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OZET

Bu calismada, toz enjeksiyon kaliplama icin agirhkca %65 polietilen glikol,
% 30 polietilen ve %S5 stearik asit iceren baglayic1 karisimu ile degisik oranlarda
alumina iceren besleme stoklar1 hazirlanarak reoloji denemeleri yapilmistir.
Reoloji denemeleri sonunda kullanilan alumina ic¢in kritik yiikleme oram
bulunmustur. Hacimce %55 oraninda alumina iceren besleme stogu
olusturularak enjeksiyon kaliplama makinasinda cekme ve egme numuneleri
iiretilmistir. Cekme ve egme numunelerinde baglayic1 giderme islemi
yapilmistir. Daha sonra cesitli 1sitma rejimlerinde sinterleme yapilmis ve en iyi
mekanik ozellikler 1800°C’ye kadar cikilan 1sitma rejiminde elde edilmistir. Bu
1sitma  rejiminde egme numunelerinde maksimum %79 teorik yogunluk,
%13,74 biiziilme orani, 133 MPa egme mukavemeti degerleri elde edilmistir.
Cekme numunelerinde ise aym 1sitma rejiminde maksimum %85 teorik
yogunluk, %14,17 biizilme oram ve 64,17 MPa cekme mukavemeti elde
edilmistir. Kirillan yiizeyler taramali elektron mikroskobu ile incelendikten

sonra uygun yiizeyler olusturularak mikro yapi incelemeleri yapilmistir.
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ABSTRACT

In this study rheolojical investigation were done using a binder: 65 wt%
polyethlene glykol, 30 wt% polyethlene, 5 wt% stearic acid in composition.
Fused alumina powder and above binder mixtures were injection molded by
using various volume percents of alumina. Through these experiments critical
solid loading for alumina powder was determined. Tensile and bending samples
are produced by powder injection moulding of feedstock with 55 vol% alumina.
Debinding and sintering of these molded samples were carried out. After
sintering, in bending samples maximum 79 % teorical density, 13.74 %
shrinkage and 133 MPa bending strength were determined. In tensile samples
maximum 85 % teorical density, 14.17 % shrinkage and 64.17 MPa tensile
strength were determined. Broken fracture surfaces of the samples were
examined under scanning electron microscope. The optimum processing

conditions for injection molding of alumina was determined.
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SIMGELER VE KISALTMALAR

Bu calismada kullanilmis bazi simgeler ve kisaltmalar agiklamalart ile beraber

asagida verilmistir.

Simgeler Aciklama

En kesit alan1

b Numune genisligi

Dw 23°C’deki suyun yogunlugu

F En biiyiik egme yiikii

F¢ En biiyiik cekme yiikii

h Numune kalinlig

m; malzemenin kuru haldeki agirhigi
m; malzemenin ¢ozeltiye batirildiktan

sonraki agirhig

m3 malzemenin sudaki agirlig
AJV Yiizey alani/hacim orani
L/D Narinlik oranm

X Bogaz capi

a tane capi

o Cekme mukavemeti

o Ug noktali egme mukavemeti
P yogunluk

Kisaltmalar Aciklama

BET Sabit hacimdeki yiizey alan
CIP Soguk izostatik presleme
FEPA Avrupa asindiric iireticileri

Federasyonu



Kisaltmalar

HIP
HEC
MEFR
PEG
PE
PP
SA
PVA
SEM
TEK
T/M

XV

Aciklama

Sicak izostatik presleme
Hidroxylen seliiloz

10 dak.akan malzeme miktari
Polietilen glikol

Polietilen

Polipropilen

Stearik asit

Polivinil alkol

Taramal1 elektron mikroskobu
Toz enjeksiyon kaliplama

Toz metalurjisi



1. GIRIS

Aluminanin bilimsel kesfi gecen yiizyila dayanmaktadir. Genis capta ticari iiretimi ve
kullanimi ise 1920’lerin sonu ile 1930’larin baglarina rastlar. Aluminanin ilk ticari
kullanim alan1 buji ve laboratuvar malzemeleridir. Bugiin alumina 6zellikle yiiksek
sicaklik firnlarinda genis ¢apta kullanilmaktadir. Bunun yanisira kesici takim, yatak
malzemesi, tekstil endiistrisinde iplik klavuzu olarak ayrica, elektronik endiistrisinde,

zirh yapiminda, biomekanikte kullanilmaktadir [1].

fleri teknoloji seramikleri icinde en ¢ok kullanilan hammadde aluminadir.
Mukavemet ve ergime sicakliginin yiiksek, elektrik iletkenliginin diisiikk olusu,
aluminanin refrakterlerde, elektrik yalitkanlarinda, kesici uclarda, 1s1 motorlarinda,
asinmaya maruz pargalarda ve kompozit malzemelerde ¢cok genis kullanim alani

bulmasini saglar [2,3].

Toz Enjeksiyon Kaliplama (TEK) metal, seramik ve intermetalik tozlardan karmagsik
sekilli, kiiciik boyutlu, hassas toleransli, diizgiin yiizeyli parcalarin iiretilmesi icin
gelistirilen toz sekillendirme yontemidir. TEK teknolojisi, aslinda dnceden bilinen
toz metaliirjisi ve plastik enjeksiyon teknolojilerinin birlikte gerceklestirilmesidir
[4,5]. TEK atesli silahlar, otomotiv, tip, el aletleri, elektronik, optik, havacilik, beyaz

esya, tilketim mallar gibi bir cok endiistri kolunda uygulama alan1 bulunmaktadir

[6].

TEK dort temel agamada tamamlanir. Birinci asamada toz tanecikleri ve polimer
esasl baglayicilar karistirilarak besleme stogu olusturulur. Ikinci asamada besleme
stogu, enjeksiyon kaliplama makinasinda kalip icerisine enjekte edilir. Uciincii
asamada ise iiretilen numunelerden baglayicilar uzaklastirilir. TEK islemi sinterleme

ve yogunlastirma islemi ile son bulur [7-9].

Bu calismada, ilk olarak alumina tozunun boyutunu inceltme igin 6giitme islemi

yapilmigtir. Agirlikga %65 polietilen glikol (PEG), %30 polietilen (PE) ve %35 stearik



asit (SA)’ten olusan polimer esasli baglayici karisimu ile degisik oranlarda alumina
tozlar1 kanstirilarak reolojik 6zellikleri incelenmis ve kritik yiikleme oram
bulunmustur. Daha sonra hacimce %55 aluminadan olusan besleme stogu
olusturularak karisim graniil hale getirilmistir. Graniil hale getirilen karigimla
enjeksiyon kaliplama makinasinda egme ve ¢ekme numuneleri iiretilmistir. Uretilen
numunelerden baglayic1 giderme islemi yapilmistir. Son olarak farkli sicakliklarda

sinterleme islemi yapilarak mekanik 6zellikleri incelenmistir.

Yapilan c¢alisgmanin bu boéliimiinde alumina ve TEK ile ilgili son yillarda yapilan
caligmalardan bahsedildikten sonra 2. béliimde aluminanin kullanim alanlan ¢esitleri
ve seramiklerin sekillendirme yontemleri anlatilmistir. 3. bolimde TEK yonteminin
asamalart ayrintili olarak anlatildiktan sonra 4. boliimde yapilan deneysel caligmalar,
uygulanan metotlar, kullanilan materyal ve malzemeler anlatilmis ve son boliimde ise

bulunan sonuclar verilmistir.

Literatiir Arastirmasi

Genel anlamda toz enjeksiyon kaliplama yontemi ve aliiminyum oksit tozundan
tiretilen parcalarin mekanik 6zelliklerinin incelenmesi ile ilgili ¢alismalar su

sekildedir:

Yang ve arkadaglar1 PEG esasl baglayici sistemli alumina besleme stogunda, PEG’in
molekiil agirliklarinin etkilerini incelemislerdir [10]. Ortalama toz boyutu 0,6um
olan alumina tozlar1 kullamlmistir. PEG1K, PEG1.5K, PEG4K, PEG20K icerisine
ayr1 ayr1 polietilen ve stearik asit eklenerek PEG:PE:SA=65:30:5 agirlik oranlarinda
dort farkli baglayici sistemi olusturulmustur. Hacimce %45 baglayici, %55 alumina
olmak iizere besleme stogu hazirlanmistir. Yapilan incelemeler sonunda PEG’iin
molekiil sayist arttikca karisimin viskozitesinin arttigr goriilmiistiir. Yiiksek molekiil
agirlikli PEG’iin yiiksek kayma ve kesme gerilmesi olusturdugu ortaya ¢ikmistir.
Buna bagh olarak da PEG molekiil sayisinin diisiik olmasi karisimda daha iyi akis
sagladig1 sonucuna varilmistir. Ayrica sicaklifin artmasi ile viskozitenin diistiigii

goriilmiistir. PEG  molekill sayis1 arttikca aktivasyon enerjisi azalmaktadir.



Aktivasyon enerjisi de viskoziteyi etkileyen bir diger faktordiir. Bu sonuglara gore
PEG20K en disiikk akis degerine sahip olmasina ragmen biitiin calisma
sicakliklarinda ve besleme stoklarinda psedo-plastik ozellik gosterdigi  ve
viskozitesinin 10° Pa.s’den kiigiik oldugu goriilmiistiir. PEG20K’nin diger PEG lere
gore adhezyonunun bilyilkk olmasi1 daha iyi akis kararliligr saglamakta oldugu

goriilmiistiir.

Say ve arkadaslari alumina tozlarindan olusan numunelerin sinterleme sonrasi
optimum yogunlugunu bulmaya calismislardir [3]. Sinterleme siiresi, sinterleme
sicakligi, sicaklik artis hizimin ve degisik baglayict sistemlerinin sinterleme
yogunluguna etkisini incelemislerdir. Calismada PEG20000, PEG20000/HEC ve
PVA/PEG400’den olusan ii¢c farkli baglayici sistemi kullamilmistir. Biitiin baglayici
sistemleri ile elde edilen karisimlardan numuneler iiretilerek 1600°C, 1650°C ve
1700°C sicakliklarda, 0,5, 4, 8 saat bekleme zamanlarinda ve 300 ile 600°C/saat
sicaklik artis hizlarinda deneyler yapilmistir. Bu deney sonuglar istatistiksel
metotlarla degerlendirilmistir. Bu istatistikler sonunda PEG20000 baglayicili
besleme stogundan yapilan numunelerde %87,5 yogunluga, PEG20000/HEC
baglayicilt sistemde %88,1 yogunluga ve PVA/PEG400 baglayicili sistemde %90,3
yogunluga ulasilmigtir. SEM’de yapilan incelemelerde PVA/PEG400 baglayici
sistemli karisim diger sistemlere gore daha kiiresel morfolojide oldugundan dolay1
sinterleme sonunda yogunluklar1 daha yiiksek degerdedir. 1600°C sicaklik,
600°C/saat sicaklik artis hizi ve 8 saat bekleme siiresinde en iyi sonuglar elde
edilmistir. Ayrica bu calismada kullanilan HEC/PEG baglayici sisteminin alumina

partikiillerine bir faydasi olmadig1 sonucuna varilmaistir.

Nyberg ve arkadaglart TEK ile iiretilmis titanyum numunelerin yogunlasma
davranmiglarini, mikro yapisim ve mekanik oOzelliklerini incelemislerdir [9]. Bu
calismada ortalama toz boyutu 8,6um olan TiH kullamilmistir. Baglayic1 olarak da
agirlikca %93 naftalin, ham yogunlugu artirmak i¢in %6 etilen vinil ve %1 stearik
asit kullanilmistir. Bu ¢alismanin sonunda ¢cekme gerilmesi degerlerinin, dévme
titanyum numunelerinin ¢ekme gerilmesi degerlerine ulastig1 fakat uzama miktarinin

istenen degerlerin altinda kaldigi saptanmistir. Ayrica sinterlenmis parcanin



yogunlugunun toz yiikleme orami ile dogrudan ilgili olduguna ve elastiklik

modiiliiniin gozenek oranina bagli oldugu sonucuna varilmistir.

