi diger islemleri igerebilir.
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Yumusamanin (erimenin) baglangici ve kimyasal reaksiyonlar yoluyla olusan yeni

fazlar bu boliimde meydana gelebilir.

Sinterleme isleminin degerleri maksimum sicakliklardaki islemlerin devamina karar
verir. Sinterleme zamani, sicakligi yiikselterek kisaltilabilir. Fakat bu, asir1 tane
biiylimelerine, sivi olusumuna ve gaz degisimine neden olur. Sinterleme zamani
keyfi olarak diisiiriilemez. Ciinkii nispeten diisiik 1s1l iletken par¢a diizgiin bir sekilde

1sitilmalidir.

Sogutmanin orani, 1sitmanin oran1 gibi gerilmenin olusmasiyla smirlandirilir.
Sogutmada, bir gerilme dayanimi parcanin ylizeyi iizerinde olusturulur. Fakat
sinterlenmis par¢anin mukavemeti sinterlemenin ilk basamagindakinden oldukga
yuksektir. Genellikle kontrollii sogutmanin seramiklerin  6zellikle mekanik

mukavemet gibi 6zelliklerini iyilestirdigi bilinmektedir.

“Sinterleme siiresi” terimi optimum sinterleme durumlariyla iliskide kullanilir.
Sinterlemenin etkili bir hizda ve par¢anin deforme olmadig1 sicaklik araligina isaret
eder. Sinterleme siiresine s1vi fazin varli§inda, olusan sivinin ve onun vizkositesinin
sicaklik bagimliligiyla karar verilir. Faz diyagramlar1 bu konuda ¢ok yararli bilgi
sunar. Sivi fazin olmadig: sinterleme durumlarinda, sinterleme siiresinin st limiti,

asir1 tane biiylimesinin oldugu sicakliklarla karar verilir (18).

Sinterleme siiresi ile sicaklik arasinda sdyle bir iliski vardir;

t 1 1

loc—L=A| —— — 32
g : {T } [3.2]
burada,

t; : Ty sicakliginda gereken sinterleme zamanini kazanmak i¢in gerekli siire,

ty : T, sicakliginda gereken sinterleme zamanini kazanmak igin gerekli siire,

A : Bir sabit olup seramigin tipine gore degismektedir.
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Sicakliklar Kelvin (K) * dir.

Isitma ve sogutma sinterleme islemini kontrol eden faktorlerdir. Maksimum 1sitma
orani, sinterleme dongiisiinii kisaltirken parcay1 zararsiz olarak desteklemelidir.
Optimum 1sitma durumlarinin siirdiiriilmesi ve karar verilmesinde karsilagilan
problemlerden dolay1 endiistriyel ocaklarda kullanilan 1s1, teorik degerlerin oldukca
asagisindadir. Ilaveten, firnda kullanilan refrakter malzemelerin servis dmiirleri de
dikkate alinacak diger onemli bir husustur. Uygun oranlarda sinterleme metotlar

yogun bir sekilde arastirilmaktadir (18).

3.2. Sinterlemenin Mekanizmasi

Sinterleme islemi, parcanin 1sitilmasi ile toz pargalarinin birbirine kaynamasiyla son
iriiniin dayaniminin artirilmasi islemidir (25). Molekiiler ¢ekim kuvvetleriyle
partikiill kabugunda olusan yiizey geriliminin, sicaklikla azaltilip birbirine

kaynasmasi yiiniiyle eriterek kaynasmadan ¢ok farklilik gosterir (52).

Sinterleme, genellikle biiziilme ve godzenegin azalmasini (densifikasyon) igerir.
Sinterleme sirasinda ilerleme genellikle gerinim, biiziilme veya parcalarin
yogunlugunun oOl¢iilmesi seklindedir. Cok elemanlt sistemlerin sinterlenmesi

kimyasal degisiklikler icermesine ragmen temelde fiziksel bir iglemdir.

Onceleri yapilan teorik caligmalarda, sinterlemenin yiizey gerilmesinin bir sonucu
olarak kristal parcalarin viskoz bir akist oldugu disiiniilmiistiir. Sinterlemenin
tatminkar bir teorisi “ tek pargalarin merkezlerinin ¢ekme (biizilme)nin olabilmesi
icin diger parcalara yeterince yakin bir sekilde nasil yaklasabilir” seklinde

aciklanabilir (18).

Sinterleme sirasinda birbirini takip eden birka¢ agama mevcuttur (6):

Yaglayict ve baglayicilarin giderilmesi: Enjeksiyonla kaliplasan ve daha sonra

baglayict giderme islemi sonucu ¢ogu giderilip az miktarda yapida kalan yaglayici ve
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baglayicilar yaklasik 300 °C sicakliklarda uzaklastirilir. Bu durumda pargada kiitle
kayb1 meydana gelir.

Oksit indirgenmesi: Firin atmosferleri tozlarin yilizeylerindeki oksitleri indirger.

Difiizyon: Difiizyon ile tozlar arasinda atomsal yayinma sonucu kaynaklagma olur.

Gozeneklerin kiiresellesmesi: Serbest enerjiyi en aza indiren kuvvetin etkisiyle

gozenekler kiiresellesir, kiiciik gdzenekler kaybolur.

Yogunlasma: Bir c¢ok malzemede preslenmis parganin boyutlarinda sinterleme
sonucu daralma meydana gelir. Ornegin, demir icin %1 daralma, tungsten igin %15
daralma, bakir i¢in asir1 basinglarda sikistirmadan dolay1r goézeneklerdeki hapis

havanin genlesmesinden dolay1 %2-3 genlesme meydana gelir.

Atomik Olcek iizerindeki hareketin detaylarini hesaplamak i¢in yogun (sikistirilmis)
tozlarin i¢ geometrileri géz oniine alinmalidir. Birkag tane islem, tozlar i¢indeki egri
ylizeylerin varligiyla olusturulur. Bosluk konsantrasyonu bu ylizeylerin egriligi ile
ilgilidir. Bosluk konsantrasyonundaki degisim AC, hemen altindaki bir yiizey

egriliginin yarigapi r, diiz bir yiizey ile alakali olarak su sekilde verilir (18);

Ac 2w

33
C, kT B3]

burada,

Cy : Diiz yiizeydeki konsantrasyon
v : Yiizey enerjisi

v : Boslugun hacmi

k : Boltzman sabitidir.

Ayrica gaz fazinda yiiksek buhar basinciyla birlikte malzemelerde kiitle transferi

olabilir. Yiizeyin egriligine bagli olan, bosluk konsantrasyonuna benzeyen buhar
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basinci, konveks yiizeyler iizerinde konkav yiizeyler iizerindekinden daha yiiksektir.
Dolayisiyla buhar bu yiizeylerden, temasin konkav noktalar {izerinde yogusur. Bu
durumda parcalarin merkezleri yaklagamaz, boylece biiziilme (¢ekme) olmaz.
Gozeneklerin hacmi ayni kalir, yalnizca tipleri degisir. Bdylece densifikasyon

olmaksizin par¢canin boyun bolgesi giiglenmis olur (18).

3.2.1. Sintrelemede yogunlasma

Sekil 3.5’de iki toz yiizeyi arasinda olusan boyun bolgesi goriilmektedir. Sinterleme
sartlarinda temastaki iki kiire arasinda difiizyon bolgesi olusur. Bu bolgeye “boyun”
denir. Boyun olusmasma kapiler (kilcal) faaliyetler yol agmaktadir. Kilcal
faaliyetlere sebep olan kuvvet “yiizey gerilmesi” kuvvetidir (6).

c=-v/p (Laplace denklemi) [3.4]

burada,

o : Boyun bélgesini genisletmeye ¢alisan gerilme (dyn / cm?)

v : Yizey gerilmesi kuvveti (dyn /cm)

p : Boyun yaricapt (cm) *dir (6).

a : Yiizeyden diflizyon

b : Merkezden diflizyon

Sekil 3.5. Sintrelemede yogunlasma (6)
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Boyun yarigapinin diiz bir ylizey ile iliskisi Sekil 3.6’da gosterilmistir.

x ) ozt
I L 3.5
p ( 2rj " [3.5]
burada,

p : Temas noktasindaki egriligin yaricapi,

z : Birlestirilmis malzeme ve geometrik sabiti,
x : Bogaz ¢apa,

t : zaman,

n, m usleri: Kiitle transfer mekanizmasini karakterize eder.

n ve m degerleri Cizelge 3.3°te verilmistir.

Bu islemlerin sicaklik, parga ebati, par¢a sekli ve sinterlemenin basamagi ile ¢ok

cesitli iligkileri vardir (18).

Sekil 3.6. Boyun yari¢apinin diiz bir yiizey ile iligkisi (18)
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Cizelge 3.3. n ve m degerleri (18)

Mekanizma n m
Viskoz veya plastik akis 2 1
Buharlagsma / yogunlasma 3 1
Kafes difiizyonu 5 3
Tane siir diflizyonu 6 4
Yiizey difiizyonu 7 4

3.2.2. Difiizyon

Sinterlemeye en fazla etki eden olaydir. Diflizyonun meydana gelebilmesi igin
konsantrasyon farki olmalidir. Difiizyon kati, sivi ve gaz fazlarda meydana gelebilir.
Gazlarda ve sivilarda diflizyon, katilara gore ¢ok hizlidir. Yemegin kokusunun veya
dumaninin hizla yayilmasi gazlarin difiizyonuna, boyanin su ic¢inde yayilmasi
stvilarin difiizyonuna ornektir. Katilardaki 1si1l titresimler difiizyonun ana sebebidir.
Semantasyon (karbiirleme), nitriirleme ve oksidasyon ile sinterleme birer kati

difiizyon olayidir. Kat1 fazlarda difiizyon iki temel mekanizma ile gergeklesir (47):

1.Yer degistirme difiizyonu

Ana malzeme ile ayni biiyiikliikkte yabanci atomun difiizyonu demektir. Ancak ana
yap1 i¢inde atom boslugu olmasi ile meydana gelir. Sekil 3.7°de yer degistirme

difiizyon mekanizmasi goriilmektedir (47).

bosluk

OO0
573
OO\S\
OOO
OO
OO

O
O
OO00 0000

Sekil 3.7. Yer degistirme diflizyon mekanizmasi (47)
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2. Ara ver difiizyonu

Ana malzemenin atomlarindan c¢ok kiigiik olan yabancit atomlarin diflizyonu
demektir. Ara yer diflizyonu kendiliginden gerceklesir ve atom bosluguna ihtiyag

yoktur. Sekil 3.8’de ara yer difiizyon mekanizmasi goriilmektedir (47).

OO0 0000
QOO0 . OO0O
OO0 0000
QO@O OOQO

A Ara ver
atomu

Sekil 3.8 Arayer diflizyon mekanizmasi (47)

Diflizyon katsayisini sicaklik, difiizyon mekanizmasi, ¢ozen kafes tiri (HMK,
YMK), kristal kusurlar1 vb. etkiler. Ancak sicaklik, diflizyon katsayisini etkileyen en

onemli parametredir.
D=Dy.e '®" ( Arrhenius bagintisi) [3.6]

Burada,

D : Difiizyon katsayis (cm” / s)

D, : Sabit (cm®/ s)

Q : Aktivasyon enerjisi (cal / mol)

T : Sicaklik (K)

R : Gaz sabiti (cal / molK) R : 1,987 cal / molK ’dir.

Dy ve Q degerleri ilgili malzeme kitaplarindan bulunabilir. Cizelge 3.4.’de bazi

metalik sistemler i¢in Dy ve Q degerleri verilmistir (6).
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Coziinen(yayinan) Cozen Dy (cm” / s) Q (cal / mol) D (cm”/s)
C (900 ° C) o — Fe 2,2 29300 7,64.10°
C (900° C) y—Fe 0,2 34000 9,24.10°
Ni (1250 ° C) y—Fe 0,77 67000 1,87.10"°
Mn (1250 ° C) y—Fe 0,35 67500 7,2.10™M
Cr (1250 °C) o — Fe 30000 82000 52.10°
Cr (1250° C) y—Fe 18000 97000 2,16.107"°
J=-D.(AC/ AX) [3.7]
Burada,

AC / AX : Konsantrasyon gradyan1 (atom (gr) / cm®)
C : Konsantrasyon

X : Yiizeyden mesafe (derinlik)

J : Diflizyon hiz1 (birim zamanda birim alandan net atom akig1) (atom gr / cm™.s) dir (6).

3.6 ve 3.7 esitliklerinde goruldiigii gibi sicakligin artmasi difiizyon katsayisinin

artmasina ve dolayisiyla da difiizyon hizinin artmasina sebep olmaktadir.

3.2.3. Sinterlemede gozenek yapisi

ghzenek i
liresel
tane suun .
cézenek
Nokta temasi 1. kademe Ara kademe Son kademe

Sekil 3.9. Sinterleme kademeleri (6)
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Gozeneklerin sekillerinin degistigi sinterleme kademeleri Sekil 3.9°da verilmistir.
Kiiresel temastan dolay1r x cok kii¢iik olacagindan (Bkz. Sekil 3.5) sinterlemenin
baslangicinda p cok kiigliktiir (Bkz. esitlik 3.5). Boylece ylizey gerilmesinden
kaynaklanan boyun olusturucu gerilme ¢ok yiiksektir (Bkz. esitlik 3.4). Her kiireden
(toz) atomlar boyun bdlgesine dogru hizla harekete gegerler. Boylece sinterlemenin
1.kademesi baslamis olur. Bu kademe sonunda tozlar arasinda bosluklarin uclari
kiiresellesmis (p yaricapli) olur (6). Cizelge 3.5’te sinterlemenin ilk kademesi
boyunca atom transferi i¢in farkli yollar ve bu yollarin iki tane arasindaki sematik

goriiniigleri sekil 3.10°da verilmistir.