Zeming ve Ma baslangic boyutlar1 0,9um ve 7,0um olan alumina tozlarimi farkl
sicakliklarda sinterlerleyerek bu tanelerde meydana gelen baskin yogunlastirma
mekanizmalarimi incelemislerdir [11]. Bu calismada %99,9 saflikta alfa-alumina
tozlar1 kullanilmistir. Bu calismada kullanilan numuneler 200 MPa basingta kuru
presleme yontemi kullanilarak elde edilmistir. Sinterleme isleminde 600°C’ye kadar
2°C/dak hiz ile c¢ikilmis daha sonra sinterleme sicakligina kadar 15°C/dak hiz ile
cikilarak sinterlenme tamamlanmistir. 0,9um tozlardan olusan numuneler 1400, 1450
ve 1500°C sicaklikta, 7um tane boyutundaki tozlar ise 1600, 1650 ve 1700°C
sicaklikta sinterlenmis ve 20°C/dak hizla oda sicakligina sogutulmustur. 0.9um
boyutlu aluminalarla %80’lerde teorik yogunluga, 7um aluminalarla ise %70’lerde
teorik yogunluga ulasilmistir. Tane boyutu biiyiik olan aluminalarin sinterlemesinde
tane sinirt difiizyonu mekanizmasinin meydana geldigi, tane boyutu kiiciik olan
aluminalarda ise yiizey enerjisi reaksiyonlarinin meydana geldigi goriilmiistiir. Tane
sinir1 - diflizyonu tane biiylimesine yol ag¢maktadir. Yogunlasma igin gerekli
aktivasyon enerjileri ince tanelilerde 342 kJ/mol, kaba tanelilerde 384 kJ/mol olarak

hesaplanmistir.

Oliveira ve arkadaslan ¢oziicii ile baglayic1 gidermede sicaklik ve yiizey alani/hacim
(A¢/V) oranmin etkilerini arastirmislardir [12]. Farklt A¢/V oranlarinda; 0,8um
ortalama toz boyutlu alumina ile polipropilen, parafin ve stearik asitten olusan
baglayicilar kullanilarak enjeksiyon kaliplama ile olusturulan numuneler 20, 40 ve 60
°C sicaklikta hekzan ¢ozeltisi igerisinde ¢oziindiirillerek baglayic1 giderme islemleri
yaptlmistir. %60 hacim oraninda alumina ve %40 hacim oraninda baglayici
kullanilarak numuneler hazirlanmistir.  Kiitle kaybinin  zamanla degisimi
incelenmigtir. Kiitle kaybinin, Ay¢/V oraminm1 ve sicakhigin artmasi ile arttig
goriilmiigtiir. Sicakligin artmast ile baglayict giderme hizi da artmaktadir. Baglayici
giderme zamam ve parga kalitesi endiistriyel maliyetlerle dogrudan ilgilidir.
Baglayici giderme islemini optimize ederek diger proseslerdeki hatalarin

onlenebilecegi sonucuna varilmistir.



Wei ve arkadaslar1 alumina esashi besleme stogu kullanmlarak TEK yontemiyle
tiretilmis numunelere basing parametrelerinin etkilerini arastirmislardir [13]. Bu
proseste 0,4um boyutta %99,7 saflikta alumina kullanilmistir. Baglayici olarak ise
hacimce % 43,4 oraninda polipropilen, parafin ve stearik asitten olusan sirasiyla
70:25:5 agirlik oranindan baglayici sistemi kullanilmigtir. Karigtirma, graniil yapma,
baglayici giderme ve sinterleme islemleri yapilmistir. Yiiksek basing ve uzun
bekleme siiresi sonunda kalip icerisindeki kiitlenin artti§1 ve ham parcgalarda yiizeyde
meydana gelen cokiintiilerin azaldigr sonucuna varilmistir. Sinterleme sonunda
%97,98 teorik yogunluga, 390 MPa egme mukavemetine ulasildigi goriilmiistiir.
Fakat presleme basincinin ve bekleme siiresinin sinterleme sonrasi mekanik

ozelliklere cok fazla etki etmedigi sonucuna varilmaistir.

Shkarupa ve Klimov aliiminyum oksit, silisyum nitriir ve silisyum karpit gibi
seramik bazli malzemelerin mekanik 6zelliklerini incelemislerdir [14]. Slip dokiim
yontemini kullanarak %97,6 safliktaki aluminadan numuneler hazirlamiglardir. Bu
numuneleri 6nce 1000°C’ye kadar 1sitarak On sinterleme yaptiktan sonra 1550°C’de
hava ortaminda sinterlemiglerdir. Numunelerde %10,5 cekme meydana gelmistir.

Sinterleme sonunda ¢ok az carpiklik meydana geldigi belirtilmistir.

Rak ve Czechowski alumina tozlar ile su bazli baglayici sistemleri kullanarak
olusturulan siispansiyonlarin reolojik 6zellikleri ve bunlardan iiretilen numunelerin
sinterleme sonrasi yogunluk ve mekanik ozelliklerini incelemislerdir [15]. Bu
caligmada iki modlu ve tek modlu olmak iizere iki farkli alumina tipi kullanilmisgtir.
Iki modlu tozlarla yapilan numuneler 1700°C’de 2 saat, tek modlu tozlarla yapilan
numuneler ise 1650°C’de 1.5 saat sinterlenmislerdir. iki modlu tozlarla yapilan
sinterleme sonrasi %98 teorik yogunluga ulasilirken, tek modlu alumina tozlari ile
yapilan sinterleme sonrast %96,4 teorik yogunluga ulasilmistir. iki modlu tip
aluminalarla yapilan denemelerde baglayici-kati oram tek modluya gore daha fazla
(%54’ %46) oldugu gozlenmistir. Yiiksek yiikleme oramiyla daha iyi ham
mukavemet, daha az cekme ve daha yogun parg¢a elde edildigi sonucuna varilmistir.
Ayrica diisiik basingli enjeksiyon kaliplama sistemlerinde su bazli baglayici

sistemlerinin kullanilabilecegi belirtilmistir.



Thian ve arkadaslann Ti-6Al-4V/HA kompozitlerini kullanarak TEK metoduyla
tirettikleri parcalarin sinterleme sonrasi mekanik 6zelliklerini incelemislerdir [16].
Uretilen numuneler 1050, 1100, 1150°C sicakliklarda, 5, 7.5, 10°C/dak sicaklik artis
hizlarinda, 30, 45, 60 dak bekleme zamanlarinda ve 5, 20, 40°C/dak soguma
hizlarinda sinterlenmistir. Bu deneyler sonunda sinterleme sicakligi, sicaklik artig
hiz1, ve soguma hizinin mekanik 6zellikleri etkiledigi fakat bekleme siiresinin bir etki
yapmadig1 sonucuna varilmigtir. 1100°C sinterleme sicakligi, 7,5°C/dak sicaklik artig
hiz1 ve 5°C/dak soguma hizinda yogunluk, sertlik ve mukavemet degerlerinin arttigi
gozlenmistir. Yalmzca 1150°C’de yogunluk ve sertlikte Onemli bir degisiklik
olmamakla birlikte mukavemette %0,6 ile %0,9 arasinda degisen az bir artma

meydana geldigi belirtilmistir.

Soykan ve Karatas ZrO, esash seramiklerin enjeksiyon kaliplama yontemiyle
tiretiminde kullanilan besleme stogunun homojen olarak hazirlanabilmesi igin
gelistirilen bir yontem tiizerinde calismislardir [17]. Bu yontemle hazirlanan ve
enjeksiyon kaliplamayla iiretilen ZrO, tiipler iizerinde yogunluk ve kismi baglayici
giderme islemi sonrast agirlik kaybi degerlerini Olgerek hazirlanan besleme
stoklarinin homojenligini tespit etmislerdir. Bu besleme stoklarindan iiretilen ve
1750°C’de sinterlenen bir numunenin mikro yapisi SEM ile incelenerek, seramik
partikiillerin homojen paketleme gosterip gostermedigi incelenmistir. Calismanin
sonunda vakum ortaminda besleme stogu olusturmanin karigimin sonunda hava
bosluklarinin elimine edilmesini sagladig1 ve bu olayin diger basamaklarda kolaylik

saglayacagi sonucuna varilmistir.

Eksi ve Saritag aliiminyum, demir ve alumina tozlarindan soguk izostatik presleme
yontemiyle iiretilen parcalarin farkli basinglarda yogunlagsma davranislarini
incelemislerdir [18]. Bu amagla 650 MPa basinca c¢ikan CIP iinitesi imal edilmistir.
Bu iinitede, farkli boyut ve sertlikteki tozlardan numuneler iiretilmis ve 100-500 MPa
aras1 basin¢ degerlerinde mekanik davranislari incelenmistir. Elektron mikroskopu
ile yapilan incelemelerde demir ve aliiminyum ile yapilan numunelerin plastik
deformasyona maruz kaldigi fakat aluminada bdyle bir olayin olmadig1 gozlenmistir.

Calisma sonunda sert olan alumina 500 MPa basingta ancak %20 teorik yogunluga



ulagmigtir. Yine 500 MPa basing altinda ince taneli aluminalarda %70, kaba
tanelilerde ise %45 teorik yogunluga ulasilmistir. Bu degerler aliiminyum i¢in %100,

demir i¢in %90’ dir.

Wei ve arkadaslart enjeksiyon kaliplama isleminin besleme stogu hazirlama
agsamasinda alumina icerisine katilan baglayicilarin karisima eklenme ve karistirma
sirasinin  kopma gerilmesi ve sinterlemeye etkisini incelemislerdir [19]. ilk
hazirlanan karigimda alumina igerisine énce SA daha sonra PW ve PP katilarak
besleme stogu olusturulmustur. Ikinci karisimda ise alumina icerisine PP eklenmis ve
kanstirilmis daha sonra SA ve PW katilarak besleme stogu olusturulmustur. Her iki
karisimdan ayrt ayr1 numuneler basilmis ve 1550 °C’da 1 saat sinterlenmistir.
Sinterleme sonunda birinci karisimda %98,6, ikincisinde ise %98,2 teorik yogunluga
ulagilmistir. Kopma mukavemetleri ise birinci karistmin 307 MPa, ikinci karisimin

375 MPa olarak 6l¢iilmiistiir.

Suri ve arkadaslar gaz atomize ve su atomize 316L paslanmaz ¢elik tozlarla TEK’y1
kullanarak {irettikleri pargalarin sinterleme sonrasi 6zelliklerini incelemislerdir [20].
Gaz atomize ile iiretilen tozlar kiiresel, su atomize ile iiretilen tozlar ise diizensiz
sekildedir. Kullanilan tozlarin ortalama boyutlan sirasiyla 10,8um ve 8um’dir. TEK
ile tiretilen numuneler 1360°C sicaklikta 1 saat hidrojen ortaminda sinterlenmis ve bu
islemler sonunda su atomize tozlarla yapilan numunelerde %97, gaz atomize tozlarla

yapilan numunelerde ise %99 teorik yogunluga ulagilmstir.

Protter ve arkadaslar1 metal ve seramiklerden enjeksiyon kaliplama yontemiyle
mikro boyutta parcalar iiretmislerdir [21]. ZrO,, Al,O3 gibi seramikler ve 316L, 17-
4PH gibi metalik tozlarla kalinligr 50um’dan kiiciik boyutlarda disli parcgalari, disli
carklar, rotor ve deneysel cihaz parcalar iiretip sinterleme iglemi yapmislardir.
Sinterleme sonunda biitiin parcalarda %95 ile %99 arasinda teorik yogunluga
ulasmiglardir. Ayrica mikro toz enjeksiyon kaliplama yOntemiyle {iretilen

numunelerin mekanik davraniglarini Schneider [22] ve arkadaslar1 da incelemiglerdir.



Hwang ve Hesieh aluminanin enjeksiyonla kaliplamasinda baglayicilara Mg-
bilesenleri katilarak sinterleme sonrasi mekanik 6zelliklerini incelemislerdir [23].
Genellikle MgO ilavesi sinterleme sonrast mekanik oOzellikleri 1iyilestirdigi
bilinmektedir. Bu calismada MgO dagilimlarini iyilestirmek icin Mg-stearat ve Mg-
asetat karistirma esnasinda besleme stoguna katilarak numuneler iiretilip sinterleme
sonrast mekanik oOzellikleri incelenmistir. Sinterleme islemi 1650°C’da 3 saat
bekletilerek yapilmistir. Sinterleme sonunda Mg-stearat katilarak elde edilen
numunelerde %96 teorik yogunlukla en iyi degere ulasilmistir. Yapilan SEM

incelemelerinde Mg-stearatin homojen bir MgO dagilimi sagladigi goriilmiistiir.



2. ILERi TEKNOLOJi SERAMIKLERI VE SEKiLLENDiRME
YONTEMLERI

Dogal ya da yapay inorganik madde ya da organik madde karigimlarinin
sekillendirilerek ya da sekillendirmeden pisirilmesinden elde edilen tugla, kiremit,
klinker, zzimpara tasi, porselen, pota, havan, fayans, vazo ve cam gibi malzemelere

genel olarak seramik adi verilir [24].

2.1. leri Teknoloji Seramikleri

fleri seramik malzemelerin ©nemi sahip olduklar1 siiper ozelliklerden
kaynaklanmaktadir. ileri seramikler geleneksel seramiklere gore yapilarmin daha
ince olmast nedeniyle tercih edilmektedir. Geleneksel seramikler dogal
hammaddelerden iiretilirken, ileri seramiklerin hammaddeleri sentezleme yontemiyle
yapay olarak hazirlanmaktadir. Yapay olarak hazirlanan hammaddeler istenmeyen
maddelerden arindirilmig, saf halde ve istenen fiziksel oOzelliklerdedir. Yapay
hammaddelerin iiretiminde ¢cogu zaman ileri teknoloji yontemleri kullanilmaktadir.
Ileri seramikleri geleneksel seramiklerden ayiran en oOnemli ozelligi, ince
seramiklerin ¢ok ince tozlardan iiretilmeleridir. Giiniimiizde {iretilen ileri
seramiklerde, 1 mikron’un altinda tozlar kullanilmakta ve bdylece tamamen yogun
seramikler iiretilmektedir. {leri seramikler baslica alumina (Al,O3), zirkonya (ZrO,),
magnezya (MgO), berilya (BeO) gibi saf oksitlerden ve oksit olmayan seramiklerden

(karbiirler, nitriirler, siilfiirler, silisitler, boriirler) olusmaktadir [1,25].

Seramik malzemeler farkli bilesimde kristal ve cam yapili fazlarn icermekte ve
genellikle gozenek ihtiva etmektedir. Bu farkli yapi bilesenlerinin miktart ve
dagilimlar1 seramik malzemelerin o6zelliklerini 6nemli Olclide etkilemektedir.
Ornegin yapida mevcut fazlarin yerlerini degistirmek yalitkan olan bir malzemeyi
iletken hale getirebilmektedir. Bu nedenle; seramik malzemelerin gelistirilmesi

konusunda ana fikir, mikroyap iizerinde yogunlagsmistir [1].
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Giintimiizde seramik malzemelere ilginin artmasinin baglica nedenleri asagida

belirtilmistir.

e Yiiksek sicakliga dayaniklilik

¢ Kimyasal kararliligin yiiksek olmasi

e (ok sert olmalar1

e Metallere gore hafif olmalari

¢ Hammadde olarak bol miktarda bulunmalar

e Metallere gore ucuz olmalari

¢ FErozyon ve asinmaya kars1 dayanikli olmalart

e (Qksitlenmeye kars1 direnglerinin yiiksek olmasi

e Siirtiinme katsayilarinin diisiik olmast

Tim bu avantajlarina karsilik seramiklerin en istenmeyen ozelligi ise gevrek

olmasidir [2].

2.1.1. Oksit olmayan seramikler

Tleri teknoloji malzemelerinin 6nemli bir boliimiinii de bor kabiir, siliyum nitriir,
sialon, silisyum karbiir gibi oksit olmayan seramikler teskil etmektedir. Bu
malzemelerden bor karbiir, lilkemizin diinya bor rezervinin %70’ine sahip olmasi
nedeniyle ayri bir onem tasimaktadir. Diger taraftan savunma, uzay ve havacilik
sanayiinin yanisira niikleer teknolojide kullanilan, grafit ile bu malzemenin tiirevi
olan ve gelecegin malzemesi olarak tanimlanan karbon-karbon kompozitlerde yine
oksit olmayan seramikler arasinda yeralmaktadir. Genel olarak bu malzemeler

yiiksek ergime sicakligi, yiiksek sertlik ve diisiik yogunluga sahiptirler.

2.1.2. OKksit seramikler

Seramik oksitler, yliksek sicakliklarda kullanilmaya miisait metal veya metaloid
elementlerin oksijenle yaptiklar1 bilesiklerdir. Bir ¢cok seramik oksitler iyonik bagl

olup, iyonik bagli malzemelerin genel karakteristiklerine sahiptir. Bu ozellikler,
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saydamlik, elektrik ve 1s1 iletimine diren¢, diamanyetizma ve kimyasal kararliliktir.
Bu o6zelliklerin yanisira oksit seramikler, yiiksek elastik modiil ve sertlik, gevreklik,
refrakterlik, diisiik termal genlesme ve korozyona kars1 direng gostermektedirler [1].

Oksit seramiklerin mekanik oOzellikleri mikroyapiya, gozeneklilige, safsizlik
miktarina ve bazi hallerde 1s11 geg¢misine, numunenin sekline ve yiizeyinin

diizgiinligtine baghdir [1].

2.2. Alumina (Al,O3)

Aluminanin bilimsel kesfi gecen yiizyilla tarihlenir. Bununla birlikte, ticari olarak
kullanimi, 1907 yilinda yiiksek alumina seramik {iretimine ait bir patentle
baslamistir. Genis capta ticari liretimi ve kullanimi ise 1920’lerin sonu ile 1930'larin
baslarina rastlar [1]. Alumina, diinyanin en ¢ok kullanim yeri bulan oksit maddeleri

arasindadir [26].

Boksit cevherinden Bayer prosesi ile iretilen aluminanin yaklagik % 93’i
aliminyum metali eldesinde, geriye kalan kismi ise 6zel alumina kimyasallar1 ve

kalsine alumina iiretiminde kullanilmaktadir [26].

2.2.1. Aluminanmn genel 6zellikleri

Diinya alumina iiretiminin %90’dan fazlas1 yiiksek saflikta son iiriin temin eden
Bayer teknolojisi ile yapilmaktadir. Teknolojik alandaki gelismeler kil, kaolen,
nefelin, aliinit, seyl gibi hammaddelerin de alumina eldesinde kullanilabilecegini
gostermektedir. Buna ragmen daha ekonomik olmasi nedeniyle aliiminyum

endiistrisinde bu giin i¢in boksit hammaddesi rakipsiz durumdadir [27].

Bugiin Bayer Prosesi ile boksitten iiretilen aluminanin yaklasik % 93’i metalurjik
aluminadir yani aliminyum iiretimi icin kullanmilmaktadir. Bazi Bayer Prosesi
tesisleri, aliiminyum tiiretimi i¢in kullanilan aluminay1 6zel alumina kimyasallarina
ve kalsine aluminaya doniistiirmektedir. [26,27]. Boksitten iiretilen alumina cesitleri

Sekil 2.1°de goriilmektedir.
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Aluminanin erime sicakligi 2000 °C civarindadir. Kullanim icin istenilen fiziksel
ozellikler degistiginden pek c¢ok ticari alumina c¢esidi vardir. Saf alumina diisiik
sicakliklarda birka¢ formda bulunur. Fakat bu formlar zaman, kristal boyutu ve
basinca bagl olarak 750-1200°C arasinda alfa-aluminaya doniisiir. 1600°C {izerinde

yapilan 1sitma bu doniistimii hizlandirir [2].

Kimyasal
Kullani mlar

Kalsine
Edilmis

AlUmina Aritma

Aktif

Refrakter

Asindirici Alimler

Bayer Prosesi
Sinter Prosesi
Kombinasyon
Prosesi

Metalurjik Alimina
Alimina Kimyasallar

Altrrinyum Altminyum [ AWif Altimina ] [KalsineAJ'umna]
Metali Hidroksit

Seramilder Refrakterler Asindiricilar

Sekil 2.1. Aluminalarin iiretim prosesi ve ¢esitleri [26]

Yiiksek safliktaki aluminalar, Bayer prosesi ile degil, aliminyum esash tuzlardan

elde edilirler [26].

2.2.2. Aluminanmn iiretim prosesi

Alumina elde etmede en ¢ok kullanilan yontem Bayer prosesidir. Bu proses bir takim

kimyasal reaksiyonlar sonucu meydana gelir.
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Sekil 2.2. Bayer prosesi sematik gosterimi [28]

Proses kisaca ozetlenirse ; boksit 80 veya 100 mese ogiitiildiikten sonra 6zel kaplarda
3,5-5 atm. basing altinda ve 160-170 °C da sicak NaOH ile reaksiyona sokulur.
Reaksiyon soyledir:

Al203.nH20 + 2 NaOH 2 Al203Na20 + (n-1) H20

Eritme kaplarindaki cevher (filitrelerden gecirilerek NaOH’da erimeyen kisim
siiziiliir. Na-Al soliisyonu 30 C’de sogutulur, cokeltme tanklarina gonderilir. Burada
soliisyona bir miktar tohumluk Al203. 3 H20 atilarak solusyonda 30-60 saat zarfi
icindeki Al203 ‘lin % 75’1 coktiiriilir. Alumina Al203. 3 H20 veya 2AI(OH)3
seklinde coker. Cokelti soliisyondan ayrilir, kurutuculara gonderilir. Soliisyon NaOH
icerdiginden tekrar boksitle reaksiyon kismina gonderilir. Kurutuculara giden ¢okelti

yakilir ve % 99,55 safliginda Al2O3 elde edilir [28].

2.2.3. Alumina cesitleri ve kullamim alanlar1

Boksit, Bayer prosesinden gectikten sonra ya aliiminyum metali elde etmek icin
metalurjik alumina olarak ya da endiistriyel {iiriinlerde kullanilmak iizere o6zel
alumina gruplarina ayrilir. Endiistride kullanilan 6zel alumina tipleri ve kullanim

alanlan Cizelge 2.1°de 6zetlenmistir.
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Aliiminyum hidroksit

Aliiminyum hidroksit deyimi Al(OH); kimyasal formiiliine dayanmasina ragmen,
alumina trihidrat (ATH) veya hidratlanmis alumina, (Al2O3. 3 H20), olarak da

kullanilmistir. Bu ii¢ terim de literatiirde ge¢mektedir [29]. Cizelge 2.1’deki kullanim

Cizelge 2.1. Ozel aluminalarin ¢esitli kullanim yerleri [26,30]

Uriin Ad1 Kullanim Yerleri
Plastik ve Lastiklerde Yanmay1 Engelleyici
Kagit Dolgu Malzemesi

Dis Macunu Dolgu Malzemesi

Antiasit

Ince Porselen, Beyaz Esya

Porselen Izolatsrler, Buji

Firm I¢i Donanimu

Sirlar, Emayeler, Porselen veya Sir
Hammaddesi Olan Fritler, Asindiricilar,
Refrakterler

Suni Elmaslar

Tasiyicilar, Mikrocip, Katalizorler

Yan Seffaf Aliimina Uriinleri

Kesici Takimlar, Parlatic: Bilezikler
Cam, Seramik, Asindiricilar,
Refrakterler, Katalizor, Tasiyic: Yataklar,
Kaynak Elektrik Kaplama,

Epoksi, Silikon, Polyester

Beyaz Ergimis Asindirict Taneler
Ergimis (Fused) Aliimina | Pembe Ergimis Asindirici Taneler
Kirnuzi Ergimis Asindiric: Taneler

Aliiminyum Hidroksit

Diisiik Sodah Kalsine
Aliimina

Normal Sodali Kalsine
Aliilmina

Yiiksek Saflikta Aliimina

Kesme (Tabular) Aliimina

yerlerine ilave olarak aluminyum iceren kimyasal maddeler ve 6zellikle aluminyum

siilfat iiretiminde de kullanilmaktadir [30].

Kalsine aluminalar

Alumina kimyasallarinin bir alt grubu olan kalsine aluminalar soda igeriklerine ve
toplam safsizliklarina gére normal sodali kalsine (soda miktar1 %0,1’den biiyiik,
safligr %99-99,5 arasi), diisiik sodal1 (termal reaktif) kalsine (soda miktar1 %0,1’den
kiiciik, saflign %99,7) ve yiiksek safliktaki aluminalar (safligr %99,99) olmak iizere
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lic ana gruba ayrilirlar. Normal sodali ve diisiik sodali (termal reaktif) kalsine
aluminalar Bayer Prosesi ile {iretilirken, yiiksek safliga sahip aluminalar ise
aliminyum esash tuzlarin par¢alanmasiyla elde edilirler. Kalsinasyon normal olarak

doner firinlarda veya sabit kalsine edicilerde yapilir [26].