Cizelge 3.5. Sinterlemenin ilk kademesi boyunca atom transferi i¢in farkli yollar (18)

Mekanizma numarasi | Tagima yolu Atomlarin kaynagi | Atomlarin hareketi
1 Yiizey difiizyonu | Yiizey Boyun
2 Kafes diflizyonu | Yiizey Boyun
3 Buhar Yiizey Boyun
4 Sinir difiizyonu | Tane sinir1 Boyun
5 Kafes difiizyonu | Tane sinir1 Boyun
6 Kafes diflizyonu | Pargalanma Boyun

Sekil 3.10. Alt1 farkl1 difiizyon kontrol yolu (18)
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Ara kademede, tozlar arasinda silindirik gézenekler olusur. Bu gozenekler birbirine
baglhdir. Bu kademe tozlar arasi metalurjik bagin olustugu en 6nemli kademedir.
Sinterleme sicakliginda beklendik¢e boyun bolgesine difiizyon devam eder ve p
biiyiir (Bkz. Sekil 3.5). Boylece yiizey gerilmesinden kaynaklanan gerilme azalmaya
baslar (Bkz. Esitlik 3.4). Baslangigta silindirik olan goézenekler, ara kademenin
sonunda  parcalanarak kiiresel hale gecer. Bu gozenekler izole gozenektir.
Gozeneklerin kiiresellesmesiyle gerilme ¢ok diiser ve difiizyon hiz1 sifira dogru iner.

Boylece son kademeye girilir.

Son kademede gozenek yapisinda onemli bir degisiklik olmaz. Bu sicaklikta
beklemek “tane biiylimesine” yol acar. Artik malzemeyi tozlardan olusan bir yap1

yerine, i¢cinde kiiresel gézenekler olan bir kat1 malzeme olarak kabul edebiliriz (6).

Sinterleme kademelerinin sonunda goézeneklerin tane smirinda kalmasi ve tane
smirlarinin - gozeneklerden uzaklagsmasi  Onlenmelidir. Ayrica  godzeneklerin
bosluklardan ibaret olmasi saglanmalidir. Yani gozenekler herhangi bir gaz
icermemeli veya bir gaz olusturmamalidir. Gozenekler, olusacak i¢ basincin ¢ekmeyi
sinirlamamasi i¢in kolaylikla yayilabilmelidir. Gozenekler kiiciildiiglinde gii¢, tane
sinirlarinin azalmasi iizerinde kullanilir. Daha fazla uniform olmayan tane yapilar
oldugunda ozellikle eger abartmali tane biiyiimeleri varsa, sinterlemenin baslangi¢
asamasinda oldugu gibi olaylar meydana gelir. Bu durumda gézeneklerin ¢cogu tane

i¢inde yerlesir (18).

3.2.4. Tane bilyiimesi

Sinterleme islemleri boyunca yogunluk ve tane biiylimesi ayn1 zamanda gergeklesen
olaylardir. Sinterlemenin son kademesindeki sicaklikta beklemek tane biiyiimesine
yol agar. Tane biiylimesi i¢in basit bir model saf yogun bir malzeme i¢inde tekil tane
siirinin hareketi seklinde diisiiniilebilir. Burada bir serbest enerji farki vardir, AE.
Buradaki AE, egri tane sinir1 boyunca sahip olunan bir ylizey enerjisidir. AE, temel
egrilik yarigaplari r; ve r; ve atomlarin sinir boyunca hareketinin molar hacmi Vi, ye

bagli olarak su sekilde ifade edilir:
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AE:yvm(lJrij [3.8]

L

Bu serbest enerji farki tane sinirina, sinirin egriligin merkezine dogru hareketi igin

enerjik giic saglar.

Buradaki siir hareketinin orani, egrilik derecesi ve atomlarin tane siirlarin1 gegmek
icin gerekli kabiliyetleri Dy, (tane smirlart boyunca difiizyon) ile dogru, ortalama

tane ebat1 G ile ters orantilidir. Tane biiyilimesinin orani su sekilde agiklanabilir:

4G _Dy
dl G

[3.9]
G’-G; ~t

Tane smir hareketini etkileyen faktorlerden dolayr biiyiime orani 3.9 denkleminde

bulunandan daha az bulunur. Bu faktorler sunlardir:

e Sistemin serbest enerjisindeki azalma etkilerinin sonucu olarak c¢oziilebilir
kirliliklerinin ayrigmasi,

e Ikinci faz pargalarmin veya yap icerisine diger maddelerinin eklenmesiyle tane
biiylimesinin yasaklanmasi

e Gozeneklerin varligl. Gozenegin tane smir hareketi iizerine etkisi, simir ve
sistemin geometrisiyle alakali olarak gozenegin hareketliligine baghdir. Kiiciik
gbozenekler biiyiik gozeneklerden daha hizli hareket ederler. Sinterlemenin son
basamagi boyunca, ¢cok sayida kiiclik gézenek olmadikg¢a sinir hareketi engellenmez.

Diger taraftan ¢ok biiyiik gozenegin varligi sinir hareketini giiglestirir.

Sinterleme davraniglarinin gergek durumlarini tahmin etmek sinterleme modelleriyle
bile zordur. Bu, katki maddeleri oranlarindaki degisimler, parca tiplerindeki ve
paketlenmis yogunluklardaki degisimler veya diger hareketler nedeniyle oldukca

uzun bir igtir (18).
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3.3. Sinterleme Yontemlerinin Siniflandirilmasi

Sinterleme yontemlerinin smiflandirilmasinda basing uygulanip uygulanmamast
durumu ¢ok onemlidir. Yiiksek yogunlukta kaliteli parca iiretim yontemlerinin
cogunda sicak presleme, sicak dovme, sicak ekstriizyon gibi yontemler kullanilir.
Biitiin bu sinterleme islemleri basing altinda yapilir (53). Bu yontemler 2.boliimde

anlatilmigtir.
Basingsiz sinterleme yontemleri de kati-hal sinterlemesi, buhar-faz sinterlemesi ve
stvi-faz sinterlemesi olarak tice ayrilir. Bu {i¢ sinterleme yoOnteminin tasinim

mekanizmalar1 ve itici giigleri Cizelge 3.6’da verilmistir (17).

Cizelge 3.6. Sinterleme yontemlerinin tasinim mekanizmalari ve itici giicleri (17)

Sinterleme tipi | Taginim mekanizmasti Itici enerji

Buhar faz1 Buharlagma / siibliimasyon | Buhar basincindaki fark
Kati-hal Yayinma Serbest enerjideki fark

Sivi1 faz Viskoz akig, yayinma Yiizey gerilmesi, kapiler basing

3.3.1. Kati hal sinterlemesi

Kati hal sinterlemesinde sinterleme islemi siiresince i¢ yapida sivi faz olusmaz ve

biitiin olaylar (difiizyon, yogunluk artis1 vb.) kat1 halde meydana gelir (54).

Kat1 halde sinterleme, yaymma ile malzeme taginimini igerir. Bu proses i¢in gerekli
itici gii¢, boyun bolgesi ile tozun yiizeyi arasinda meydana gelen serbest enerji veya
kimyasal potansiyel farkidir. Sekil 3.11°de kat1 hal sinterlemesinde malzeme taginimi
sematik olarak goriilmektedir. Atomlarin yayinmasi ile atom bosluklarinin yayimmasi
z1it yondedir. Boyun bdolgesi, atom bogluklari i¢in kaynak ve tozlarin ylizeyleri de go¢

bolgesidir.
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Sinterleme esnasinda yapida yer alan iki farkli kati bilesen yliksek sicaklikta,
yayinma kosullarinin meydana gelmesi sonucu birbiri ile reaksiyona girerek Sekil
3.12°de goriildiigii gibi yeni bir iiriine doniisiir. Farkli seramik tozlarinin yer aldigi
bir karisimda bu durum yiizey diflizyonu nedeniyle sekil 3.13’de gosterildigi gibi

seramik tozlarinin etrafinda bir reaksiyon {iriinii tabakasi olusur (17).

Seramiklerin sinterlenmesi bir kati-hal sinterlemesidir.

Partikiiller temas
halinde

Difiizyonla boyun
olugumu

Partikillerin

kenetlenmesi

Sekil 3.11. Sinterleme esnasinda, kati-hal malzeme tasinimi sonucu, boyun tesekkiilii
ile tozlarin kenetlenmesi (17)
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A1,05

Sekil 3.12. Sinterleme esnasinda, kati-hal reaksiyonu sonucu MgAl,O4 yeni iiriin
olusumu (17)

Sekil 3.13. Sinterleme esnasinda, kati hal reaksiyon sonucu seramik tozlarinin
ylizeyinde reaksiyon tabakasinin meydana gelmesi (17)

3.3.2. Buhar-faz sinterlemesi

Buhar faz1 sinterlemesi sadece birkag sistemde 6nem tasir. Bu prosesi iten gii¢, ylizey
egriligi nedeniyle buhar basincinda meydana gelen farktir. Tozlarin yiizeyi, pozitif
egrilik yaricapina sahip olup buhar basinci yiiksektir. Diger taraftan iki tozun
birbirine temas ettigi boyun bdlgesinde egrilik yarigapr negatif olup, buhar basinci
disiiktiir. Sekil 3.14’te buharlasma ve ¢okelme ile meydana gelen sinterlemenin ilk
kademeleri goriilmektedir. Bu proseste porlarin morfolojisi degisebilir fakat

densifikasyon gerceklesmez (17).
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Malzeme
Transfen

N

p

\—/\L/

Sekil 3.14. Buharlagsma — kondensasyonla sinterlemede ilk asamalar (17)

3.3.3. Siv1 faz sinterlemesi

Kaliteli parca liretiminin bir yolu da sivi faz sinterlemesidir. Sinterleme sirasinda
olusan sivi faz kapiler etki ile pargaciklara yeterli i¢ basing uyguladigindan dis

basinca gerek kalmaz. Kapiler kuvvet biiyiik 6lciide dis basinca esit etki yapar (54).

Siv1 faz sinterlemesinde sivi faz olusumu igin iki ana mekanizma vardir. Bunlardan
birincisi, farkli kimyasal bilesimlerde toz kullanmak olup en yaygin olarak kullanilan
yontemdir. Sinterleme sirasinda farkli bilesimdeki tozlarin etkilesimi ile sivi faz
olusur. Ikincisi ise sivi fazin toz karisiminda bulunan bilesenlerinden bir tanesinin
ergimesi veya Otektik faz olusumu ile olugmasidir. Olusan bu sivi faz ¢dziinme
durumuna gore sinterleme sirasinda alagim olusumu ile ortadan kalkabilir (gegici s1vi
faz sinterlemesi veya reaktif sinterleme) veya sinterleme siiresince i¢ yapida stirekli
olarak bulunabilir (stirekli siv1 faz sinterlemesi). Farkli bir yontem de 6n alasimh
tozun solidiis-likiidiis sicakligi arasinda sinterlenmesi suretiyle sivitkati karigimi

olusturarak yapilan solidiislii sinterlemedir (48).

Surekli sivi faz sinterlemesi

Bu yontemde, sinterleme isleminin yiiksek sicaklik asamasinda i¢ yapida siirekli
olarak bulunan sivi faz, hizli yogunluk artis1 ile tane biiyiimesine neden olur.

Baslangicta katiy1 1slatan sivinin kati parcaciklar iizerine uyguladigi kapiler kuvvetler
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yardimiyla pargaciklarin yeniden diizenlenmesi ile hizli bir yogunluk artis1 olur.
Yeniden diizenleme ile erisilecek yogunluk artisi, olusan sivi faz miktarina, pargacik
biiylikliigiine ve katinin sivi fazda c¢oziiniirliigline baghdir. Sikistirilmis  kiitle
icerisindeki gozenek miktarinin azalmasi sivi faz akisini giiclestirir. Bu nedenle
yogunlagsma hizi giderek azalir. Belirli bir asamadan sonra ¢oziiniirliik ve yayinma
(diftizyon) daha etkin hale gelerek, ¢oziinme ve tekrar ¢cokelme safhasina gegilir. Bu
sathada yogunlagsma ve tane biiylimesine katkida bulunan Ostwald olgunlasmasi ve
tane sekli olusumunun her ikisi de difiizyon kontrollii islemlerdir (55). Bu islemin
olusabilmesi i¢in kati fazin sivi fazda c¢Oziinlirligliniin olmas1 gerekir. Alasim
olusumu ile ergime sicakliginin diismesi sinterleme 06zelliginin iyilestiginin bir

gostergesidir (56).

Basaril1 sistemlerde olusan s1v1 faz kat1 fazi slatir ve ayni zamanda katiy1 ¢ozer (57).
En basarili sivi faz sinterlemesi 6zelligi gosteren sistemler 6tektik sistemlerdir (58,

59).