Yiiksek saflikta alumina

%99,9’1uk yiiksek saflikli aluminalar Bayer hidratindan iiretilebilmektedir. %99,99
safliktaki alumina {iiretimi icin bir ¢ok metot bulunmaktadir. Bunlar ¢ogunlukla
yeniden kristallendirilmis aliiminyum tuzlarinin (siilfatlar, koritler, nitratlar) veya
aliminyum metalinin yiiksek safliktaki formlarinin parcalanmasiyla elde
edilmektedir. Yaygin bir metot, oncelikle Bayer hidratimin siilfiirik asit icerisinde
¢oziindiiriilmesiyle aliiminyum siilfatin hazirlanmas1 seklinde uygulanmaktadir.
Siilfat sonra susuz amonya ile reaksiyona sokularak, saf yeniden kristallendirilmis
amonyum alum elde edilmektedir. Kalsine edildiginde, %99,99 saflikta ve ince
kristalli alumina elde edilmektedir. Partikiill morfolojisi ve topaklanma Bayer
aluminalarindan farklidir. Kalsinasyon zamani ve sicaklik, cesitli ylizey alanh

aluminalarin {iretimi i¢in degistirilebilmektedir [26].

Kesme (Tabular ) alumina

Tabular (kesme) alumina c¢ok yiiksek saflikta aluminyum oksittir ve aluminanin
1700-1850°C’lere 1sitilmak suretiyle korund durumuna getirilerek elde edilmektedir.
Tabular alumina c¢ok serttir, kesiftir ve tablet gibi kristaller halindedir. Tabular
alumina, iyi bir 1s1 gegirici, 151 soklara dayanikli ve yiiksek 1sida dielektrik giiciine
sahip bir maddedir. Genel olarak buji izolasyonunda kullanilmak iizere
gelistirilmistir. Fakat simdi biiyiik tonajlarda yiiksek aluminali tuglalar, monolitler,
metal ve cam ergitme firinlarinda kullanilan sanayii refrakterleri tiretiminde
kullanilmaktadir. Tabular alumina 1s1 gegirmeyi gelistiren abrasif dayaniklilik ve
sertlik vermesi bakimindan epoksi ve polyester recinelerde dolgu maddesi olarak,
yiikksek 1s1 reaksiyonlarindaki katalistleri tasiyici olarak ve kaynak elektrotlarini

kaplamada kullanilir [30].
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Ergimis (Fused) alumina

Bu calismada da kullanilan fused aluminanin iiretim prosesi 19. yilizy1l sonlarinda
gerceklestirilmistir. Boksit veya aluminalarin 2000°C iizerine kadar elektrik ark
firinlarinda 1sitilarak eritilip, bir haftadan daha fazla bir zaman diliminde sogutularak
elde edilen aliiminyum oksit ignotlarinin kirilip elenmesi ile elde edilir. Kahverengi,
pembe, kirmizi, beyaz, olmak iizere degisik renklerde imal edilebilmektedir. Cok
yiiksek sertlige ve miikemmel kimyasal kararliliga sahiptir [31]. Ergimis (fused)
aluminanin en kolay kullamim alan1 asindirict sanayiidir. Silikon karpit
(karborondum) ile ergimis alumina bugiin kullanilmakta olan en Onemli

asindiricilardir.

Alumina genel genel olarak; makine ve tezgahlarda asinmaya dayanikli malzeme
olarak, kimya endiistrisinde korozyona dayanikli malzeme olarak, elektronik ve
elektro-teknikte izolasyon malzemesi olarak, 1sitma sistemlerinde yiiksek sicaklik
malzemesi olarak kullamilmaktadir [3,7,8]. Ayrica optik ve tip tekniklerinde 6zel

amacli kullanimlar1 bulunmaktadir [2].

Cizelge 2.2. Alumina yiizdesine gore kullanim alanlari [2]

All:;i)na Uygulama Alam
85 Elektrik ve mekanik uygulamalarinin ¢ogunda: Yalitkalik,
oglitme, nozul, tebesir pompa daldirmalarinda (piston)
90 Daha yok mekanik kullanimlarda
94 Entegre devre, transistor altlik
96 Ozellikli elektronik uygulamalannda
98-99,5 Ince film altlik, bilgisayar bant rehberi
99,8 Korozyon ortamlarinda kullanilan finn topu, laboratuar gerecleri
99,9 Kesme uglari, niikleer seramik ve diger gereksinimler
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Cizelge 2.3. Alumina bazli seramiklerden endiistride yaygin olarak kullanilan

kompozisyonlar
Kompozisyonlar
Madde 1 2 3
ALO; 87.80 95.00 99.70
SiO, 7.00 3.30 0.10
TiO, 0.20 0.02 0.01
Fe,0; 0.30 0.20 0.05
CaO 1.50 0.10 0.07
MgO 1.30 1.20 0.04
K,O 0.30 0.04 0.01
Na,O 0.60 0.01 0.02

2.2.4. Aluminanin sekillendirilmesi

Alumina iriinler, slip-dokiimle, ekstriizyonla, enjeksiyon kaliplamayla, soguk ve
sicak presle sekillendirilebilmektedir. Sekillendirmede un, polivinil alkol, mum lastik
lateks, dogal recine gibi organik baglayicilar ve recinler kullanilmaktadir.
Sekillendirmede Al(OH); gibi inorganik baglayicilar da kullanilmaktadir.Alumina
isitilmis  termoplastik regine ile karigtirilarak enjeksiyonla sekillendirildiginde,

yiizeyi ¢ok diizgiin, hassas Ol¢iilerde parcalar tiretmek miimkiindiir [1].

2.2.5. Aluminanin sinterlenmesi

Aluminanin sinterlenmesi konusunda 19601 ve 70’1i yillarda yogun arastirmalar
yapilmistir. Bu arastirmalarda baslica, sinterlenme mekanizmasi ve kinetigi ile katki
maddelerinin etkisi gibi konular aragtinlmistir. Yapilan aragtirmalara gore,
aluminanin sinterlenmesi baslica iic asamada gerceklesmektedir. Ik asamada,
alumina tozlar1 arasinda sadece boyun tesekkiilii yer almakta ve yogunluk % 10
kadar artmaktadir. Yapilan arastirmalarda, tasinim mekanizmasinin; latis difiizyonu

oldugu ve sinterlemede, yiizey gerilmesinin itici gii¢ olusturdugu anlagilmistir [1].
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Sinterlemenin ara kademesi tane biiylimesi ile baslamakta ve ii¢ tanenin kenarlar
boyunca olusan silindirik kanallar birbiri ile baglanmaktadir. Nihai agama ise, % 95
yogunluktan sonra basglamaktadir. Bu asamada, silindirik gozenekler kiireselleserek,
dort tanenin birlestigi koselerde, birbiri ile baglantisiz gézenekler yer almaktadir.
Sinterlemenin ara ve nihai asamasinda gozenek miktar1 zamanin logaritmasi ile

lineer olarak azalmaktadir [1].

Alumina igersine MgO katkisinin, yogunlagsma hizi ve nihai yogunluga olumlu etkisi
vardir. MgO katkisiz aluminanin densifikasyonu %99’un iizerine ¢ikamamaktadir

[23].

Aluminanin sinterleme Kkinetigi iizerinde yapilan g¢aligmalar, gozenek ve tane
boyutunun, sicakliga olan bagimliliginin Arrhenius denklemi ile ifade edilebilecegini
gostermistir. Burada hem yogunlagsma hem de tane biiyiimesi i¢in esit aktivasyon
enerjisi yeralmaktadir. Boylece tane boyutu ve gézenek arasinda, sicaklik ve zamana
bagl olmayan ampirik bir iliski ortaya cikmaktadir. Burada, sabit baslangi¢c gbzenegi

icin tane boyutunun, ulasilan gézeneye baglh oldugu goriiliir [1].

Aluminanin sinterlenmesine ¢ok sayida katki maddesinin etkisi de arastirilmistir.
Bunlardan, MgO ve NiO’in yararli oldugu, buna karsin CaO, SnO, BaO, Y,03 ve
ZrO’nin tatmin edici bir netice vermedigi saptanmistir [1,7,8,23]. CuO’nun ise

sinterleme sicakligini diisiiriicii etki yaptig1 saptanmstir [33].

2.3. Seramiklerin Sekillendirilmesi

Seramik malzemelerden iiriinler elde etmek i¢in bircok teknik gelistirilmektedir. Bu
teknikler genellikle su basamaklardan olusur. Ham maddelerden kirma ve 6giitme ile
ince tozlar elde edilmesi, toz partiikiillerinin bazi ilavelerle karistirilarak istenen
ozelliklere getirilmesi ve son olarak da sekil verme, kurutma, firinlama iglemleri.
Ham maddeleri kirma islemi genellikle yas ve kuru ortamda bilyal1 degirmenlerde
yapilmaktadir.Yas ortamda kirmada toz partikiilleri beraber tutulur. Ince tozlarin

hava ortamina ¢ikmasi engellendiginden dolay1 yas ortamda kirma daha etkilidir.
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Elde edilen toz partikiillerine bir takim katki malzemeleri ilave edilir ve karistirilir.

Bu ilave edilen katki malzemeleri asagida verilmektedir [32]:

1. Parcaya ham mukavemet kazandirmak amaciyla eklenen baglayicilar.

2. Presleme esnasinda tozlar arasindaki ve kalipla olan siirtinmeyi azaltmak
amaciyla eklenen yaglayicilar.

3. Karistirma esnasinda 1slatma Ozelliklerini kontrol etmek icin ilave edilen
maddeler. Islatic1 yiizey gerilmesini azaltir.

4. Karistirma esnasinda plastisiteyi kontrol etmek i¢in eklenen maddeler.

5. Seramik-su karigiminin diizenlenmesi i¢in eklenen deflokiilantlar. Deflokiilantlar
toz ylizeylerindeki pH’1 kontrol eder. Toz yiizeylerindeki elektrik yiikiinii,
dispersiyonu veya topaklanmay1 kontrol eder. Su eklenmesi karisitmin akiciligi artirir
veya viskozlugu diisiirtir.

6. Sinterlemeyi ve bigimlendirmeyi kontrol etmek icin eklenen katki maddeleri. Bu

maddeler yogunlasmay1 saglamaktadir [1,32].

Seramik malzemelerin sekillendirilmelerinde kullanilan geleneksel ve modern

yontemler asagida yeralmaktadir.

2.3.1. Slip dokiim

Seramiklerde en cok kullanilan dokiim yontemi slip dokiimdiir. Slip seramik
tozlarinin bir sivi i¢inde genellikle su ile siispansiyon olmasiyla olusan bir
karigimdir. Slip dokiim yonteminde, slip al¢idan yapilmis gozenekli bir kalibin igine
dokiilmektedir. Akisin kolay olmasi i¢in slip oldukg¢a diisiik viskoziteli olmasi
gerekmektedir. Slipdeki suyun bir kismi godzenekli al¢1 kalip tarafindan emilir ve
kalip ters cevrilir kalan madde dokiiliir. Daha sonra kalip eski haline getrilir ve kalip

parcadan cikarilarak iiriin elde edilir [34]. Banyo geregleri, seramik
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L

(a) (b) (c) {d)

Sekil 2.3. Slip dokiim kademeleri
a) Kalip b) Slibin kaliba dokiilmesi c) Kalibin slibi emmesi d) Par¢a [35]

sanat eserleri ve sofra takimlar1 gibi biiyiik ve kompleks pargalar bu yontemle elde
edilir. Boyut kontrolu sinirli ve iiretim hiz1 diisiik olmasina ragmen kalip ve malzeme
masraflar diisiiktiir. Baz1 uygulamalarda pargalarin bilesenleri ayr1 ayr yapilir daha

sonra birlestirilir [32].

Bir diger dokiim yontemi olan serit dokiim yontemi ile 1.5 mm’den ince kalinliklarda
seramik tabakalar iiretilmektedir. Bu islemde, hareketli plastik bir bant iizerine slip
dokiilmektedir ve onun kalinlig1 siyirici bigak tarafindan kontrol edilmektedir. Sekil

2.4’de serit dokiim yonteminin sematik goriiniimii verilmistir.