Stirekli s1v1 faz sinterlemesi i¢in uygun iki 6rnek Sekil 3.15°te verilmistir. Sekil 3.15
(a) solidiistii sinterleme i¢in uygun olan ikili denge diyagramini gdstermektedir.
Solidiistii sinterlemede ©6n alasimli toz, solidiis-likiidiis sicakliklar1 arasinda bir
sicaklikta sinterlenir. Eger solidiis-likiidiis sicakliklar1 araligi genis ise islemin
kontrolii daha kolay olur. Sekil 3.16’da gosterildigi gibi 1sitma sirasinda her toz
parcacigi i¢inde sivi faz olusur. Bu durum parcaciklarin tekrar par¢alanmalarina
neden olmakta ve karigtirllmis tozlara oranla sivi faz dagilimi daha homojen
olmaktadir. S1tv1 olusumuyla birlikte yogunluk artis1 ¢gok hizli olmakta ve artan sivi
orantyla artmaktadir. Sekil 3.15 (b)’de karstirilmis tozlarin siirekli sivi faz

sinterlemesi i¢in uygun ikili 6tektik denge diyagrami verilmistir (55).

Solidiistii sinterlemeye Ornekler; yiliksek karbonlu gelikler, takim celikleri, nikel

esasli siiper alagimlar ve kobalt esasli asinmaya dayanikli alagimlardir (54).
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Sekil 3.15. Siirekli siv1 faz sinterlemesi i¢in uygun ikili sistemler. (a) on alagimli toz,
(b) karistirilmis toz (55)

On alagiml par¢acik

S1vi akigi

e
Yogunlagma

Sekil 3.16. On alasimli tozlarin solidiistii sinterlenmesinde toz parcalanmasi ve
yeniden diizenlenmesinin sematik gosterimi (55)

Gecici s1vi faz sinterlemesi

Sinterleme sirasinda olusacak denge fazi kati ise siv1 faz, difiizyon homojenizasyonu
ile kaybolur (60). Bu yontemde sikistirilabilirligi yiliksek saf element tozlari
kullanilabilir ve siirekli sivi faz sinterlemesinde (SSFS) goriilen tane irilesmesi

olmaz (55).
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Gegici sivi faz sinterlemesi (GSFS)’ne 6rnek olarak civa ve glimiis esasli dis
amalgamlari, gézenekli bronz yataklar, demir esasli yap1 alasimlari, bakir alagimlari,
magnetik malzemeler ve aliimina esasli seramik malzemeler verilebilir (54).

GSFS uygulanabilmesi i¢in bilesenlerin birbiri i¢inde ¢dzlinebilmesi ve son bilesimin
tek faz bolgesinde olmasi gerekir. GSFS icin uygun iki tiir denge diyagramlar1 Sekil
3.17°de  verilmistir. Sekil 3.17 (a)’da sinterleme sicakligi iki metalin ergime
sicakliklart arasindadir. Sekil 3.17 (b)’deki sistemde ise sivi faz bilesenlerin
difiizyonu sonucu olusan Otektik donilistim ile saglanmaktadir. Sinterleme sicakligi
otektik sicakligin iizerinde olup son bilesim tek faz bolgesindedir. Her iki durumda
da sivinin kati fazda ¢Ozilinirligi yiiksek olup sinterleme siiresinde sivi

kaybolmaktadir (55).

L%q-.- SUSESUFIPUE | —

(b)

Sekil 3.17. Ergime sicakliklar1 ve ¢oziiniirliik bakimindan gegici sivi faz
sinterlemesine uygun iki denge diyagrami (55)

Baslangicta ergime noktast diisiik olan bilesenin olusturdugu sivi, kati pargacik
sinirina niifuz ettikge yerlerinde bosluk olur. Olusan siv1 katiy1 1slatmali ve diflizyon
hizin1 artirmalidir. Eger artan alasim elementi orani ile ergime sicaklig diisiiyorsa ve
bilesenler birbiri i¢inde ¢dziinliyorsa bu sart saglanmig olur. Sivi faz olustuktan sonra
hizli bir sinterleme olusur. Yogunluk artist olusan sivi miktarina ve sivinin i¢ yapida

bulunma siiresine baglidir (55).
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Reaksiyonlu sinterleme

Reaksiyonlu (reaktif) sinterleme, GSFS’ye benzer. Reaksiyonlu sinterleme iglemi
sematik olarak sekil 3.18 (a)’da gosterilmistir. Toz karigimi karsilikli diflizyonla sivi
fazin olustugu sicaklikta sinterlenir. Olusan siv1 faz gecici olup son {iriin bir metaller
aras1 bilesiktir. Bilesenler arasindaki reaksiyon c¢ogunlukla egzotermiktir. Sivi
olusumu ve egzotermik reaksiyon sonucu isinmasiyla birlikte hizli bir sinterleme
gerceklesir. Reaktif sinterleme igin uygun bir sistem Sekil 3.18 (b)’de gosterilmistir
(54). Ogzellikle karsiikli difiizyon hizlarmin farkli olmasi ve bilesigin tesekkiil
1s1sinin yiiksek olmasi durumunda, sinterleme sirasinda sisme olur (54). Gozenek
olusumu da s6z konusudur (61). Sivi akist ve homojen bir i¢ yapt olusumu igin

reaksiyon sicakliginin 6tektik sicakligin tizerinde olmasi gerekir (54).

Foh Kat1 siv1
Karigtinilmag difiizvon hizh reaksiyonu
tozlar reaksiyonu
(b)

Sekil 3.18. (a) Reaksiyonlu sinterleme i¢in uygun denge diyagrami, (b) Reaksiyonlu
sinterlemede meydana gelen olaylarin sematik gosterimi (54)
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Reaksiyonlu sinterleme heniiz gelistirme asamasinda olup metaller aras1 bilesiklerin,

seramiklerin ve degisik bilesiklerin sekillendirilmesinde kullanilmaktadir (62).

3.4. Sinterleme Firmlarn

Sinterleme isleminde gaye,

1. Uygun bir sinterleme sicaklifi (malzemenin cinsine ve gayeye bagli olarak
degisir),

2. Uygun bir 1s1 dagilimi ve 1s1 degisim hizi,

3. Uygun bir alev kalitesi,

temin edilmek suretiyle arzu edilen kalite ve miktarda mamul elde etmektir.

Seramik firmlarinin se¢imi;

1. Sinterlenecek malzemenin cinsine gore,

2. Sinterleme kapasitesine gore,

3. Sinterleme stiresi, sicaklig1 ve atmosferine gore,
4. Yakit cinsine, ihtiya¢ duyulan kalite ve teknige,

5. Yapilacak yatirim ve amortisman sinirina gore yapilir (63).

Sinterleme isleminde;

1. Doldurma ve istif,

2. Isinma (baz1 firinlarda 6n 1sitma safthasi vardir.),
3. Pisme ve atesleme,

4. Soguma,

5. Bosaltma safhalar1 vardir.

Biitiin seramik sinterleme isleminde malzeme bu safthalari gegirir (64).

Sinterleme islemlerinin ¢ogu firin tepsilerine malzemeleri yerlestirip firmnlara dogru
taginarak yapilir. Firin tepsileri sinterleme sirasinda seklin korunmasina yardim igin
yogunluklar1 destekleyiciler igerebilir ve bir eleman1 diger elemana kaynastirmaktan
korur. Bu destekleyiciler, celik, molibden, kuartz, grafit veya aliiminyumdan

yapilabilir.
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Sinterleme firinlar1 6nemli islem parametrelerini kontrol etmek igin birka¢ tane
monitdre sahiptirler. Bu parametreler, sicaklik, karbon miktari, oksijen seviyesi,

atmosfer akis orani ve yogunlasma noktasini igerir (6).

Sinterleme isleminin saglikli bir sekilde gerceklesebilmesi i¢in uygun bir sicaklik
secilmelidir. Bu sicaklik seramikler i¢cin malzeme cinsine ve gayeye bagl olarak
800-1700 °C arasinda bir sicaklik olabilir. Bu sicakliklarin temin edilmesi pekte
kolay olamayan, maharet isteyen ve teknolojik bilgi gerektiren bir istir. Kullanilacak
yakit muayyen bir yanma odasinda yakilarak elde edilen alev veya 1s1, mamuliin
bulundugu 1sitma kamarasina sevk edilir. Kullanilan yakit cinsine ve firin tipine gore

bir 1sitma sistemi kullanilmalidir (63).

Genel olarak indirgeyici gazlar firin atmosferi olarak kullanilirlar. Boylece toz
ylizeylerinde kalmis olan oksit kalintilar1 da indirgenmis olur. Sinterleme genellikle

azot, hidrojen, helyum veya argon gazlar igeren atmosferlerde yapilir (47).

3.4.1. Sinterleme firinlarimin siiflandirilmasi

Sinterleme firinlari, sinterleme atmosferini saglarlarken sinterleme dongiisiiniin
sicaklik-zaman kontroliinii de saglarlar (6). Sinterleme firinlarin1 operasyon tipine,
sekline, alev hareket yoOniine, 1s1 kaynagina, 1sitma metoduna ve malzemenin

hareketine gore siniflandirabiliriz.

A) Operasyon tipine gore sinterleme firinlan

1. Aralikli (grup, batch) isleyen firinlar
2. Siirekli firinlar (6)

Aralikli (grup, batch) isleyen firinlar

Sekil 3.19°da aralikli isleyen bir firinin sekli gosterilmistir. Bu firinlara sinterleme

icin malzeme yliklenir ve daha sonra sicaklik yiikseltilir. Bu firinlar siirekli firinlara
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z1it olarak daha diislik kapasite ve daha az verimlilige sahiptirler. Ana avantajlari
esnek olmalari, vakum altinda ¢aligsmalar1 ve daha yiiksek maksimum sicakliga sahip
olmalaridir. Aralikli firinlar genellikle daha yavas ve daha az enerji etkilidirler. Buna
ragmen toz enjeksiyon kaliplama islemlerinin ¢ogu, Ozel sinterleme dongiisii

nedeniyle aralikli isleyen modunda yapilir (6).

odacik

tepsiler kontrol
panosu

Sekil 3. 19. Aralikli isleyen firin (6)

Sirekli isleyen firinlar

Siirekli isleyen bir firinda, 6nceden 1sitilmis bir bdlge igerisinde malzemenin pigsme
islemi oncesinde yogunluk kontrolii saglanir. Sekil 3.20°de stirekli isleyen bir firin
goriilmektedir. Stirekli firinlarda parcalar, sinterleme bolgesine dogru kayis, itici
veya montaj makaralar1 gibi bir konveyor sistemi ile hareket ettirilir. Seramik palet

konveyorler 1250 °C, gelik orgiilii palet konveyorler 1120 °C sicakliklarda kullamilabilir (6).

atmosfer girisi
giris  termokapl / &
itici A eE]y bolgesi ﬁ\ / cikis
\ i
AT o =%
noao
&n 1s1tma elemanlar: /
1sitma yitksek sicaklik kontrol
bolgesi bolgesi panosu

Sekil 3.20. Siirekli firin (6)
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Firinda birinci bolge yogunlastirma 1sisim1 baslatir, yaglayici ve baglayicilar
gozeneklerden uzaklastirilir. Daha sonraki bolge sinterleme isleminin gerceklestigi
yiiksek 1sitma bolgesidir. En son bdlge ise sogutma bdlgesidir. Burada ihtiyag
duyulan karbon seviyesini yeniden depolamak miimkiindiir. Molibden, silikon
karbid, grafit, molibden disilikat, tungsten ve demir veya nikel bazli alagimlar1 igeren

malzemeler yakit elemani olarak kullanilabilirler (6).

B) Sekillerine gore sinterleme firinlari

1. Yuvarlak tabanl firinlar
2. Koseli tabanli firinlar
3. Yiiztik (halka) tabanli firinlar (63).

Yuvarlak tabanli firinlar

Uniform bir 1s1 dagilimi saglarlar. Ekonomik 1s1 sarfiyathidirlar ve az bir alanda

bliyiik hacim saglarlar (63).

Koseli tabanli firinlar

Yerlestirmeye miisaittirler. Hacimleri az olmakla beraber bol malzeme sigdirabilirler.
Doldurma ve bosaltmada kolay bir operasyon saglarlar. Bu tip firinlar biiyiik
malzemelerin pisirilmesi i¢in uygundur. Yapi bakimindan basit konstriiksiyona

sahiptirler (63).

Yiizik (halka) tabanl firinlar

Bu firin bir halka etrafinda birbirine acilabilecek sekilde insa edilmistir. Birinci
firinda elde edilen gaz 2. ve 3. kamaralardan gecerek halkanin ortasinda bulunan
merkezi bir bacaya ulagir. Biitiin kamaralarin baca irtibati vardir. Ancak diger bacalar
kapatilarak operasyon sirasinda liizumlu baca acilir. Ayni zamanda halka etrafinda

On 1sitma, sinterleme, sogutma, bosaltma ve doldurma islemleri yapilarak bir devri
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daim saglanir. Bu firinlar umumiyetle komiir tozu ile sitilir ve adi tugla

pisirilmesinde kullanilir. Yakit tavandan agilan delikten sarj edilir (63).

C) Alev hareket yoniine gore sinterleme firinlar

1. Usten ¢ekisli firinlar
2. Alttan ¢ekisli firmlar
3. Yatay cekisli firinlar

Usten cekisli firinlar

Alttan yakmali ve tepeden bacali basit ve ucuz bir firin tipidir. Ist dagilimi iyi

degildir. Biiyiik sicaklik farklar1 gosterir (63).

Alttan cekisli firinlar

Bu firinlar yuvarlak veya koseli olabilirler. Gelismis bir firin tipidir. Alev yanlardan
girerek mania boyunca firin tavanina yiikselir. Isitma odasindaki mamul arasindan
gecerek firin tavaninda bulunan baca kanalina ulasir. Kii¢iik imalathanelerde c¢ok

kullanilan bir tiptir (63). Bdyle bir firin Sekil 3.21°de gosterilmistir (17).

Kapak damper

Halka damper

Sekil 3.21. Alttan ¢ekisli firin (17)



64

Yatay cekisli firin

Yanma odasinda elde edilen alev 1sitma bdlgesine girdikten sonra firin tabanina
paralel olarak bir yol takip eder ve bacaya ulasir. Sekil 3.22°de yatay ¢ekisli firin
goriilmektedir (17).

’ ',." E E E § }E:: IE: - F[//l//
///////’/x s

Kesit

Sekil 3.22. Yatay cekisli firin (17)

D) Is1 kaynagina gore sinterleme firinlari

1. Odun kullanilan firinlar
2. Komiir kullanilan firinlar
3. Gaz kullanilan firinlar

4. Petrol kullanilan firinlar

5. Elektrik kullanilan firinlar (63)

E) Isitma metoduna gore sinterleme firinlari

1. Direkt alevli firinlar

2. Dolayh alevli firmlar (64)
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Bu tiir siniflandirma, atesin sinterlenecek malzemeye dogrudan dogruya veya dolaylh

olarak temas etmesine bagl olarak yapilir (64).

F) Malzemenin hareketine gore sinterleme firinlari

1. Tunel firin

2. Sabit firin (63)
Tunel firin

Her tiirlii maksat i¢in ve mubhtelif yakitlarla (gaz, fuel oil, elektrik) kullanilabilen
kullanish ve geligkin bir firin tipidir. Diger firin tiplerine nazaran avantajlarin1 soyle

siralayabiliriz:

1. Is1 sarfiyat: bakimidan en ekonomik tiptir.

2. Is1 dagilimi, sicaklik degisimleri pratik olarak ayarlanabilir. Uniform bir 1sitma ve
yuksek randiman saglar.

3. Sinterleme ve sogutma siireleri diger firinlara nazaran kisadir.

4. Fabrikalarda kapasitesine gore ¢cok az yer kaplar (63).

Sekil 3.23’te tipik bir tiinel firin sekli goriilmektedir.

Seramik
I

RS e P T T T T

R e R R e
Seramik N
yanma gazlar1 Y anmabolgesi  geramik sogukken
ile 1sitilir yanma gazlari 1sitilir
Ustten goriinils

Sekil 3.23. Tinel firi (17)
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Sinterleme islemlerinin daha hizli, daha etkili ve daha giivenilir bir sekilde yapilmasi
i¢in aragtirmalar devam etmektedir. Ilging bir arastirma, kapali devre geri besleme
kontrollii sinterlemedir, ki bu durum i¢in firin1 ayarlamak i¢in firinda bulunan gesitli
monitdr degerleri kullanilir. Sinterlemenin daha hizli yapilabilmesi i¢in yogun
parcalarin 1sitilmasinin mikrodalga veya direkt 1sitma ile yapilabilecegi goriisii
diisiiniilmektedir. Hizli sinterleme orani sinterleme 6zelliklerini iyilestirecektir.
Cesitli tekniklerle yogunlugun artirilmast ic¢in enerjinin direkt olarak parcalara

aktarilmasi 1s1 kaybini yok edecektir (6).

3.5. Sinterleme Problemleri

Teknolojide, sinterleme esnasinda bazi problemlerle karsilagilir. Bunlar, ¢cokme, asiri
yanma, baglayicilarin yanmasi, ayrisma reaksiyonlar1 ve polimorfik ddniistimlerin

yer almasidir.

Sinterleme sirasinda ¢okme, genellikle parganin yetersiz desteklenmesinden
kaynaklanir. Bu probleme care olarak firin i¢inde bir takim tedbirler alinabilir ve
malzemenin sinterleme esnasinda konumu degistirilir. Cokmeye ayni zamanda yas
malzemenin yogunlugunun yer yer degisik olmasi da neden olur. Bu durumda

heterojenligin daha dnceki asamalarda ortadan kalkmasi saglanir.

Asirt sinterleme, tane biiyiimesine, firindaki konstriiksiyon veya diger {iriinlerle
reaksiyona girmeye, sisme veya c¢Okelmeye neden olur. Aymi zamanda asiri

sinterleme, enerji sarfiyatina sebebiyet verir.

Ayrisma reaksiyonlari, tuzlarin, nitratlarin ve hidratlarin kullanilmas1 halinde
meydana gelir. Karbonatlarin ayrismasi, 1000 °C ve siilfatlarin ayrismasi 1200 °C’de
gergeklestiginden bu sicakliklarin altindaki sinterlemelerde kullanilmasi sorun

olusturmaz.
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Polimorfik doniisiimler, 6zellikle soguma esnasinda problem dogurur. Zirkonya bu
konuda tipik bir 6rnektir. Zirkonyada bu problemi ortadan kaldirabilmek i¢in MgO,
Ca0, Y,0; gibi maddelerle yapinin stabilize edilmesi gerekir.

Sinterleme sirasinda meydana gelebilecek tane biiyiimesini dnlemek icin genellikle

bazi katki maddeleri ¢ok az miktarda (daima %1’in altinda) karisima ilave edilir.

Oksitlerin sinterlemesinde yayimnmayi1 kontrol eden bilesen, oksijen iyonunun
difiizyonudur. Sinterleme sirasinda yer alan farkli difiizyon hizlari, stokiometrinin
bozulmasina ve tane igerisinde bosluk olusumuna sebebiyet verir. Olusan bu

bosluklar1 ortadan kaldirmak miimkiin degildir.

Sinterleme sicakligiin ¢ok yiiksek tutulmasi genellikle bosluk absorbiyonuna yol

actigindan, malzemede sisme meydana gelmektedir (17).
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4. STEATIT TEKNOLOJIiSI

Steatit, elektroteknikte yalitkan pargalarin {iretiminde kullanilan, klasik
elektroporselene nazaran ¢ok daha yiiksek elektriksel ve mekaniksel dayanima sahip

bir malzeme olarak tanimlanabilir (1).

Steatit ayn1 zamanda talk ve sabun tas1 olarak da bilinir (3, 65). Sabun tast olarak

adlandirilmasinin nedeni dokunuldugunda sabun gibi hissedildigindendir (2).

Elektrik enerjisi tliketiminin hizla artmasi, liretim, iletim ve kullanim sathalarinda
seramik izolasyon malzemelerine olan talebi de hizla arttirmistir. Biiyiik boyutlara
ulasan ihtiyaglara cevap verebilmek i¢in kurulan hidroelektrik, termik, niikleer enerji
v.b. gibi santrallerin dagitim ve iletim iinitelerinde yiiksek giicleri tasiyabilecek
seramik izolatdrlerin yaninda, yiiksek izolasyon fonksiyonlarina cevap verecek,
seramik aksam ve parcalarin 6zelliklerinin iyilestirilmesi ihtiyaci 6n plana ¢ikmustir.
Elektroporselenin bu noktadan itibaren ihtiyaglara cevap veremedigi goriilmiis ve
1930 lardan itibaren steatit kullanimi yayginlasmaya baslanmustir. Ulkemizde bu
teknoloji yaklagik 1975-1980 yillarinda gelistirilmistir ve gecen slire igerisinde
uygulamasi basariyla gelistirilerek siirdiiriilmistiir (1). 2001 yilinda 123,898 ton,
2002 yilinda ise 270,480 ton steatit ihrag edilmistir (66).

4.1. Kullanim Alanlarina Gore Steatitler

Steatit kullanim alanlarina gore 2 ana gruba ayrilabilir;

1. Yiksek mekanik mukavemete ihtiyag duyulan ve dar Olgli toleranslarinda
calisilmas1 gereken yapisal amaca yonelik parcalarin iiretilmesinde kullanilan

steatitler,

2. Cok 1yi mekanik mukavemetin yaninda diisiik dielektrik kayip faktoriine haiz,

yiiksek frekansa mukavim 6zel steatitler (27).
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4.2. Sinterlestirmeyi Saglayan Malzemelere Gore Steatitler

Steatit, sinterlestirmeyi saglayan malzemelere gore de 2 gruba ayrilabilir,

1. Feldispat veya alkali oksitler ihtiva eden malzemelerle hazirlanmis regetelere gore
iiretilen steatitler. Bunlar genelde yapisal amacl yiiksek mekanik mukavemet isteyen

parga liretimi i¢in kullanilirlar.

2. Baryum karbonat, stronsium karbonat, magnezyum karbonat gibi alkalilerle
hazirlanmis recetelere gore liretilen steatitler. Genel olarak diisiik elektriksel kayiplar
ve yiiksek frekansa mukavemet ihtiyact olan elektro teknik ve elektronik alanda

kullanilirlar (27).

4.3. Steatitin Kullanildig1 Yerler

1. Duvar fayanslarinda, kuvarsin tamaminda veya bazi yerlerinde, isleme
dizaynlarinda, heykel ve oymacilikta (6zellikle Kuzey Kanada, Alaska ve Sibiryada

yasayan insanlar tarafindan) (2, 65),

2. Isty1 emmesi ve esit miktarda dagitabilmesinden dolayr ates alanlarinin

cevrilmesinde (2),

3. Diisiik malzeme fiyati, atese dayaniklilik ve yiiksek sicakliklarda bile yiiksek
elektriksel direng gibi Ozelliklerinden dolay1r 1sil direncglerde ve elektriksel

yalitkanlarda ¢ok sik,

4. Diren¢ formlarinda, tutusturucularda, kesicilerde, bobin formlarinda, uzay

araglarinda, bujilerde hassas toleranslarda kolayca (3),

5. Cok yiiksek mekanik dayanim, iyi elektriksel 6zellikler, ¢ok az kayip faktoriinden
dolay1 elektrik miihendisliginde yaygin olarak (67),
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6. Oldukea 1yi islenebilirlige sahip olmalarindan dolay1 seramik isleme sanatlarinda

(68),
7. Elektroteknik sahada ev ve benzeri yerlerde kullanilan D-tipi sigortalar, sanayi tipi
bicakli sigortalar, algak ve orta gerilim kesicilerde izolasyon ve tasiyict malzemesi

olarak kullanilirlar (1).

Resim 4.1°de steatitin baz1 kullanim alanlar1 goriilmektedir (69).

Resim 4.1. Steatitin bazi kullanim alanlar1 (69)

4.4. Steatitin Genel Formiilii

Steatit ve talk kompozisyonlari ¢esitli limitler arasinda degisen hidrate magnezyum
silikatlarin farkli sekilleridir. Steatitin genel formiilii 3MgO. 4Si0,. H,O ’dur. Ayrica
yapida aliimina, demir, alkali, kire¢ tasi ve su bulunur. Yapidaki MgO ve SiO;’nin

degisken oranlarda bulunmas1 miimkiindiir. Ornek (1, 65, 70):

3MgO. 4Si0,. H,O 4MgO. 5S10,. H,O
%31,8 %63,5 %4,7 %33,5 %62,7 %3,8

Steatit ve talkin istenilen sinir degerleri Cizelge 4.1’de verilmistir (1).
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Cizelge 4.1. Steatit ve talkin istenilen sinir degerleri (1)

Malzemeler % Agirlik
Degerleri

Si0, 60

MgO 30

AlO3 2,5

CaO 1

Fe; 03 1,5

Na,O + K,0 0,4

Kizdirma kayb1 |6

Mineral katli tabakalar halinde ve ¢ok yumusak ise talk olarak isimlendirilir. Bunun
kirli ¢esitleri sabun tasi olarak, daha temiz ve kiitle halindeki cesitleri ise, steatit

olarak tanimlanir. Bu durum talk ve steatiti birbirinden ayiran en 6nemli 6zelliktir

(D).
4.5. Talk ve Steatitin Diinya Uzerindeki Rezervleri

Avrupa’da: Ingiltere, Iskogya, Fransa, Almanya, Avusturya, Romanya, Italya,
Norveg, Finlandiya, Cek Cumhuriyeti, Slovakya, Tiirkiye.

Asya’da: Cin, Mangurya, Vietnam, Hindistan, Rusya

Afrika’da: Misir

Amerika’da: Kaliforniya Eyaleti

Avustralya’da: Orta ve Giiney Avustralya’da bulunmaktadir.

Tiurkiye’deki steatite 6rnek olarak verilebilecek Sivas steatiti agik yesil renkli ve
talka gore daha sert ve gdzeneksiz bir yapiya sahiptir. Indirgen atmosferli bir firinda
1350 °C’de sinterlendigi zaman gdzenekli bir yap1 olusur. Bilesiminde ise % 5 H»O,
% 62 Si0,, % 28 MgO, % 2,35 aliimina, % 1 Fe,Os3 ve % 1 civarinda diger bilesikler
bulunur (27).
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4.6. Steatitin Genel Ozellikleri

Deneyde kullanilan C221 steatit tozunun fiziksel Ozellikleri Cizelge 4.2°de
goriilmektedir (71).