Toz-
baglayici
karigimi
Siyirici Kurutma Sinterleme
firini
/ \ I,F Bant
N P

A—T—7 @\

Sekil 2.4. Serit dokiim yontemi [35]
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Diger bir dokiim yontemi olan haddelemede ise slip, kagit seritler iizerinde haddeler
arasindan gecirilir daha sonra firinlama esnasinda kagitlar yakilarak parcadan

uzaklastirilir. Bu agamalarda iiretilen parcalar ham mukavemete sahiptir [32].

2.3.2. Kuru presleme

Kuru presleme genellikle basit sekil vermelerde kullanilmaktadir. Bu yontemle
parlak dayanikli iiriinler elde edilebilmektedir. Bu yontemdeki iiretim hiz1 ve boyut
kontrol toleranslar1 toz metalurjindeki gibidir. Karisimin nem miktar1 genellikle
%4’tin altindadir fakat %12’ye kadar da c¢iktign olabilmektedir. Stearik asit,
balmumu, nisasta ve polyvinil alkol gibi bazi organik ve inorganik baglayicilar
kansima eklenmektedir. Bu katki malzemeleri yaglayict etki de yapmaktadir. 35
MPa ile 200 MPa arasinda basinglar uygulanmaktadir. Kuru presleme i¢in yiiksek
otomasyona sahip modern presler gelistirilmistir. Kaliplar genellikle kalsiyum karbiir
ve sertlestirilmis celiklerden yapilmaktadir. Kaliplarin seramik pargalara
dayanabilmesi icin yiiksek mukavemete sahip olmasi gerekmektedir; bundan dolayi

da kalip maliyeti yiiksektir [32].

Kuru preslemede yogunluk, toz pargaciklari arasi ve kalipla olan siirtiinmeden dolay1
cok fazla cesitlilik gostermektedir. Yogunluk farklilagsmasi firinlama esnasinda
carpikliklar meydana getirmektedir. Carpiklik o6zellikle yiiksek boy/cap (L/D)
oranina sahip toz partikiillerinde daha fazla meydana gelmektedir. Tavsiye edilen
maksimum L/D oram 2:1 olmaktadir. Yogunluk farklilasmasimi diistirmek amaciyla
bazi metotlar kullanilabilr. Bu baglamda sistem tasariminda titresimli presler
kullanilmaktadir. Ayrica vurgu yogunlugunu disiiriicii etkiler yapilmaktadir.
Yogunluk farklilagmasini azaltmak i¢in kullanilan diger bir cihaz ise izostatik

preslerdir [32].

2.3.3. Yas presleme

Yas preslemede toz partikiilleri, bir kalip igerisinde yiiksek basin¢ altinda hidrolik

veya mekanik presler yardimiyla sekillendirilir. Bu yontem genellikle karisik sekilli
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parcalarin iiretiminde kullanilir. Karigimdaki nem miktarn1 genellikle %10 ile %15
arasindadir. Uretim hiz1 yiiksektir fakat parca biiyiikligii sinirhdir. Kuruma

esnasindaki cekmeden dolay1 boyutsal kontrol zordur. Cihaz maliyeti yiiksektir [32].

2.3.4. lzostatik presleme

Toz metalurjisinde yaygin olarak kullanilan bir yontemdir. Seramik malzemeler
icinde parcaninin her yerinde aynmi yogunluk dagilimi sagladigindan dolay1 yaygin
olarak kullanilir. Otomotiv sanayiinde bujiler bu yontemle iiretilen parcalardandir.
Yiiksek sicakliklarda calisan silisyum nitriir pervanelerde sicak izostatik presleme

yontemiyle tiretilen pargalar arasindadir [32].

2.3.5. Sicak presleme

Sicak presleme aym zamanda basinghi presleme olarakta adlandirilir. Basing ve
sicaklik aym1 zamanda uygulanir. Bu yontemde gozeneklilik azalir par¢a daha yogun
ve mukavemetli olur. izostatik preslerde bu yontemde kullanilabilir. Ozellikle ileri
teknoloji seramiklerinin 6zelliklerini yiikseltmek igin sicak izostatik presleme
yontemi kullamilir. Kalip 6mrii, yiiksek sicaklik ve yliksek basing sebebiyle diisiiktiir.
Presleme ve kalip malzemesi olarak cogunlukla grafit kullanilmaktadir. Genellikle

koruyucu atmosfer kullanilmaktadir [32].

2.3.6. Ekstriizyon

Seramik tozlari, yeterli plastisiteyi saglamak amaciyla %25-30 mertebesinde organik
veya inorganik baglayici ile karigtirilir. Karisim daha sonra ekstriizyona tabi tutulur.

Tiip, cubuk, tugla, fayans gibi sabit kesite sahip iiriinlerin imali icin uygundur [1].



Isiticilar
Basing
Sicaklik
Zaman
< > - Parca
Kalibin Vakumlama Sicak izostatik Parganin
doldurulmasi presleme cikariimasi
(a) (b) (c) (d)

Sekil 2.5. Sicak izostatik presleme kademeleri [32]
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Sekil 2.6. Sicak izostatik presleme iinitesi [8]
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Sekil 2.7. Ekstriizyon isleminin sematik gosterimi [35]

Cizelge 2.4. Seramik sekillendirme yontemlerinin karsilastirilmasi [32]
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Kalip

Yontem Avantajlari Smirlamalar
R Buy}lk p arga{a " karm asik Diisiik tiretim hizi, boyutsal
Slip dokiim sekiller, diisiik maliyette
. kontrol sinirlamasi
ekipmanlar
Ekstriizyon Ici bos ve kugu.l.< ga'ph Sabit kesitte, kalinlik
pargalar, hizli tiretim sinirhdir
Yiiksek L/D oranlarinda
Kuru Son toleranslar, otomasyonla yogunluk cesitliligi,
presleme hizli tiretim kaliplarin yiiksek
mukavemet gerektirmesi
Yas Karmasik sekiller, yiiksek Parca biiyukligii s url,
- boyutsal kontrol, yiiksek
presleme iretim hiz1 . L
ekipman maliyeti
Sicak Mukavemetli, yiiksek Koruyucu atmosfer,kalip
presleme yogunluklu parcalar omrii sinirlt
izostatik . y 5 . o
presleme Uniform yogunluk dagilimi Ekipman maliyeti
Enjeksiyon Karmaslk 56'1(11161‘, hizli Ekipman maliyeti
kaliplama tretim

Toz enjeksiyon kaliplama yontemi 3. boliimde ayrintili olarak anlatilacaktir.
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3. TOZ ENJEKSIiYON KALIPLAMA

Toz Enjeksiyon Kaliplama (TEK); kiiciik, karmasik sekilli, kesin boyutlu, hassas
toleransli, diizgiin ylizeyli, islenmesi giic ve fazla islem gerektiren parcalarin, uygun
maliyette iiretimi i¢in gelistirilmis bir iiretim metotudur [4,5]. Bu teknoloji ile degisik
metal ve/veya seramik parcalar1 diger imalat yontemlerine gore ¢ok daha ekonomik

ve hizl1 bir bigimde iiretilebilmektedir.

Enjeksiyon kaliplama islemi ile plastik malzemelerin sekillendirilmesi uzun yillardan
beri uygulanan bir yontemdir. Fakat bircok miihendislik uygulamalarn icin bu
polimerik malzemeler sertlik, mukavemet, yiiksek sicakliklarda calisabilme gibi
yeterli teknik ozelliklere sahip degildir. Bu oOzelliklerin saglanabilmesi i¢in toz
metalurjisi ve plastik enjeksiyon teknlojilerinin bir arada kullanildig1 toz enjeksiyon

kaliplama teknolojisi ortaya ¢ikmistir [7].

TEK teknolojisi ilk olarak 1920’1i yillarda seramik buji imalatinda uygulanmistir.
1950’11 yillarda epoksi, balmumu, seliiloz gibi baglayicilar kullanilarak diisiik tiretim
hacminde karbiir ve seramik bilesenleri sekillendirilmistir. TEK’da meydana gelen
en Onemli gelisme 1979 yilinda gelistirilen iki tasarimin 6diill almasi olmustur.
Bunlarin biri jetlerde kullanilan vidali sizdirmazlik elemani, digeri ise niobyum
alagimli malzemeden yapilmis roket parcasidir. Bu 6diilden sonra ticari olarak gozle
goriiliir bir gelisme meydana gelmistir ve bugilin ¢ok sayida fabrikada TEK
teknolojisi kullanilmaktadir [7,8].

TEK teknolojisi goreceli olarak kiiciik (0,1-150 mm) ve hafif (0,05-200 g) ancak
diger imalat yontemleri ile iiretilmesi zor veya pahali olabilecek karmagsik sekilli

parcalarin ¢ok sayida (100 000’den fazla) iiretilmesine uygun iiretim yontemidir
[6,7].

Asagidaki sekilde alumina esash seramiklerden TEK ile iiretilmis karmasik sekilli

ve kiiclik boyutlu parcalar goriilmektedir.



Resim 3.1 TEK’le sekillendirilmis alumina seramik parcalar [7]

Toz Enjeksiyon Kaliplamanin Avantajlari ve Dezavantajlari

Avantajlart

1. Geleneksel T/M ile iiretilemeyecek karmasiklikta sekilli parcalarin iiretilmesi
2. Parcalarin tiimiinde sinterleme sonrasi esit yogunluga ulasilabilmesi
3. Geleneksel T/M ile iiretimi ¢ok zor olan kiiciik parcalarin iiretimi

4. Geleneksel T/M islemine gore daha iyi yiizey kalitesine sahip olunmasi

26



27

Dezavantajlart

1. Diizgiin parca iiretimi i¢in toz boyutlarmin kii¢iik (20 um’nun alt1) ve toz seklinin
(kiiresel) uygun olmasi1 [36]

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

3. Baglayici ¢cikarma ve sinterleme asamalarinda 6n goriilmeyen hatalarin ¢ok sayida
tiretilmis On iiriiniin firesine sebep olmasi

4. Geleneksel T/M’ye gore daha pahali kalip, tezgah ve operator maliyeti [37,44]

TEK’da kesiti biiyiik parcalarin baglayic1 giderme islemi uzun zaman almaktadir.
Seramiklerin toz sekli karmasik oldugu icin toz boyutu 10um’nun altinda olmasi

gerekmektedir. Bu da toz maliyetini artirmaktadir [7,36].

Metaller ve seramiklerin enjeksiyonla kaliplanmasi yontemi bir ileri teknoloji
metodu olarak bilinir [4]. TEK islemini dort ana basamaktan meydana gelmektedir.
Bu basamaklar besleme stogu olusturma, kaliplama, baglayic1 giderme ve

sinterlemedir. Bu iglem basamaklar1 Sekil 3.1°de goriilmektedir.

TEK’da ilk basamak besleme stogu olusturmaktir. Besleme stogu, toz ve baglayici
polimerlerin birbiriyle karistirnlmasiyla elde edilen karisimdir. Toz ve baglayicilar
belli oranlarda karigtirdiktan sonra bu karisim graniil hale getirilir. Bu graniillerin
kaliba kolay akmast icin baglayici ve toz se¢imi onemlidir. Baglayicilarla gerekli
viskoziteye getirilen karisim istenilen kaliba belli basing ve sicaklikta macun
kivaminda aktarilir. Kaliplamadan sonra, baglayici giderme islemi yapilir.
Baglayicilarin bir kismi ¢oziindiirme ile bir kism ise sinterleme esnasinda sicaklikla
uzaklagtirilir. Son asama olan sinterleme ise bir yogunlastirma mekanizmasidir.
Yogunlagtirma parganin pisirilerek aralarindaki bosluklarin yok edilmesi olayidir.

Sinterleme sonrasinda tam yogunluga yakin bir parc¢a elde edilir.
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Sekil 3.1. Toz enjeksiyon kaliplama islem basamaklar1 [38]
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3.1. Besleme Stogu

Enjeksiyon kaliplamada kullanilan toz ve baglayicilarin karistirilarak graniillenmesi
besleme stogu olarak adlandirilir. Besleme stogunu etkileyen bes faktor
bulunmaktadir. Bunlar; toz karakteristikleri, baglayic1 kompozisyonlari, toz-baglayici

orani, karigtirma metodu ve graniilleme teknikleridir [7].