Cizelge 4.2. Steatit tozunun fiziksel 6zellikleri (71)

Ozellikler Degerler
Yogunluk (g/cm’) 2,9
Sertlik (Mohs) 7-8
Sikistirma Mukavemeti ( N/mm?) 861
Ortalama toz ebat1 (um) 8,15

Is1 iletkenligi ( W/mK) 1,91

Isil Genlesme Katsayis1 20-800 °C (°C™")  |7,7.10°°
Ug nokta egme mukavemeti (N/mm?) 124
Cekme mukavemeti (N/mm?) 51

Steatit malzemelerin 6zellikleri presleme ve sinterleme ile biliyiik Olclide degisir.
Kaliplanmis parca kaliteleri ise serbest basing yiizeyi olup olmadigina gore degisir.
Yapilan arastirmalarda normal bir yiizeyin basing altindaki bir yiizeyden daha iyi

sonuclar verdigi bulunmustur (65).

4.7. Steatitin Uretim Teknolojisi

Steatitin tiretim teknolojisi 3 ana boliime ayrilmaktadir (1);
1. Steatit karigim hazirlama
2. Steatit karisim sekillendirme

3. Sinterleme



73

4.7.1. Steatit karisim hazirlama

Bu boliimiin safhalari;
1. Regete tasarimi
2. Hammadde 6n hazirlama ve zenginlestirme

3. Karisim hazirlamadir (1).

Recete tasarimi

Steatit pargalarin normlara uygun 6zellikleri ihtiva edebilmesi, ancak iyi bir regete
tasarimi ile miimkiindiir. Recetelerde magnezyum silikat hammaddelerinin yaninda

kullanilan diger hammaddeler sunlardir;

Kil; karisimda plastisiteyi saglar ve sinterleme derecesini asagi ceker, cok diisiik

alkalilerin yaninda en diisiik seviyelerde de Fe,O; ve TiO; ihtiva eder.

Feldispat; sinterleme araligin1 genisletir. Ancak biinyesindeki yiiksek oranli alkaliler
dielektriksel kayip faktoriinii yiikselttigi icin genelde yapisal amagli regetelerde

kullanilir.

Baryum karbonat (BaCOs); sinterleme derecesini diisiiriir. Yapinin magnezyum
metasilikat fazina gecisini kolaylastirir. Dielektrik kayip faktoriiniin diistik istendigi

regetelerde kullanilir.

Uretilmis parcalardan istenen diger elektriksel ve mekaniksel oOzelliklere gore
recetelere ¢inko oksit, dolomit, magnezyum karbonat, kaolin, zirkonyum silikat gibi

malzemeler de ilave edilebilir (1).
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Hammadde 6n hazirlama ve zenginlestirme

Steatit karisim recetesine gore kil ve feldispatlarin temizlik oranlari elektriksel
fonksiyonlara dogrudan tesir eden 6nemli faktorlerden biridir. Bu nedenle regetelerde

zenginlestirilmis malzemelerden kullanilmalidir.

Diger taraftan killer grubu disinda en plastik malzeme olan talklar ve sabun taslar
yass1 kristal yapilar1 nedeniyle esnek ve kaygan goriiniim arz ederler. Ancak bu
durum karisimin bilhassa kuru pres teknolojisiyle sekillendirilmesinde sorunlar

meydana getirmektedir (1).

Karisim hazirlama

Karisim iki metodla hazirlanir;
1. Spray-dryer metodu; bu metodun sathalari sirasiyla soyledir:
Hammadde 6n hazirlama, yas 6gilitme, yogunluk artirma, graniil elde etme ve karigim

depolamadir.

2. Filter pres ve 6n presleme metodu; bu metodun safhalari sirasiyla soyledir:
Hammadde 6n hazirlama, yas 6giitme, camur filitreleme, kek kurutma, kek 6giitme,

On presleme, tablet 6giitme, graniil elde etme ve karigim depolamadir.

Tiirkiye’de steatit karigim iiretiminde Canakkale Seramik Spray-dryer metodunu

kullanmaktadir (1).

4.7.2. Steatit karisim sekillendirme

Sekillendirme genel olarak {i¢e ayrilir (1);
1. Vakum pres sekillendirme
2. Yas pres sekillendirme

3. Kuru pres sekillendirme
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Ayrica bu yontemlere ilave olarak, gliniimiizde yaygin olarak kullanilan ve 2.8
numarali boliimde anlatilan toz enjeksiyonla kaliplama yontemini de sekillendirme

yontemi olarak sayabiliriz.

Vakum pres sekillendirme

Bu sekillendirme teknigi, boru, c¢ubuk, profil pargalar ve vakum pres
sekillendirmeden sonra talag kaldirmak suretiyle formlandirilan gesitli tip algak ve

orta gerilim izolatorlerin tiretiminde kullanilir (1).

Yas pres sekillendirme

Sekillendirme rutubeti %15-16 civarinda olan karisimlarin digkili kalip sistemleriyle
sekillendirilmesi teknigidir. Genellikle konstriiktif amacli pargalarin iiretilmesi i¢in
kullanilan bu teknik, kurutma ve capak temizleme islemlerinin olusturdugu iscilik
maliyetinin yiiksekligi ve ¢ok dar tolerans olgiilerindeki ¢aligma zorluklar1 nedeniyle

yerini kuru pres teknigine birakmistir (1).

Kuru pres sekillendirme

En yaygin olarak kullanilan bir tekniktir. Sekillendirme esnasinda kullanilan karigim
rutubeti ¢ok diisiiktiir. Bu teknikte c¢ift etkili presler ve diskisiz 6zel kaliplar
kullanilir. Kuru karigim ile calisildigindan kurutma islemi, diskisiz 6zel kaliplar
kullanildigindan capak temizleme islemi ortadan kaldirilmakta, dolayisiyla iiretim
is¢ilik maliyeti diismektedir. Bu presleme teknigi ile her formda parga dar Olcii

toleranslarinda sekillendirilebilmektedir (1).

4.7.3. Sinterleme teknolojisi

Steatit seramik malzemelerin daha sonraki kullanimlar1 i¢in yiiksek bir sicaklikta

sinterlenmesi suretiyle 6nemli 6zelliklerine kavusmasi gerekir. Boylece toz karigimi

kat1 bir yapiya doniisiir (68).
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Seramik malzemelerde oldugu gibi steatit de, yalnizca sinirlandirilmis bir sicaklik
bolgesinde istenen Ozelliklerine ulasabilmektedir. Eger cok diisiikk bir sicaklikta
sinterleniyorsa yogun bir yapiya ulagsma cabalar1 bosunadir. Eger ¢ok yiiksek bir
sicaklik secilmigse yapt yumusamaya baglayacak ve kendi agirliginin baskisi altinda
deforme olmaya baglayacaktir. Ayrica sinterlemenin uzatilmasi tane biiylimesine ve

mekanik giiciin zayiflamasina neden olmaktadir (65, 68).

Steatit parcalar, sinterleme esnasinda yapi igerisindeki direng ve pargalarin
biiyiikliiklerinin bagimsiz olmasindan dolay1 g¢ekerler. Yas preslenmis parcalarin

%16-20’sinin ve kuru preslenmis parcalarin %6-10"unun ¢ekmesi normaldir (65).

Sinterleme safhasi steatitin ana ozelliklerinin olustugu ve devamli stabil sartlar
gerektiren en Onemli safhadir. Sinterlemede sicaklik egrisinin yapist ve firin

atmosferi bilhassa elektriksel 6zelliklere direkt tesir etmektedir.

900 - 1300°C arasindaki reaksiyonlardan dzellikle 1200°C civarindaki reaksiyonlar
steatitin ana Ozelliklerini olusturmaktadir. Buna gore firin sinterleme egrisinin

uzunlugu ve formu, firin atmosferinin hassas ayar ve takibi son derece 6nemlidir (1).
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5. DENEYSEL CALISMALAR

Deneylerde TEK ile iiretilmis ¢ekme ve ii¢ noktali egme numuneleri kullanilmistir.
Sekil 5.1°de ¢ekme ve iic noktali egme numuneleri goriilmektedir. Cekme
numuneleri farkli boyutlara sahip iki gruptan olusmaktadir. Ham numune boyutlari
Cizelge 5.1°de verilmistir. Numuneler TEK islemi sirasinda cesitli parametreler

kullanilarak imal edilmistir. Bu parametreler Cizelge 5.2°de verilmistir.

mannelen

Celime

murnnelen

(@)

(b)

Sekil 5.1. Cekme ve ii¢ noktali egme numuneleri
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Uretilen numunelerde agirlikca % 58 steatit tozu, % 42 baglayici kullanilmustir.
Kullanilan steatit tozunun ozellikleri Cizelge 4.2°de verilmis idi. Kullanilan
baglayicinin agirlik¢a % 65’ini polietilen glikol (PEG), % 30’unu polipropilen, %
5’ini ise stearik asit olusturmaktadir. Baglayici olarak agirlikca % 65 (PEG), % 30
polipropilen, % 5 stearik asit kullamildigi, agirlikga % 58 steatit tozu ve % 42
baglayici kullanilan bu karisimin daha 6nce yapilan ¢alismada (72) reolojik olarak en
iyi sonuglart verdigi belirlenmistir. PEG erime sicakligt 65 °C olup suda
cozlinebilmektedir. Bu 06zellik, sinterlemeden once baglayict giderme asamasinda
bliyiik kolaylik saglamaktadir. Polipropilen 150 °C’de, stearik asit ise 74 °C’de

erimektedir.

Cizelge 5.1. Cekme ve egme deneylerinde kullanilan ham numune boyutlar

Olgiiler (mm)
Boyutlar
Grup 1 | Grup 2
L 118 | 107,90
a 93,60 | 85,30
0]
g D, | 7.88 | 5.85
Q
[ D, | 245 | 2275
D; 5,85 | 3,82
b 12,58
0]
£ h 7,3
)L%D
S 89,4

Cizelge 5.2. TEK isleminde kullanilan parametreler

Enjeksiyon Silindir Debi | Mal alma Kalip
basinet (b) | Sicakligi("C)| (cm’/s) (cm?) sicakligi(°C)
Egme | 1400 200 20 12 20
numuneleri
Cekme _ 1300 212 22 12,8 20
numuneleri
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Yapilan deneysel ¢alismalari su sekilde siralayabiliriz:

1. TEK ile iiretilmis parcalardan baglayici giderme ve kurutma,

2. Farkli sicakliklarda sinterleme,

3. Sinterlenmis parcalarin yogunluklarini ve % biiziilme oranlarini 6lgme,
4. Cekme deneyleri,

5. Ug noktali egme deneyleri,

6. Taramal1 Elektron Mikroskobu (SEM)’de inceleme,

7. Sonuglarin degerlendirilmesi.

5.1. TEK ile Uretilmis Parcalardan Baglayici Giderme ve Kurutma

TEK ile {iiretilen parcalardaki baglayicilar sinterlemeden 6nce suda ¢oziindiirme
yontemiyle giderilmistir. Bu yontemde sadece PEG ayristirilmistir. Ug noktali egme
numunelerinde % 70,7 ile % 45,2 arasinda degisen oranlarda, ¢cekme numunelerinde
ise % 86,05 ile % 92,2 arasinda degisen oranlarda PEG suda ¢oziindiiriilerek
ayristirilmistir. PEG’in geriye kalan kismi ile polipropilen ve stearik asit sinterleme

sirasinda biinyeden uzaklastirilmistir.

Baglayici giderme islemi, maksimum 250 °C sicaklikta kullanilabilen Memmert
marka etiivde, malzemeleri 50 °C sicakliktaki suda 23 saat bekletmek suretiyle
gergeklestirilmistir. Kurutma islemi ise ayni etiiv ortaminda 50 °C sicaklikta 7 saat
bekleterek gerceklestirilmistir. Baglayici giderme ve kurutma islemlerinde kullanilan

etiiv Resim 5.1°de verilmistir.
5.2. Farkh Sicakliklarda Sinterleme
Sinterleme islemi Gazi Universitesi Miihendislik-Mimarlik Fakiiltesi Ileri Malzeme

ve Boya Arastirma Merkezinde (GIMBAM) bulunan, 1600 °C’de galisabilen aralikli
isleyen bir firin kullanilarak gergeklestirilmistir. (Resim 5.2)



a)Firmin distan goriiniisi

b) Firinin i¢ goriiniisii ¢) Numune yerlestirilen ates tuglasi

Resim 5.2. Deneyde kullanilan sinterleme firini

80
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Numuneler, ates tuglasi lizerine yerlestirilerek firina konulmustur. Numuneler ile ates
tuglasinin arasina birbirlerine yapisip sinterlesmelerini 6nlemek i¢in ince bir tabaka

halinde aliimina tozlar1 serpilmistir.

Sinterleme esnasinda secilen sicakliklar, sinterleme sicaklifinda beklemeler ve

sinterleme hizlar1 Cizelge 5.3’de verilmistir.