Kaliplamanin kolay yapilmasi ve son boyutlarin kontrol altinda olmas1 i¢in besleme
stogu en uygun sekilde belirlenmelidir. Kaliplamay1 kolaylastirmak amaciyla
viskoziteyi azaltmak i¢in diisikk molekiil agirlikli polimerler kullanilir. Toz
partikiilleri, arasinda gozenek ve bosluk olmayacak sekilde yeterli baglayici ile
kaplanmalidir. Toz miimkiin oldugunca yiiksek paketleme yogunlugunda
secilmelidir. Toz boyutu dagilimi ve sekli uygun olmalidir. Baglayicinin fazla olmasi
besleme stogunun viskozitesini diigiiriir fakat baglayic1 giderme asamasinda tozlar
arast temas olmayacagindan dolay1r parca seklini koruyamaz. Bu nedenle toz-

baglayici orani iyi bir enjeksiyon i¢in cok dnemlidir [7].

3.1.1. Toz-baglayic1 oram

TEK besleme stogunda toz-baglayici oraninin optimum sekilde belirlenmesi daha
sonraki asamalarin sorunsuz ilerlemesi i¢in gereklidir. Sekil 3.2°de ii¢ farkli durum
goriilmektedir. Baglayici miktar az oldugunda viskozite yiiksek olur ve toz taneleri
arasinda hava bogluklari olusur. Bu da kaliplamay1 zorlastirir. Kritik oranda viskozite
cok yiiksektir ve hava bosluklar1 karisim igerisinde dagilmistir. Besleme stogu kritik
oranin biraz altindaki bir oranda olusturulur. Toz oram fazla oldugunda, baglayicilar
tozlar arasinda bosluklarin olusmasimi engelleyemez. Bu ise baglayici giderme
esnasinda c¢atlamalara neden olur. Asir1 baglayici, kaliplama sirasinda tozlarin
ayrismasina ve homojensizlige sebep olur. Baglayicinin fazla olmasi baglayici
giderme asamasinda toz tanelerinin birbirini tagtyamamasindan dolayr ¢okmelere
sebep olur. Kritik yiikleme oranmi tozlar arasinda nokta temaslarin oldugu ve tozlar

arasinda bogluk olmayan orandir [7,39].
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baglayici toz

a) Asiri baglayici

Sekil 3.2. Toz baglayici karigiminin ii¢ farkli durumu [7]
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Sekil 3.3. Kritik yiikleme oranin bulunmasi [7]

Sonug olarak kaliplama i¢in optimum deger, toz oraninin kritik yiikleme oranindan

biraz diisiik oldugu bir oran olarak segilir. Optimum yiikleme oram kritik yiikleme
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oraninin yaklasik %2-5 hacim oram altinda olmalidir [7]. Sekil 3.3’de kritik yiikleme
oran1 goriilmektedir. Bu degerde baglayici stogu kaliplama icin yeterli seviyede
diisiik viskozitede bulunmaktadir. Ayrica diger asamalar sirasinda parcanin seklini

koruyabilecek toz temas noktalart bulunmaktadir.

Reoloji

Besleme stogunun akis davraniglari, karistmin reoloji karakteristikleri ile ilgilidir.
Reolojideki en 6nemli 6zellik viskozitedir. Diger 6nemli 6zellik ise elastikliktir. TEK
baglayic1 stogunda hem viskozluk hem de elastiklik 6zellikleri bulunmaktadir ve

bunlar viskoelastik karisimlar olarak adlandirilir [7,8].

Asagidaki sekilde viskoz akis karakteristikleri goriilmektedir. Besleme stogu pseudo-

plastik davranis gostermektedir [7,8].

Diallant /

e

ewtoniyen akis
Egim=0

Psedo-plastik

Viskozite

Bingham plastik

St.Venant
Egim=-1

Kayma hizi

Sekil 3.4. Viskoz akis davranislari
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Pseudo-plastik akista viskozite kayma hizi ile azalmaktadir [8].

Viskozite toz oranin artmasi ile artar ve kritik yiikleme oraninda karisim akmaz,
besleme stogu katilasir. Viskozite sicakliga kars1 da duyarhidir. Diisiik sicakliklarda
viskozite cok yiiksekken, yiiksek sicakliklarda viskozite diisiiktiir. Kaliplama
sirasinda kayma hizi genellikle 102 ve 10° s arasindadir. Bu aralikta kaliplama

sicakliginda karistmin maksimum viskozitesi 10° Pa.s olmalidir [7].

3.1.2. Tozlar

TEK’da kullanilan toz karakteristiklerini belirlemek icin bir¢ok calisma yapilmistir.
Sinterlenen parcanin son 6zelliklerini tozun baslangi¢ ozellikleri belirler. TEK icin

ideal toz ozellikleri asagidaki gibi olmalidir [4,7,40].

1. Yiiksek paketleme yogunlugu, diisiik maliyet icin uygun parcacik biiyiikliigii
dagilimi (0.5 ile 20pm arasinda tozlar)

2. Cok genis veya cok dar toz boyut dagiliminin saglanmasi

3. Vurgu yogunlugu %50 nin iizerinde olmasi

4. Topaklanma olmamas1

5. Toz sekli kiiresele yakin olmal

6. Baglayicinin ayrismasindan sonra par¢anin bozulmasini 6nlemek icin toz taneleri
arasinda yeterli siirtinmenin olmasi (55° iistiinde sev agis1)

7. Kapali, gdzeneksiz, yogun pargacik

8. Temiz parcacik yiizeyi, minumum segregasyon

Sinterleme davraniglarinin tahmininde toz boyutu ve yiizey alam etkilidir. Yiizey
enerjisi, yiizey alam ile orantilidir ve bunun artmas1 da sinterlemeyi kolaylastirir.
Toz boyutu diiserse, tozlar arasindaki siirtiinme artar. Yiiksek tozlar arasi siirtiinme
kaliplama ve karigtirmada olumlu etki yapar. Buna karsilik diisiik siirtiinme baglayici

gidermede ¢okelmelere neden olur [7].
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Paketleme yogunlugunu etkileyen faktorler tanecik boyut dagilimi, tanecik sekli,
tanecikler arasi siirtiinme, tanecik yiizey kimyasidir. Bu faktorler kontrol edilerek
paketleme yogunlugu ayarlanir. Paketleme yogunlugunun azaltilmasi1 baglayici
miktarinin artist anlamina gelir. Bu ise sinterlemede biiylik miktarlarda boyutsal

cekmelere yol agar [37].

3.1.3. Baglayicilar

Baglayicilar; TEK’da tozlarin homojenligini saglayan ve sinterleme baslangicina
kadar pargay1 bir biitiin halinde tutan gegici bir aractir. Baglayicilar TEK’in son
iriiniinde olmamasina ragmen, TEK’nin sorunsuz bir sekilde tamamlanmasi igin

onemli etkisi vardir.

Baglayicilarin 6ncelikli gorevi kalip igerisine partikiillerin akmasini saglamaktir. Bu
ise baglayicilarin partikiil yiizeylerini 1slatilmasiyla elde edilir. En etkili ytizey-aktif
faktor, baglayici ve toz arasinda kopril olusturarak karisim viskozitesini diistirmek ve
toz oranmn artirmaktir. Ayni zamanda baglayicilar tozlarin ayrigmasini ve
topaklanmasin1 6nlemektedir. Bir ¢ok baglayici sistemi en az iki farkli kimyasaldan
olusmaktadir. Genellikle molekiil zinciri kisa olan termoplastikler son sekil vermede
daha iyidir. Secilecek olan baglayicilardan biri; baglayici giderme asamasinda
buharlastirma, katalitik konvektor veya coziicii ile uzaklastirilabilir 6zellikte olmasi
gerekmektedir. Diger baglayicilar ise baglayici giderme asamasindan sonra sekli
korumasi amaciyla par¢adan ayrilmayacak kimyasal 6zellikte olmalidir. Bunlar ise

sinterleme agsamasinda yok edilir [7].

Staearik asit baglayic1 karistminda yaglayic1 ve yiizey kayganlastirici olarak
kullanilan kimyasaldir. Polimerik malzemelerde molekiil agirligi arttikga erime

noktasi ve cekme dayanimi artmaktadir (Sekil3.5) [10].
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Ozellikler

Erime noktasi

Cekme gerilmesi

Polimerik malzemeler

Molekiil Agirhg

Sekil 3.5. Polimer malzemelerin molekiil agirligiyla 6zelliklerinin degisimi [7]

Cizelge 3.1’de TEK’de kullanilan baglayicilarin 6zellikleri verilmektedir [4].

Baglayicilarin sicakligi arttik¢a, akis icin gerekli olan kayma enerjisi azalir, bu da

yiiksek sicaklikta viskozitenin diismesine sebep olur.

3.1.4. Karistirma ve graniilleme

Secilen baglayici ve tozlarin karigtirllmasi isleminde gz alinacak en onemli nokta
karisimin her yerinde homojen bir dagilim saglamaktir. Uniform olmayan bir karisim
TEK’in diger asamalarinda problemlere yol agar. Karistirma elemanlar1 malzemede
topaklanma ve gozeneklere sebep vermemelidir. Homojensizlik TEK karisiminda
tozlarin baglayicilardan ayrilmasi ve segregasyona sebep olur. Bu da son iiriinde

carpikliklara yol acar.

Kiiciik ve diizensiz sekilli tozlarin homojen bir sekilde karistirllmasi daha uzun siirer.
Ozellikle 1um’dan kii¢iik boyutlu diizensiz partikiillerde topaklanma olusur.

Karigtirma siiresinin artmasi tozlar ve baglayicilar aras1 reaksiyonlart artirir [7].
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Cizelge 3.1. Baglayici nitelikleri [4]

Akis ozellikleri

Kaliplama sicakliginda saf baglayici viskozitesi < 10 Pa.s,

Kaliplama sirasinda, sicaklikta yapilan degisime gore viskozitede az

degisiklik,

Soguduktan sonra iyi ham mukavemet,

Toz tanecikler arasina giren uyumlu kiiciik molekiiller,

Tozdan akis ile ayrilmama.

Tozla etkilesim

Diisiik temas agis1 ve toz ile iyi bir yapisma,

Toza gore kimyasal olarak pasif durumda.

Avrisma

Farkl1 6zelliklerde birden fazla bilesen,

Asindirici degil,

Bozulma sicakligi kaliplama ve karistirma sicakliginin iizerinde,

Yaygin olarak bilinen zehirleyici olmayan coziiciilerde ¢oziilebilirlik,

Is1l genlesme veya kristallesmeden gelen diisiik kalic1 gerilme.

Uretim

Ucuz,

Giivenli ve cevreci olarak kabul edilen bir iiriin,

Uzun raf omrii,

Tekrar kullanabilirlik,

Yiiksek yaglayicilik,

Yiiksek baglayicilik ve katilik,

Diisiik 1s1l genlesme katsayisi,

Kolay temizlenme, bilinen ¢oziiciilerde ¢oziiniirliiliik.
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Iki tiirlii karistirma yontemi vardir. Birincisi malzemeleri kuru toz olarak karistirma
digeri ise baglayicilar eritip tozu ekleme seklinde yapilir. Kuru karistirmada

baglayicilar oda sicakliginda kati olarak bulunmasi gerekmektedir [4,5,7].

Karigtiric1 cihazlar kimyasal reaksiyonlarn engellemek amaciyla diizgiin, sert ve

kararli yapidaki malzemelerden yapilmasi gerekmektedir.

Graniilleme yapmanin iki 6nemli faydasi vardir. Birincisi toz ve baglayicilari
kiimelestirip otomatik olarak kaliplama makinasina yiiklemek digeri ise kaliplama

islemi icin hurda malzemeyi tekrar kullanabilmektir [40].