Cizelge 5.3. Sinterleme esnasinda secilen sicakliklar, sinterleme sicakliginda
beklemeler ve sinterleme hizlari

Sicaklik (°C) | Hiz (°C/dak.) | Bekleme (saat)
250 5 1
500 5 1
750 5 1
1000 5 1
1175 S5ve 10 1
1200 5 1
1225 5ve 10 1
1275 S5ve 10 1,2,3ve4
1325 5 1
1350 5 1
1375 5 1
1450 5 1

Yukaridaki sicakliklardan 250, 500, 750, 1000 ve 1200 °C ’de yapilan sinterlemeler
yogunluklar1 ve % biiziilme oranlarin1 karsilagtirmak icin kullanilmistir. Dolayisiyla
bu sicakliklarda ¢ekme ve ili¢ noktali egme deneyleri yapilmamistir. 250 “C’de
yapilan sinterlemede numune koyu kahverengi bir renk almis (Resim 5.3.a),
baglayicinin bir boliimii giderilmis, dolayisiyla sinterleme gerceklestirilememistir.
500 °C’de (Resim 5.3.b) ve 750 °C’de (Resim 5.3. ¢) yapilan sinterlemelerde baglayicilar
giderilmis ancak numune ele alindiginda ufalanacak halde olan bir kirece benzemis,

dolayisiyla bu sicakliklarda da sinterleme gerceklestirilememis, yogunluk ve %
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biizlilme degerleri de hesaplanamamustir. 1000 °C’de numunede biiziilmeler meydana
gelmeye baslamig, dolayisiyla sinterleme baslamistir. Yogunluk artis1 ise 1200 °C’den
itibaren gézlemlenmistir (Resim 5.3. d, e ve f). 1325 °C’de yapilan sinterlemelerde
numune ylizeylerinde piiriizlenmeler olusmus ve numuneler aliimina tozlari ile
beraber sinterlenmis (Resim 5.3. g, h ve 1), 1350°C’de numuneler aliimina tozlari ile
beraber sinterlenmis, ates tuglasina yapismis ve buradan alinmalari esnasinda
kirilmiglardir. 1375°C’de numuneler yine ates tuglasina yapismis ve tepsiden ancak
cekicle kirillarak alinmustir. 1450 °C’de ise numuneler tamamen erimis ve hacimsel
olarak yapi kaybolmustur. Ayrica numunelerin ates tuglasina diizgiin bir sekilde
yerlestirilmemesi sonucunda geometrik sekil bozukluklar1 meydana geldigi durumlar

da gozlemlenmistir (Resim 5.3. 1 ve j).

g h 1 1 ]

Resim 5.3. Farkli sicakliklarda sinterlenen malzemeler
a: 250 °C; b: 500 °C; c: 750 °C; d, e ve f: 1200 °C; g, hve 1: 1325 °C ;i ve
J: 1275 °C’de yapilan sinterleme
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5.3. Sinterlenmis Parc¢alarin Yogunluklarmm ve % Biiziilme Oranlarom Olcme

Sinterlenmis ¢ekme numunelerinin yogunluklarinin hesaplanmasinda Arsimet
prensibi kullamlmistir. {lk 6nce numunelerin kuru haldeki agirliklart Resim 5.4’teki
terazi ile 0,01 gr. hassasiyetle Olciilmiistiir. Numuneler i¢ ylizeylerine suyun
girmemesi i¢in TS 2305°de (73) belirtildigi gibi % 5 parafin mumu + % 95 xylene
cozeltisi igerisine batirilarak yiizeyleri ince bir film tabakasi ile kaplanmistir.
Kaplamanin ardindan havada kurutulup agirliklar1 yeniden 6l¢iilmiistiir. Daha sonra
oda sicakligindaki saf suyun igerisine batirilmis ve agirliklar1 6l¢iilmiistiir. Bulunan

degerler,

yog“unluk=[ ™ j*DW [5.1]

m, —ms

denkleminde yerine yazilarak yogunluklar hesaplanmis ve Cizelge 5.4’de verilmistir.
Burada,

m, : Malzemenin kuru haldeki agirhigi,

m; : Malzemenin ¢ozelti icerisine batirilip kurutulduktan sonraki agirligi,

mj3 : Malzemenin sudaki agirligi,

Dy, : 23 °C’deki saf suyun yogunlugudur, 0,997 olarak alinmistir.

m; ve my degerlerinin TS 2305°de 6nerildigi gibi birbirine ¢ok yakin olmasina 6zen

gosterilmistir.

Resim 5.4. Agirlik 6lgiimiinde kullanilan terazi
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Cizelge 5.4. Cekme numunelerinin yogunluk degerleri

Sinterleme Hiz Bekleme | Ort.yogunluk | % teorik Numune savisi
sicakligr (°C) |(°C/dak.)| (saat) (gr/cm3) yogunluk Y
1175 5 1 2,032 70,069 4
1225 5 1 2,182 75,241 4
1275 5 1 2,616 90,207 4
1325 5 1 2,671 92,103 4
1175 10 1 2,361 81,414 4
1225 10 1 2,271 78,310 4
1275 10 1 2,498 86,138 4
1275 5 2 2,763 95,276 4
1275 5 3 2,783 95,966 4
1275 5 4 2,774 95,655 4
100
95
90 -
85 -
-
=
E 80 -
&
z 5 —&— 5 C/dak, 1 saat
g 70 - —— 10 C/dak, 1 saat
N
65
60 -
55
50

1175 1225 1275 1325
Sinterleme sicakligi (C)

Sekil 5.2. Cekme numuneleri i¢in, sinterleme hizina bagl olarak sinterleme sicakligi
ile % teorik yogunluk arasindaki iligki
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100

98 -
96 -
94 -
90 -

90 1 —A—1275C, 5 C/dak.

88 -

% teorik yogunluk

86 -
84 -
82 -

80

1 2 3 4
Bekleme siiresi (saat)

Sekil 5.3. Cekme numuneleri i¢in, ayn1 sinterleme sicakliginda, bekleme stiresi ile %
teorik yogunluk arasindaki iligki

Sinterlenmis egme numunelerinin yogunluklarinin hesaplanmasinda TS EN 623-2’

deki yontem kullanilmistir (74). Burada parcanin boyutlarinin diizgiin olmasindan

yararlanilarak,
vogunluk = kutl'e [5.2]
hacim

formiilii ile hesaplanmis ve Cizelge 5.5°de verilmistir.

Burada kiitle Resim 5.4’teki 0,01 hassasiyetli terazi ile, geometrik boyutlar ise 0,01

hassasiyetli dijital kumpas ile 6l¢iilmiistiir.



Cizelge 5.5. Egme numunelerinin yogunluk degerleri

Sinterleme Hiz  |Bekleme | Ort.yogunluk | % teorik | Numune sayis1
sicakligr (°C) |(°C/dak.)| (saat) (gr/cm3) yogunluk
250 5 1 1,593 54,931 1
1000 5 1 1,609 55,483 1
1175 5 1 1,852 63,862 5
1200 5 1 1,990 68,621 1
1225 5 1 2,154 74,276 5
1275 5 1 2,549 87,897 4
1325 5 1 2,625 90,517 2
1175 10 1 1,896 65,379 5
1225 10 1 2,115 72,931 5
1275 10 1 2,433 83,897 5
1275 5 2 2,626 90,552 4
1275 5 3 2,670 92,069 4
1275 5 4 2,691 92,793 4
100
95 -
90 -
85 A —&— 5 C/dak., 1 saat
4
é %0 - —l— 10 C/dak, 1 saat
[
< 75 A
3 70
®
65 -
60 -
55
50

250 1000 1175 1200 1225 1275 1325
Sinterleme sicakligi (C)

Sekil 5.4. Egme numuneleri i¢in, sinterleme hizina bagl olarak sinterleme sicakligi
ile % teorik yogunluk arasindaki iligki
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100
98 -
96 -
94 -
92 -
90 -
88 -

% teorik yogunluk

—&— 1275 C, 5 C/dak.

86 -
84
82

80

1 2 3 4
Bekleme siiresi (saat)

Sekil 5.5. Egme numuneleri igin, ayn1 sinterleme sicakliginda, bekleme siiresi ile %
teorik yogunluk arasindaki iligki

Deneylerde, sinterleme sicakligi olarak 1175, 1225 ve 1275 °C degerleri esas
alinmistir. Sinterleme hizlar1 5 ve 10 °C/dak olarak belirlenmistir. Bekleme siireleri
biitiin sicakliklarda 1 saat, bu siirede en iyi yogunlugun elde edildigi 1275 °C

sicakliginda ayrica 2, 3 ve 4 saat olarak gerceklestirilmistir.

Cekme numunelerinde (Bkz. Cizelge 5.4 ve Sekil 5.2) 1175 ve 1225 °C ’lerde 10
°C/dak hizi kullanmak 5 °C/dak’dan daha iyi yogunluk degerleri elde etmemizi
saglamistir. 1275 °C’de ise 5 “C/dak hiz1 kullanmak yogunluk tizerinde 10 °“C/dak
hizdan daha iyi neticeler elde edilmesini saglamistir. 1175, 1225 ve 1275 °C’lerde 5
ve 10°C/dak hiz kullanilarak yapilan deneylerde en iyi sonu¢ 1275 °C sicaklikta,
5°C/dak hizda, 1 saat beklemede bulunmustur. Bu sonugtan yola ¢ikilarak 1275 °C
sicaklikta, 5 °C/dak hizda 2, 3 ve 4 saat beklemek suretiyle sinterleme islemleri
gerceklestirilmis ve en iyi sonucun 1275 °C sicaklikta, 5°C/dak hizda, 3 saat
beklemede oldugu bulunmustur (Bkz. Cizelge 5.4 ve Sekil 5.3). 1325 °C, 5 °C/dak, 1
saatte yapilan sinterlemelerde malzemenin yiizeyinde piiriizlenmeler olusmus ve
yogunlukta diisme meydana gelmistir. 1175 °C , 10 °C/dak, 1 saatte yapilan

sinterleme sonucundaki yogunlugun 1225 °C , 5 ve 10 °C/dak, 1 saatte yapilan
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sinterlemelerden daha yiiksek oldugu bulunmustur. Her bir sinterleme isleminden
sonra numunelerin % teorik yogunluklari, steatit tozunun yogunlugu 2,9 gr/cm’
almarak (Bkz. Cizelge 4.2) Esitlik 5.3’e gore hesaplanmistir. Buna gore en yiiksek %
teorik yogunluk degerine 1275 °C sicaklikta, 5°C/dak hizda, 3 saat beklemede

ulasildig1 goriilmiistiir.

Egme numunelerinde (Bkz. Cizelge 5.5 ve Sekil 5.4) 1175’de 10 °C/dak hiz1
kullanmak 5 °C/dak’dan daha iyi yogunluk degerleri elde etmemizi saglamistir. 1225
ve 1275 °C’lerde ise 5 "C/dak hiz1 kullanmak yogunluk iizerinde 10 "C/dak hizdan
daha 1yi neticeler elde edilmesini saglamistir. 1175, 1225 ve 1275 °C’lerde 5 ve
10°C/dak hiz kullanilarak yapilan deneylerde en iyi sonug¢ 1275 °C sicaklikta,
5°C/dak hizda, 1 saat beklemede bulunmustur. Bu sonugtan yola ¢ikilarak 1275 °C
sicaklikta, 5 °C /dak hizda 2, 3 ve 4 saat beklemek suretiyle sinterleme iglemleri
gergeklestirilmis ve en iyi sonucun 1275 °C sicaklikta, 5°C/dak hizda, 4 saat
beklemede oldugu bulunmustur (Bkz. Cizelge 5.5 ve Sekil 5.5). 1325 °C, 5 °C/dak, 1
saatte yapilan sinterlemelerde malzemenin yiizeyinde piiriizlenmeler olusmus ve
yogunlukta diigme meydana gelmistir. En yiiksek % teorik yogunluk degerine 1275 °C
sicaklikta, 5 °C/dak hizda, 4 saat beklemede ulasildigr goriilmiistiir.

% teorik yogunluk=(Sinterlenmis par¢a yogunlugu/2,9)*100 [5.3]
Egme ve ¢ekme numunelerinin % biizlilme oranlarinin hesabinda, numunelerin her

birinin boyutlar1 sinterlemeden Once ve sinterlemeden sonra dijital kumpas ile

Olclilmiis,

Yebiiziilme = (b —4a j *100 [5.4]
a

formiilii ile % biiziilme oranlar1 hesaplanmustir.

Burada,
a: Sinterleme Oncesi Ol¢iilen deger,

b: Sinterleme sonrasi 6l¢iilen degerdir.
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Ayrica her bir sinterleme basamagindaki ortalama % biiziilme miktarlar1 boyutsal ve
hacimsel olarak hesaplanmis ve c¢ekme numuneleri i¢in Cizelge 5.6’da, egme

numuneleri i¢in ise Cizelge 5.7°de verilmistir.

Ortalama boyutsal ve hacimsel biliziilme degerleri géz oniinde bulunduruldugunda,
¢cekme numunelerinde (Bkz. Cizelge 5.6 ve Sekil 5.6) 1175, 1225 ve 1275 °C ’lerde
10 °C/dak hizi kullanmak 5 °C/dak’dan daha biiyilk % biiziilme degerleri elde
edilmesine neden olmustur. 1175, 1225 ve 1275 °C’lerde 5 ve 10°C/dak hiz
kullanilarak yapilan deneylerde en biiyiik deger 1275 °C sicaklikta,10°C/dak hizda, 1
saat bekleme icin hesaplanmistir. 1275°C sicaklikta, 5 °C/dak hizda 2, 3 ve 4 saat
beklemek suretiyle sinterleme islemleri gerceklestirilmis ve en biiyiik degerin 1275
°C sicaklikta, 5°C/dak hizda, 3 saat beklemede oldugu bulunmustur (Bkz. Cizelge 5.6
ve Sekil 5.7) . 1325 °C, 5 °C /dak, 1 saatte yapilan sinterlemelerde malzemenin
ylizeyinde piiriizlenmeler olusmus ve % biiziilme miktarinda diisme meydana

gelmistir.

Ortalama boyutsal ve hacimsel biiziilme degerleri géz oniinde bulunduruldugunda,
egme numunelerinde (Bkz. Cizelge 5.7 ve Sekil 5.8) 1175’de 10 °C/dak hiz
kullanmak 5 °C/dak’dan daha biiyiik % biiziilme degerleri elde edilmesine neden
olmustur. 1225 ve 1275 °C’lerde ise 5 °C/dak hiz1 kullanmak % biiziilme {izerinde 10
°C/dak hizdan daha biiyiik neticeler elde edilmesini saglamistir. 1175, 1225 ve 1275
°C’lerde 5 ve 10°C/dak hiz kullanilarak yapilan deneylerde en biiyiik deger 1275 °C
sicaklikta, 5°C/dak hizda, 1 saat beklemede bulunmustur. 1275 °C sicaklikta, 5
°C/dak hizda 2, 3 ve 4 saat beklemek suretiyle sinterleme islemleri gergeklestirilmis
ve biiyiik degerin 1275 °C sicaklikta, 5°C/dak hizda, 4 saat beklemede oldugu
bulunmustur (Bkz. Cizelge 5.7 ve Sekil 5.9). 1325 °C, 5 °C /dak, 1 saatte yapilan
sinterlemelerde malzemenin yiizeyinde piiriizlenmeler olusmus ve % biiziilme

miktarinda diisme meydana gelmistir.



Cizelge 5.6. Cekme numuneleri i¢in % biizlilme degerleri
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Sinterleme
sicakligi

(C)

Hiz
(°C/dak.)

Bekleme
(saat)

% teorik
yogunluk

Olgiilen

boyutsal

biiziilme
degerleri, %

Ortalama biiziilme
miktari, %

Boyutsal

Hacimsel

Standart
sapma

1175

70,069

6,089

5,822

6,018

6,408

6,692

6,667

6,404

6,794

6,179

6,341

17,842

0,336

1225

75,241

10,374

10,768

10,409

10,282

11,400

11,264

11,223

11,503

10,903

29,272

0,502

1275

90,207

15,290

15,124

15,152

15,868

16,801

16,793

16,273

16,391

16,271

15,124

15,996

40,721

0,688

1325

92,103

17,85

17,59

16,77

17,14

17,337

43,514

0,478

1175

10

81,414

6,361

6,857

6,153

6,317

7,591

7,306

7,416

6,626

6,828

19,117

0,551

1225

10

78,310

10,531

11,127

10,672

10,270

11,436

12,366

10,746

11,115

11,778

11,716

11,176

29,920

0,651

1275

10

86,138

14,745

14,805

15,996

15,869

17,291

17,037

16,457

16,373

16,072

40,881

0,931

1275

95,276

17,134

16,730

16,510

17,342

17,338

17,664

17,305

17,277

17,163

43,157

0,370

1275

95,966

17,458

17,782

17,069

17,635

17,242

17,692

17,657

17,447

17,248

17,775

17,636

44,125

0,248

1275

95,655

18,008

17,928

17,709

17,771

17,780

17,418

16,809

17,671

17,505

43,858

0,378
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Ortalama boyutsal biiziilme miktart ,%
=

1175 1225 1275 1325
Sinterleme sicaklikligi (C)

Sekil 5.6. Cekme numuneleri igin, sinterleme hizina bagl olarak sinterleme sicakligi
ile % ortalama boyutsal biiziilme miktar1 arasindaki iligki

20

19,5 1

J—
O
I

—&— 1275 C, 5 C/dak.

—_

L m

o] (93]
! !

—_

A

[} ~
I I

Ortalama boyutsal biiziilme miktar1, %
- =
[@) [}

15,5 1

1 5 T T T T
1 2 3 4

Bekleme siiresi (saat)

Sekil 5.7. Cekme numuneleri i¢in, ayn1 sinterleme sicakliginda, bekleme stiresi ile %
ortalama boyutsal biiziilme miktar1 arasindaki iliski



Cizelge 5.7. Egme numuneleri i¢in % biiziilme degerleri
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Sinterlome Olgiilen Ortalama biioziilme

scaklizt Hiz Bekleme | % teorik boyutsal miktar1,% Standart

°C £ (°C/dak.) (saat) | yogunluk biiziilme sapma

) degerleri,% | Boyutsal | Hacimsel

250 5 ) 54,931 0.103 0,103 0,308 -

1000 5 1 55,483 1118 1,118 3316 -
6,167 | 6,123

1175 5 1 63,862 6,041 | 6,210 6,004 16,952 0,299
5,480

1200 5 1 68,621 8.256 8256 | 22,779 -
9,834 | 11,172

1225 5 1 74276 [9774 [10.356] 1031 | 27.850 | 0,562
10,395

1275 5 1 87,897 | 14780115306 1521 39,041 | 0,405
15,026 | 15,724

1325 5 1 90,517 14,899 | 16,202 15,55 39,771 0,921
6,363 | 6,314

1175 10 1 65379 [6046 | 7.172 | 6418 | 18044 | 0438
6,198
9,343 110,178

1225 10 1 72,931 9,254 (10,453 9,906 26,871 0,563
10,301
14,171 13,781

1275 10 1 83,897 14,088 | 14,044 14,11 36,638 0,238
14,442

1275 5 2 90,552 [ 16,123 16,291 | 16,19 41,130 | 0,230
15,915]16,452

1275 5 3 92,069 |16,193116,605| 16 59 41,969 | 0,320
16,596 | 16,977

1275 5 4 92,793 | 16,772117.059| 16,96 42,738 | 0,239
16,763 | 17,257
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Sekil 5.8. Egme numuneleri i¢in, sinterleme hizina bagh olarak sinterleme sicakligi
ile % ortalama boyutsal biiziilme miktar1 arasindaki iligki

20
19,5 1

—&— 1275 C, 5 C/dak.

—_
el

18,5 1

—_—
o2]
1

17,5 1

—
-
I

16,5 1

Ortalama boyutsal biiziilme miktar1, %
>

15,5 1

1 5 T T T T
1 2 3 4

Bekleme siiresi (saat)

Sekil 5.9. Egme numuneleri i¢in, ayn1 sinterleme sicakliginda, bekleme siiresi ile %
ortalama boyutsal biiziilme miktar1 arasindaki iliski

Yapilan calismalarda bulunan % biiziilme degerleri, literatiirde seramikler ig¢in

verilen yaklasik % 20 biiziilme orani ile uyum igerisindedir.
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5.4. Cekme Deneyleri

Cekme deneyleri GIMBAM’da bulunan Schimadzu marka cihaz ile
gergeklestirilmistir. Resim 5.5’te cihazin resmi goriilmektedir. Cihazda alt ve iist
tarafi makineye baglanip-sokiilebilen 2’ser adet oynar ¢ene mevcuttur. Cenelerin
arasina malzemenin deney esnasinda kaymasini ve kirilmasini 6nlemek i¢in bir tarafi
“cirth” yapiskan bantlar konulmustur. Cihaz bilgisayar kontrolli olup 5 kN

kapasitesindedir.

Deney, kafa hiz1 sabit olarak 0,5 mm/dakika segilip yiikii artirmak suretiyle TS ISO
15490 numarali standart esas alinarak yapilmistir (75). Cekme deneyi sonucunda

elde edilen mukavemet degerleri Cizelge 5.8’de goriilmektedir.

Resim 5.5. Cekme deney cihazi

Cekme mukavemetinin hesaplanmasinda,
o, =— [5.5]

formiili kullanilmistir. Burada,



o, : Cekme mukavemeti,

F. : En biiytik cekme yiikii,

A : En kesit alanimi temsil etmektedir.

Cizelge 5.8. Cekme mukavemet degerleri

Sinterleme
sicaklig1

(C)

Hiz
(°C/dak.)

Bekleme
(saat)

% teorik
yogunluk

Olgiilen
¢ekme
mukavemeti
degerleri

(N/mm?)

Ortalama
¢ekme
mukavemeti
(N/mm?)

Standart
sapma

1175

70,069

18,91 | 8,56

17,46 | 7,52

6,02 | 5,35

10,636

5,971

1225

75,241

10,93 | 5,60

9,71 | 7,94

7,26 |10,246

8,288

2,085

1275

90,207

10,29 | 12,02

12,19 | 12,39

14,02 | 15,55

15,20 | 8,75

12,551

2,335

1325

92,103

6,42 | 7,43

7,62

7,156

0,645

1175

10

81,414

9,52 | 6,74

5,77 | 8,11

6,44 | 14,34

23,33 | 12,82

10,883

5,894

1225

10

78,310

16,67 | 10,25

10,23 | 7,64

23,91 | 12,40

6,65 | 13,27

12,627

5,556

1275

10

86,138

945 | 9,76

20,23 | 12,74

22,43

14,922

6,039

1275

95,276

12,63 | 21,32

10,67 | 15,02

20,35 | 13,18

935 | 24.48

15,875

5,502

1275

95,966

19,73 | 10,54

23,51 | 12,07

31,77 | 9,98

9.13

16,675

8,607

1275

95,655

20,59 | 9,49

26,08 | 15,60

11,62 | 12,26

8,90

14,934

6,335

95
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20

18
16
14

12

—&— 5 C/dak, 1 saat
—— 10 C/dak., 1 saat

Ortalama ¢ekme mukavemeti (N/mm2)

1175 1225 1275 1325
Sinterleme sicakligi (C)

Sekil 5.10. Cekme numuneleri igin, sinterleme hizina bagli olarak sinterleme
sicakligi ile ortalama ¢ekme mukavemeti arasindaki iliski
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Ortalama ¢ekme mukavemeti (N/mm2)
=
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Bekleme stiresi (saat)

Sekil 5.11. Cekme numuneleri i¢in, ayn1 sinterleme sicakliginda, bekleme siiresi ile

ortalama ¢ekme mukavemeti arasindaki iligki
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Ortalama ¢ekme mukavemet degerleri gbéz Oniinde bulunduruldugunda, c¢ekme
numunelerinde (Bkz. Cizelge 5.8 ve Sekil 5.10) 1175, 1225 ve 1275 °C’lerde 10
°C/dak hizi kullanmak 5 °C/dak’dan daha iyi ¢ekme mukavemeti elde etmemizi
saglamistir. 1175, 1225 ve 1275 °C’lerde 5 ve 10°C/dak hiz kullanilarak yapilan
deneylerde en iyi sonug¢ 1275 °C sicaklikta, 10°C/dak hizda, 1 saat beklemede
bulunmustur. 1275°C sicaklikta, 5 °C /dak hizda 2, 3 ve 4 saat beklemek suretiyle
sinterleme iglemleri gergeklestirilmis ve en iyi sonucun 1275 °C sicaklikta , 5°C/dak
hizda, 3 saat beklemede oldugu bulunmustur (Bkz. Cizelge 5.8 ve Sekil 5.11).
(Cekme mukavemetinin maksimum oldugu degerde yogunluk ve % biiziilme en
yiiksektir (Bkz. Cizelge 5.4 ve 5.6). 1275 °C sicaklikta , 5°C/dak hizda, 4 saat
beklemek suretiyle yapilan sinterlemede elde edilen mukavemet degeri 1275 °C
sicaklikta , 5°C/dak hizda, 3 saat beklemek suretiyle elde edilen mukavemet
degerinden daha diisiik ¢ikmistir. Nitekim bu basamakta yogunluk da daha distiktiir
(Bkz. Cizelge 5.4). 1325 °C, 5 "C/dak, 1 saatte yapilan sinterlemelerde malzemenin
ylizeyinde piiriizlenmeler olugsmus ve ¢ekme mukavemeti diger basamaklardan en

diisiik olarak bulunmustur.

Bu sonuglardan yogunlugun ve % biiziilme miktarinin maksimum oldugu durumda
(1275 °C sicaklik, 5°C/dak hiz, 3 saat bekleme) cekme mukavemetinin de maksimum
oldugu sonucu g¢ikarilmistir. Yapilan deneylerde maksimum c¢ekme mukavemeti

31,77 N/mm” olarak elde edilmistir.

5.5. U¢ Noktall Egme Deneyleri

Egme deneyleri, cekme deneylerinin yapildigi cihazda yapilmistir. Alt ve iist ceneler
sOkiiliip yerlerine destek silindirleri baglanmustir. Destek silindirleri iistte 4 mm
capinda 30,5 mm boyunda 1 adet, altta 5 mm ¢apinda ve 30,5 mm boyunda 2 adet
olmak {izere toplam 3 adettir. Resim 5.6’da ii¢ noktali egme deney cihazi

goriilmektedir.