3.2. Kaliplama

Karistirilip graniil haline getirilen besleme stogu enjeksiyon kaliplama makinalarinda
arzulanan sekile getirilir. Enjeksiyon kaliplama makinas1 kesiti Sekil 3.6’da
goriilmektedir. Kaliplama, besleme stogunun yeterli bir sicakliga isitilarak ergimis
hale getirilmesi ve daha sonra arzulanan kaliba doldurulup sogutulmasi islemidir.
Kaliplama cevrimi kaliplarin kapatilip kilitlenmesi ile baslar. Besleme hunisinden
konulan graniiller silindir blokunda bulunan 1siticilar tarafindan eritilir ve helisel vida
yardimiyla kaliba aktarilir. Kaliba aktarilan besleme stogu bir siire basing altinda
tutulur ve katilagmasi saglanir. Makinanin enjeksiyon kismi uzaklagir ve kalip
acilarak parca c¢ikarilir. Bu cevrim asgari maliyette en kisa siirede tamamlanmalidir.
Helisel vidanin gorevi karistmi homojenlestirme, sikistirma ve karisgimi kaliba

iletmektir [7,8].

Kaliplamada sicaklik, basin¢ ve zaman onemli faktorlerdir. Karistmin viskozitesi
sicaklikla kontrol edilir. Sicaklik akma icin yeterli viskoziteyi saglayacak sekilde
olmalidir. Viskozitenin yiiksek olmasi durumunda karisimin kaliba aktarilmasi igin

yiiksek basing gerekir. Bu durumda ayrismalar meydana gelir.
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besleme hunisi

_beslemestogu |

!
mengene  kalip nozul

Sekil 3.6. Enjeksiyon kaliplama makinasi kesiti [7]

Kaliplamada yaygin olarak karsilagilan hatalarin nasil meydana geldigi Sekil 3.7.’de
goriilmektedir. Burada kalip boslugu doluncaya kadar vida kontrol denetimi
kullanilir. Bu seklin sol tarafinda olan kisimdir. Bosluk basing kontrolii ise iitiileme
ve soguma sirasinda kullanilir. Bu da seklin sag tarafindaki bolgedir. Sicaklik, basing

ve helisel vida hiz1 en uygun sekilde secilerek bu hatalar 6nlenebilir [7].

hiz kentrol —)»i B

B SR beente

hiz

||| basing

baslama dedisim son -
zaman —»

Sekil 3.7. Kaliplama esnasinda meydana gelen hatalar [7]
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3.3. Baglayic1 Giderme

Kaliplama prosesinden sonraki asama baglayici gidermedir. Baglayicilarin ana
gorevi kaliplama prosesine kadardir. Baglayicilarin sinterleme asamasindan Once
atilamamasi sonucu son iiriinde; ¢cokme, catlak ve kimyasal reaksiyonlara sebep olur.
On-iiriinii bozmadan baglayicilar1 uzaklastirma islemi birkag¢ farkli basamakta

gerceklesir.

Baglayici gidermede amag¢ On-iiriine zarar vermeden en kisa siirede baglayicilarin
uzaklastirllmasidir [12]. Baglayic1 gidermenin ilk asamasinda ¢oziiciiler kullanilir.
Ikinci asama ise sicakligin etkisi ile gerceklestirilir. Bu nedenle biri herhangi bir
¢oziicli icinde coziilebilen ve digeri ¢oziilemeyen olmak iizere en az iki farkh
baglayict kullanilmasi1 gerekir. Cizelge 3.2°de ¢oziicii iginde c¢oziilebilen ve

¢oziilemeyen baglayici tipleri goriilmektedir.

Cizelge 3.2. Coziilebilir baglayici giderme kombinasyon drnekleri [1]

Coziilebilir Coziilemez

baglayici bileseni | baglayici bileseni Coziicii

parafin wax polipropilen heptan

yerfistigl yagi polietilen etilen dikloriir
polietilen glikol poliasetal su

polietilen glikol polimetil metakrilat | su

asetanilid polistren su

balmumu polietilen karbon tetrakloriir

Baglayicilar, 1sitma ve kimyasal ¢oziiciilerde ¢ozme olmak tizere iki farkli sekilde
parca igerisinden cikartilir. Baglayicilarin en az birini ¢6zebilecek bir ¢oziiciiniin
icerisine daldirillan parcada baglayici ya sivilasarak yada buharlasarak parcadan
uzaklagtirilir. Su bazli baglayicilarin on-iiriinden yalnizca su ile uzaklastirilabilmeleri
onemli bir avantaj olusturmaktadir. Bu islemin gerek diisiik maliyetli olmas1 gerekse

On-iiriiniin baglayici ¢ikarma isleminden daha az etkilenerek seklinin bozulmamasi



39

su bazli baglayicilann 6n plana c¢ikarmaktadir. Genellikle 50°C suda coziindiirme

islemi yapilmaktadir [7,8,40].

Isitma ile baglayicilarin giderilmesi genellikle ikinci sirada yapilan baglayici giderme
islemidir. Isitma ile baglayicinin uzaklastirllmasinda ise, baglayici sicakligin etkisi

ile ya eriyerek, ya bozularak yada buharlasarak parcadan ayrilir.

Bu tez calismasinda da kullamilan baglayicilardan olan polietilenin parcadan
uzaklastirilmast Sekil 3.8’de goriilmektedir. Grafikten de anlagildigi gibi polietilenin

parcadan uzaklastirilmasi diisiik sicaklik artis hizinda gerceklestirilmektedir.

Sicaklik,’C

500 ' I i
[7 Silisyum

nitriir- -
400 + polietilen

300

200

Sabit
baglayici
Giderme

100 -

| |
8- 0o A6 600

Zaman,dak.

Sekil 3.8. Silisyum nitriir igcerisinden polietilenin sicaklik-zaman kontroliinde
uzaklastirilmasi [7]

Sicaklik ile baglayicinin uzaklastirilmasinda sicaklik artis hizi ve kritik sicaklik
degerleri onemlidir [12]. Baglayicinin uzaklastirildig: sicakliga kadar sicaklik artig

hizinin olduk¢a yavas olmasi gerekmektedir. 25um toz ve polimer esash
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baglayicilardan olusan parcada 1s1 ile baglayici giderme isleminde olusan hatalar

Sekil 3.9°da goriilmektedir [7].

Sicakhik,’C

300 T I

catlaklar

200 —

100 —
Sicaklik yolu

: I | |
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Sicaklik artis hiz1 °C/dak

Sekil 3.9. Sicaklikla baglayict gidermede olusan hatalar [7]

3.4. Sinterleme

Seramiklerde sinterleme kinetigini artirmak veya sinterleme sicakligim diisiirmek
icin genel olarak iki yaklasim vardir. Birincisi, ¢ok ince tozlar kullanmak veya ham
form yap1 icerisindeki aglomerasyonu elimine etmektir. Aglomerasyonlar, sinterleme
sirasinda, matriks igerisinde kendini ¢evreleyen tozlardan farkli sekilde sinterlendigi
icin catlakliklara, biiyiik bosluklarin olusmasina sebep olur ve bunlarda parganin tam
olarak sinterlenmesini engeller. Ikincisi ise sinterleme katki maddeleri kullanmaktir.
Bu katki maddeleri, kat1 ¢ozelti igerisinde tane sinirlarinda olusturduklarn sivi faz

difiizyonu ile sinterleme kinetigini artirirlar [33].
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TEK’da baglayic1 giderme isleminden sonra sinterleme islemi gergeklesir.
Sinterlemenin amacit ham halde hicbir yiik tasiyamayacak olan parcanin, yiiksek
sicakliklarda pisirilerek mukavemetini artirmaktir. Baglayici giderme isleminde iyice
artan bosluk miktar1 sinterlenerek yok edilir ve parcada cekmeler meydana gelir.
Bosluk miktarinin  azalmasi parcanin  yogunlugunun artmasi ve mekanik

ozelliklerinin iyilesmesi anlamina gelmektedir.

Sinterleme isleminden sonra par¢anin mukavemet ve sertliginin artmasinin yani sira
stineklik, iletkenlik, manyetik 6zellik, asinma ve korozyon direnci gibi miithendislik

ozelliklerinde de artma meydana gelir [8].

Sinterleme islemi, malzemenin erime sicakliginin yaklagik 3/4¢ ile 4/5’1 arasinada
bir sicaklikta gerceklesir [41]. TEK ile iiretilen pargalarin sinterleme sicakligi erime

sicakligina yakindir [8].

TEK isleminde baglayict gidermeden sonra parganin yogunlugu yaklasik %60
civarmdadir. Bu da parcada %40 civarinda bosluk oldugunu gosterir. On sinterleme
sonrasinda bu yogunluk yaklasik %70’lere c¢ikar. Sinterlemeden sonra %95-100
teorik sinterleme yogunluguna ulagilir. Bu yogunlagsma dogal olarak parcanin
cekmesi ile meydana gelmektedir. Bosluklar1 yok etmek, baslangi¢c boyutlarinin
kisalmast demektir. Parcanin ¢ekmesi sinterlemede ana hedef olmasina ragmen,
cekme ile parcada c¢arpilmalar meydana gelebilmektedir. Besleme stogundaki
tozlarin yiiksek paketleme yogunlugu, sinterleme sirasinda ¢ekme miktarimi ve
carpilmay1 disiiriir. Yiiksek paketleme yogunlugu daha fazla temas noktasi
sagladigindan dolay1 sinterlemede avantajdir [8]. Sinterlemenin etkileri Cizelge

3.3’de goriilmektedir. [42]
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Cizelge 3.3. Sinterleme islemi etkileri [42]

Degismeler Etkileri

Daha hizli sinterleme
Daha yiiksek maliyet
Daha yiiksek saflik
Artan zararlar

Toz boyutunun diismesi

Daha yiiksek maliyet
Zamandaki artis Tane biiytimesi
Verimliligin azalmasi
Daha fazla cekme

Tane biiytiesi

Daha yiiksek maliyet
Sicakligin artmasi Firin sinirlamasi
Yiiksek ozellikler
Yiizey sinirlamalart
Bosluklarin kabalagsmasi

Daha az ¢cekme

Daha kiiciik bosluklar

Daha yiiksek son yogunluk
Uniform boyutlar

Daha yiiksek mukavemet
Katkilarin artmasi Homojenlik problemleri

Daha yiiksek sinterleme sicakligi
Daha hizli sinterleme

Daha diisiik sinterleme sicakligi
Sinterleme katkilarinin kullanilmasi Gevreklik

Carpiklik

Tane biiyiimesi kontrolii

Ham yogunlugun artmasi

3.4.1. Sinterleme mekanizmalari

Genellikle kat1 hal sinterleme ili¢ asamada gerceklesir:

1. Asama: Partikiiller aras1 temas boyun olarak adlandirilan sinter kopriilerine
doniisiir. Bu asamada toz tanecikleri birbirinden bagimsizdir. iki tanecik arasindaki
temas diizlemlerinde tane sinir1 olusumu baglar. Tane merkezleri ¢ok kiiciik bir

miktar birbirine yaklagir. Hacimsel daralma sinirhidir.

2. Asama: Giiclii boyun olusumuyla beraber eger x:a orani belli bir degerin {istiine

cikacak olur ise tane sekli tamimlanabilirligini kaybeder. Diizenli bir bosluk ag
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olusumu go6zlenir ve yeni mikro yap1 olusumuna izin veren tane bilyiimesi meydana
gelir. Gozenekler parca yiizeyine kadar bibiri ile baglantilidir. Boyutsal kiiciilmenin

en fazla goriildiigii saftha bu asamadir.

3. Asama: Kapali gozenek oram hizla azalir. Birbirinden izole edilen gozenekler
kiiresel sekil kazanmaya baslar. Sayet gozenekler arasinda gaz bosluklar1 kalmigsa bu

sinterlenmis yapida teorik yogunluga ¢ikmak miimkiin degildir [43].

Sekil 3.10. Boyun bdlgesinde muhtemel sinter mekanizmalari
1:yiizey difiizyonu 2:buharlagsma ve yogunlasma
3:kiitle difiizyonu 4:Tane sinin difiizyonu

Yiizey difiizyonu muhtemel tiim sinterleme proseslerinde goriilmektedir. Ozellikle
ince tanelerin ve buna bagh olarak 6zgiil ylizey alam fazla olan tozlarin kullanildig
diisiik sicaklik sinterleme islemlerinde birinci asama sinter mekanizmasinda baskin
olarak yer alir. Yiizey tasimminda genel kabul diizensiz sekilli yiizeylerin
diizgiinlesmesi, gozeneklerin kiiresellesmesi, ve boyun genisleme hususunda etkin
rol oynamaktir. Tiim difiizyon mekanizmalan icerisinde yiizey difiizyonu en az
aktivasyon enerjisine ihtaya¢ duymaktadir. Yiizey tasinimi disinda tek fazh
sistemlerde diisiik sicakliklarda tane smir1 difiizyon mekanizmasi da Snemli rol
oynamaktadir. Tane smir1 difiizyonu orta ve sonraki asamalarda godzeneklerin

kiigiilmesi ile atom bosluklarinin toplanmasi ve tane igerisinden uzaklastirilmasinda
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da etkin rol oynamaktadir. Bosluklar yardimiyla kiitle difiizyonu bir cok sinterleme
prosesinde baskin yontemdir. Yiiksek aktivasyon enerjisi nedeniyle yiiksek

sicakliklarda yiizey ve tane sinir1 tasinimindan daha baskindir [43].