Deney, kafa hiz1 sabit olarak 0,5 mm/dakika se¢ilip yiikii artirmak suretiyle TS ENV
12789 nolu standart esas alinarak yapilmistir (76). Alt destek silindirlerinin
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arasindaki mesafe 40 mm olarak sabitlenmistir. Egme deneyi sonucunda elde edilen

maksimum egme mukavemet degerlerleri Cizelge 5.9’de goriilmektedir.

3

Resim 5.6. Ug noktal1 egme deney cihazi

Egme mukavemetinin hesaplanmasinda,

o _3FL
7 2bh? [5.6]

formiilii kullanilmistir.

Burada,

ot : Ug noktali egme mukavemeti,
F : En biiylik egme yiikii,

L : D1s agiklik (40 mm),

b : Numune genisligi,

h : Numune kalinligidir.
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Cizelge 5.9. Ug noktali egme mukavemet degerleri

Smterlervne Hiz Bekleme | % teorik Olgiilen egme 5 Ortalama . | Standart
sicakligt (C /dak.) | (saat) osunluk mukavemeti egme mukavemeti sapma
°C) ) yog degerleri (N/mm?) (N/mm?) p
48,78 | 39,72
1175 5 1 63.862 | 28,09 | 4121 37,26 8,871
28,52
1225 5 1 66,46 | 74,08 55,09 19,259
74,276 4895 | 30,90
1275 5 1 91,42 | 114,36 97,09 11,526
87,897 91,97 | 90,61
1325 5 1 90,517 81,34 78,15 79,74 2,255
1175 10 1 8,29 30,90 32,92 18,454
63379 =5 1,53 | 40,96
5223 | 51,50
1225 10 1 72,391 | 48,57 | 34,77 45,87 7,339
42,29
41,47
1275 10 1 83.897 41,68 62,52 24,220
81,94 85
1275 5 2 90,552 | 107,56 | 115,05 109,36 10,076
95,99 | 118,86
1275 5 3 92,069 | 9574 | 9995 99,3 15,174
119,11 | 82,41
1275 5 4 92,793 | 132,11 | 136,63 130,58 4,776
126,14 | 127,45

Ortalama egme mukavemet degerleri goéz Oniinde bulunduruldugunda, egme
numunelerinde (Bkz. Cizelge 5.9 ve Sekil 5.12) 1175, 1225 ve 1275 °C’lerde 5
°C/dak hiz1 kullanmak egme mukavemeti iizerinde 10 °C/dak hizdan daha iyi
neticeler elde edilmesini saglamistir. 1175, 1225 ve 1275 °C’lerde 5 ve 10°C/dak hiz
kullanilarak yapilan deneylerde en iyi sonug 1275 °C sicaklikta, 5°C/dak hizda, 1 saat
beklemede bulunmustur. 1275 °C sicaklikta, 5 °C/dak hizda 2, 3 ve 4 saat beklemek
suretiyle sinterleme islemleri gerceklestirilmis ve en iyi sonucun 1275 °C sicaklikta,
5°C/dak hizda, 4 saat beklemede oldugu bulunmustur (Bkz. Cizelge 5.9 ve Sekil
5.13). Egme mukavemetinin maksimum oldugu degerde yogunluk ve % biiziilme en
yiiksektir (Bkz. Cizelge 5.5 ve 5.7). 1325 °C, 5 °C/dak, 1 saatte yapilan
sinterlemelerde malzemenin yiizeyinde plriizlenmeler olusmus ve egme

mukavemetinde diisme meydana gelmistir.
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Sekil 5.12. Egme numuneleri i¢in, sinterleme hizina bagli olarak sinterleme sicakligi
ile ortalama egme mukavemeti arasindaki iliski
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110 A
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—&— 1275 C, 5 C/dak.
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Ortalama egme mukavemeti (N/mm?2)

60 -

50 \ ‘ ‘ ‘
1 2 3 4

Bekleme siiresi (saat)

Sekil 5.13. Egme numuneleri i¢in, ayni sinterleme sicakliginda, bekleme siiresi ile
ortalama egme mukavemeti arasindaki iligki
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Bu sonuglardan yogunlugun ve % biiziilme miktarinin maksimum oldugu durumda
(1275 °C sicaklik , 5°C /dak hiz, 4 saat bekleme) egme mukavemetinin de maksimum
oldugu goriilmiistir. Bu durumda elde edilen 136,63 N/mm® maksimum egme

mukavemet degeri ile literatiirde C221 steatit tozu icin verilen 124 N/mm?” degerine ulasilmustir.

5.6. Kirik Yiizey Incelemesi

GIMBAM’da bulunan JEOL JSM-6360 LV markali elektron mikroskobu (SEM)
kullanilarak malzemelerin goriintiileri alinmistir. Resim 5.7’de  SEM’in resmi
goriilmektedir. Numunelerin incelenecek yiizeyleri, mikroskopta goriintiileri

alinmadan Once altin ile kaplanmigtir. Kaplama cihazi Resim 5.8’de goriilmektedir.

Resim 5.7. Taramali Elektron Mikroskopu (SEM)

Resim 5.8. Altin kaplama cihazi
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Mikroskobik incelemelerde, kiiciik ebatlardaki ¢ekme numunelerinden her bir
sicaklik i¢in maksimum ve minimum ¢ekme mukavemet degerlerine sahip olanlar ele
alimmistir. Malzemelerin ¢ekme deneyi sirasinda kirilan yiizeylerinin goriintiileri

alimmustir.

Herbir sinterleme isleminden sonra elde edilen goriintiiler ayn1 sayfada verilmek
suretiyle maksimum ve minimum mukavemete sahip numunelerin i¢ yapilar

hakkinda karsilastirma yapilabilmesi amag¢lanmistir.
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o¢: 18,91 N/mm®
a) Sicaklik : 1175 °C - Hiz : 5 °C/dak. - Bekleme: 1 saat

Resim 5.9. Herbir sinterleme durumu i¢in maksimum ve minimum ¢ekme
mukavemetine sahip numunelerin SEM’deki goriintiileri
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o¢: 23,33 N/mm’
b) Sicaklik : 1175 °C - Hiz : 10 °C/dak. - Bekleme: 1 saat

Resim 5.9. Devam ediyor
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ok

o.: 10,93 N/mm*
¢) Sicaklik : 1225 °C - Hiz : 5 °C/dak. - Bekleme: 1 saat

Resim 5.9. Devam ediyor
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o¢: 23,91 N/mm’
d) Sicaklik : 1225 °C - Hiz : 10 °C/dak. - Bekleme: 1 saat

Resim 5.9. Devam ediyor
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o¢: 15,20 N/mm’
e) Sicaklik : 1275 °C - Hiz : 5 °C/dak. - Bekleme: 1 saat

Resim 5.9. Devam ediyor



o.: 9,45 N/mm”

o¢: 20,23 N/mm’
Sicaklik : 1275 °C - Hiz : 10 °C/dak. - Bekleme: 1 saat

Resim 5.9. Devam ediyor

108



109

o.: 20,35 N/mm*
Sicaklik : 1275 °C - Hiz : 5 °C/dak. - Bekleme: 2 saat

Resim 5.9. Devam ediyor
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o¢: 31,77 N/mm”
h) Sicaklik : 1275 °C - Hiz : 5 °C/dak. - Bekleme: 3 saat

Resim 5.9. Devam ediyor



o 26,08 N/mm’
1) Sicaklik : 1275 °C - Hiz : 5 °C/dak. - Bekleme: 4 saat

Resim 5.9. Devam ediyor
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. N oy -8 -;.".:na.r. L FHs) R X 3 :
a) Sicaklik : 1175 °C - Hiz : 10 °C/dak. - Bekleme: 1 saat — o,: 5,77 N/mm®

Lhai s

3 saat — o 31,7 N/mm’

b) Sckhk : 275 °C - Hiz : 5 °C/dak. - Bkleme

Resim 5.10. Incelenen biitiin sinterleme sartlarindan maksimum ve minimum ¢ekme
mukavemetine sahip numunelerin SEM’deki goriintiileri
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L g i 5, P R

Sicaklik : 1175 °C - Hiz : 5 °C/dak. - Bekleme: 1 saat — yogunluk: 1,88 g/cm’

Stcaklik : 1275 °C - 1z : 5 °C/dak. - Bekleme: 3 saat — yogunluk: 2,80 g/cm’

Resim 5.11. Incelenen biitiin sinterleme sartlarindan maksimum ve minimum
yogunluga sahip numunelerin SEM’deki goriintiileri
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Sicaklik : 1175 °C - Hiz : 5 °C/dak. - Bekleme: 1 saat — % biiziilme: 5,822

Sicaklik : 1275 °C - Hiz : 5 °C/dak. - Bekleme: 4 saat — % biiziilme: 17,928

Resim 5.12. Incelenen biitiin sinterleme sartlarindan maksimum ve minimum
biiziilme oranina sahip numunelerin SEM’deki goriintiileri
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Resim 5.9, 5.10, 5.11 ve 5.12°de goriildiigii gibi sinterleme basamaklarinda
maksimum ¢ekme mukavemetine, maksimum yogunluga ve maksimum % biiziilme
oranina sahip numunelerin kirilan yiizeyleri minimum degere sahip olanlardan daha
iyi homojen gozenek dagilimina sahiptirler. Buradan, yapi igerisinde homojen
gozenek dagilimina sahip olan numunelerin yogunluklarinin daha fazla ve bunun

sonucu olarak da mukavemetlerinin daha fazla oldugu sonucuna varilabilir.
5.7. Sonug ve Oneriler

Farkl1 sinterleme sicakligi, 1sitma hiz1 ve bekleme degerleri kullanilarak yogunluk, %
biiziilme orani, gekme mukavemeti ve egme mukavemet degerleri belirlenmistir. Ele
aliman sicaklik degerlerinde kullanilan gerek ates tuglasinin gerekse numunelerin
gostermis oldugu olumsuz davranislar géz onilinde bulundurularak incelemeler
ozellikle kritik degerler olan 1175, 1225 ve 1275 °C sicaklik ile 5 ve 10 °C/dakika

hizda yogunlastirilmistir.

En yiiksek yogunlugun elde edildigi sinterleme basamaklarinda en yiiksek ¢cekme ve
egme mukavemet degerleri ile en yiiksek % biiziilme oranlar1 elde edilmistir. Bu
basamak degerleri ¢ekme numuneleri i¢cin 1275 °C sicaklik, 5 °C/dakika hiz, 3 saat
bekleme ve egme numuneleri i¢in 1275 °C sicaklik, 5 °C/dakika hiz, 4 saat bekleme

seklinde bulunmustur.

Cekme numunelerinde 1275 °C sicaklik, 5 °C/dakika hiz, 3 saat bekleme neticesinde
ortalama 2,783 gr/cm’ yogunluga, % 95,966 teorik yogunluga (Cizelge 4.2°de verilen
steatit tozunun yogunlugu (2,9 gr/cm’) esas aliarak hesaplanmistir) ulasilmistir. Bu
sartlarda ortalama % biiziilme orani1 boyutsal olarak 17,636, hacimsel olarak %
44,125 hesaplanmistir. Cekme mukavemet degeri de maksimum 31,77 N/mm’

bulunmustur.

Egme numunelerinde 1275 °C sicaklik, 5 °C/dakika hiz, 4 saat bekleme neticesinde
ortalama 2,691 gr/cm’ yogunluga, % 92,793 teorik yogunluga (Cizelge 4.2’de verilen

steatit tozunun yogunlugu (2,9 gr/cm3) esas alinarak hesaplanmistir) ulasilmistir. Bu
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sartlarda ortalama % biiziilme orani boyutsal olarak 16,96, hacimsel olarak % 42,738

hesaplanmustir. Egme mukavemet degeri de maksimum 136,63 N/mm® bulunmustur.

Boylelikle literatiirde belirtilen 124 N/mm® egme mukavemet degerine, 44 N/mm®
cekme mukavemet degerine ve % 20 biiziilme miktarina, %95,966 teorik yogunluga
ulagmis parcalar elde ederek olduk¢a yaklasilmis, ideal sinterleme sartlarinda ince
numunelerin kalin numunelerden ayni sicakliklarda daha kisa siirede en yiiksek

mukavemete ulastigi belirlenmistir.

Yogunluklar1 ve mukavemetleri daha fazla olan numunelerin SEM goriintiilerinden

yapilarindaki gézeneklerin daha homojen oldugu tespit edilmistir.

Numunelerin ayni parametreler kullanilarak TEK’de {iretilmesi, ayni sartlarda
baglayict giderme ve sinterleme islemlerinin gergeklestirilmesine ragmen ayni
sinterleme durumlarinda farkli ¢ekme ve egme mukavemet degerlerine sahip
olmalari, enjeksiyonda kullanilan kalip tasarimi ve bundan kaynaklanan malzeme

akisi ile ilgili sorunlarin olabilecegini diisiindiirmektedir.

Bundan sonra, aymi kaliplar kullanilarak yapilacak farkli seramiklerin TEK ve
sinterleme caligmalari, sorunun nereden kaynaklandigi hakkinda daha net sonuglara

ulasilmasina katk1 saglayabilecektir.
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