Sinterleme mekanizmasinda aluminanin ilk tane boyutunun etkisi ¢ok fazladir.
Zeming He [11] ve arkadaslarimin yaptigi arastirmada ilk tane boyutu kaba olan
tozlarin sinterleme mekanizmalari, ince olanlarla karsilagtirildiginda tane boyutunun
kabalastik¢a tane sinir1 difiizyonunun yiizey difiizyonundan daha etkili gerceklestigi

bunun da tane bilyiimesine etki ettigini saptanmustir.

3.4.2. Sinterleme parametrelerin etkileri

Sabit hacimdeki yiizey alami sinterlemeyi etkileyen en Onemli etkendir. Bununla
baglantili olarak toz boyutu ve toz sekli sinterlemeye etki etmektedir. Sinterleme
isleminde zaman, sicaklik, ham yogunluk, ve tane biiyiimesi etkili olan diger

parametrelerdir.

Sinterleme prosesinde toz boyutunun yogunluga etkisi Sekil 3.11°de goriilmektedir.
10pum, 20um ve 40um toz boyutunda bakir tozlarinin 1 saat sinterlenmesi ile olusan
grafikte 20um biiyiikliikteki tozlardan 1000°C’de %82 yogunluga ulasilirken ayni
sicaklik ve siirede 40um toz boyutundaki parcada %68 teorik yogunluga

ulagilmaktadir.

Sekil 3.12°de ise 4 farkli zamanda teorik yogunlugun sicaklikla degisimi
goriilmektedir. 0,4um tane boyutunda aluminanin tane biiyiimesini engelleyerek daha
diisiik sicaklikta daha c¢ok bekleterek istenilen yogunluga ulasildigi goriilmektedir.

Alumina icerisine MgO katilarak tane biiyiimesi engellenmistir [7,23].

Sinterleme firnlar1 atmosfer kontrollidiir. Atmosfer kontroliinde genel olarak

indirgeyici gazlar kullanilmaktadir.
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4. DENEYSEL CALISMALAR

Bu boliimde tezin konusunu olusturan alumina tozlarimin 6zellikleri ile baglayici
olusturan PEG4000, polietilen ve stearik asit’in fiziksel ve kimyasal ozellikleri
verilecek daha sonra baglayici karisimi ve besleme stogu hazirlama yontemleri
anlatilacaktir. Besleme stogunun hazirlanmasindan sonra degisik karisim oranlarinda
kilcal reometrede yapilan reolojik 6zellik denemelerinin grafikleri verilecektir. Bir
sonraki asama enjeksiyon kaliplama makinasinda basilanan basilan egme ve ¢ekme
numunelerinin resimleri ve kaliplama parametreleri belirtilecektir. Daha sonra
baglayici1 giderme isleminde uygulanan yontem ve elde edilen sonuclar anlatilacaktir.
Son olarak ise sinterleme denemeleri sonunda elde edilen yogunluk ve mekanik

ozellik incelemeleri yapilacak kirik yiizeylerdeki SEM goriintiileri verilecektir.

4.1. Alumina Tozu (ALO;)

Denemelerde kullanilan alumina tozu Treibacher Schleifmittel firmasi tarafindan
tretilmistir ve 2003K120470-9 nolu DPT projesi kapsaminda temin edilmistir.
Kullanilan aluminanin kodu ALODUR WSK F500 fused alumina olup fiziksel
ozellikleri ve kimyasal bilesimleri Cizelge 4.1°de goriilmektedir. Nunmunelerde
yapilan XRD analizi sonunda kimyasal yapisinin saf alumina oldugu goriilmiistiir.
XRD analiz sonuglart EK-3’de goriilmektedir. Alumina tozunun tanecik boyut
dagilimi Makina Miihendisligi Boliimii Toz Metalurjisi labratuvarinda bulunan
“Malvern Master Sizer E” laser 151n1 ile boyut 6l¢me cihazinda dl¢iilmiis ve ortalama

tane boyunun 16um oldugu goriilmiistiir.

TEK’da toz boyutu 20um altinda olmasi ve ozellikle seramiklerin karmasik sekilli
olmasindan dolay1 toz boyutu ortalamasinin 10um altinda olmasi gerekmektedir
[7,27]. Bu esasla Turbula marka {i¢ boyutlu karistiricida 6giitme islemi yapilmistir.
Ogiitme isleminde 10 mm capinda zirkonya bilyalar kullamlmstir. 300g zirkonya
bilya ile 100g alumina tozu 750 ml hacminde kaba konularak 2, 6, ve 12 saat

ogiitiilmiistiir.
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Resim 4.1 Turbula ii¢ boyutlu karistirici

Cizelge 4.1. Alumina tozunun baz fiziksel ve kimyasal ozellikleri

Alumina

%99.62 Al,03 % 0.02 Fe,03, %0.34 Na;O, %0.02 SiO,

Toz Boyutu FEPA 230-FEPA 1200 (53um-3um) boyutlarinda iiretilmistir.

Ozellikler Degerler
Yogunluk, g/cm’ 3.96
Molekiil agirligi, g/mol 101.961
Sertlik, Mohs 9
Cekme mukavemeti, Max, MPa 300
Elastiklik modiilii, GPa 370
Egme mukavemeti, MPa 400
Poison orani 0.22
Ergime sicakligi, °C 2054
Kaynama sicakligi, °C 3000

2 saatlik ogiitme siiresinden sonra yapilan ol¢iimde 13um, 6 saat 6giitme sonunda 12
pum ve 12 saat 6giitme sonunda 10pum ortalama toz boyutu elde edilmistir. Daha uzun
siirede yapilan Ogiitme denemelerinde boyutta ©6nemli bir degisim meydana
gelmemistir. EK-1."de ogiitiillmeden onceki ve EK-2.’de Ogiitmeden sonraki toz

boyutlart goriilmektedir.
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4.2. Baglayic Bilesenleri

Baglayic1 bilesenleri; enjeksiyon kaliplamasi yapilacak alumina tozunu sinterleme
asamasma kadar birarada tutacak polietilen, akist kolaylastiracak PEG ve toz
yiizeyini nemlendirici ve kayganlastirici etkisi olan stearik asitten olugmaktadir.
Baglayici karisimlarinda yapilan reoolojik denemeler PEG’in bozunma sicakligi olan

220°C nin altindaki sicakliklarda yapilmistir.

Polietlen glikol (PEG)

En Onemli o6zelligi suda c¢oziinmesi ve termoplastik olmasidir [10]. Polietilen
glikoller ¢izgisel yapidaki polimerlerin suda ¢dziinen bir ailesini meydana getirirler
ve etilenoksit’in  ilave reaksiyonu ile elde edilirler. Genel formiilleri: H-
(OCH;CH;),-OH olup n tekrarlanan oksietilen gruplarinin ortalama sayisidir.
PEG’ler ortalama molekiil agirliklarinin sayist ile adlandirilir [37]. Bu ¢alismada
kullanilan PEG4000 Merck firmasi tarafindan toz halinde iiretilmistir. Erime noktasi

65-70 °C arasindadir. Yogunlugu 1,21g/cm® diir.

Polietilen (PE

Enjeksiyon kaliplamada kullanilan bu termoplastik madde toz halinde
bulunmaktadir. Sinterleme asamasina kadar ham mukavemet polietilen ile
korunmaktadir. Kimyasal formiilii (-CH, CH,), dir. Yogunlugu 0,91 g/cm3’diir.
Erime sicakligi 170 °C’dir.

Stearik asit (SA)

Baglayici kanigimlarinda kayganlastirici olarak kullanilan bu maddenin kimyasal
formiili CH; (CHy);¢ CO,H dir. Merck firmasi tarafindan iiretilen bu maddenin

yogunlugu 0,94 g/cm3 olup erime noktas1 67-69 °C’dur.
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4.3. Besleme Stogu Hazirlama

Besleme stogu hazirlarken kullanilan baglayicilar PEG4000, PE ve SA’dir. Bu
baglayicilar agirlikca %65 PEG, %30 PE ve %5 SA’dan olugmaktadir [10]. Bu
oranlarda birlestirilen baglayicilar once elle harmanlanip daha sonra kap igerisine
konularak Turbula marka ii¢ boyutlu karistiricida 45 dakika siire ile karstirilmistir.
Daha sonra reoloji denemelerinde kullanmak iizere % hacimce Cizelge 4.2’de
belirtilen oranlarda 100’er gram besleme stogu olusturacak sekilde alumina tozu ile
birlestirilmis ve yine 45 dakika siire ile Turbula marka ii¢ boyutlu karistiricida
kanstirilmistir. Karisim miktarlarinin belirlenmesinde asagidaki baglayici ve alumina

yogunluk degerleri kullanilmistir.

e Baglayici karisiminin yogunlugu, 1,1078¢ /cm’

¢ Aluminanm yogunlugu, 3,96g /cm’

Cizelge 4.2. Besleme stogu hazirlamak icin gerekli toz-baglayici karisim miktarlart

Alumina Hacim Al?m"}a Ba:glayia Teorik Yogunluk
Karisim oram (%) Agirh@ Agirhg: ( g/cms)
(® (2
1 50 78,138 21,859 2,533
2 53 79,964 19,834 2,619
3 54 80,754 19,244 2,647
4 56 81,98 18,019 2,705
5 58 83,153 16,844 2,762

4.4. Kilcal Reometre Denemeleri

Calismada kullannilan besleme stoklarinin viskozitelerini ve kayma hizlarim
belirlemek icin termo plastiklerde de kullanilan ASTM 1238, TS 1675 ve TS 1323
ile standart hale getirilmis bir kilcal reometre kullanilmistir [40]. Kullanilan
reometrenin nozul capt 2 mm ve nozul boyu ise 8 mm uzunluktadir. Yiikleme
haznesinin ¢ap1 ise 9,8 mm’dir. Reometre Honeywell marka dijital gostergeli bir

sicaklik kontrol cihazi ile ayarlanmaktadir. Reometre Resim 4.2’de goriilmektedir.
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TEK iinitesine konulan besleme stogunun uygun bir sicaklik ve basingla kalip
bosluguna gondermek gerekir. Sicakligin az olmasi karisim viskozitesinin yiiksek
olmasina, dolayisiyla kaliplamanin zorlagmasina, yiiksek olmasi da, baglayici ile
tozun ayrigsmasina, kaliptan cikan par¢anin ¢ekmesinin ¢ok olmasina ve ham
mukavemetin diisik olmasina neden olmaktadir. Basincin az olmasi karigimin
kaliplanamamasina, cok olmasi ise toz ve baglayici ayrismasina neden olmaktadir.
Toz-baglayic1 kritik oranida bir diger Oonemli faktordiir. Toz oram fazla olursa
viskozite artmasindan dolay1 kaliba malzeme enjekte edilemeyecek, baglayict orani
fazla olursa tozu birarada tutmak zorlasacaktir. Sicaklik, basing ve kritik oranin
incelenmesi reolojik denemelerle yapilmistir. Ayrica Sekil 3.4‘deki grafikte belirtilen

akig tipleri ile bulunan grafiklerdeki egriler karsilastirilmistir.

Resim 4.2. Kilcal reometre

Kilcal reometrede denemeler yapmak i¢in sirasiyla hacim olarak % 50-53-54-56-58
toz oranlarinda besleme stoklari hazirlanmigtir. Daha sonra kilcal reometre
polimerlerin erime noktasinin iistiinde bir sicakliga ¢ikarilarak toz-baglayici karisimi

graniil hale getirilmistir.
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Resim 4.3. Deneylerde kullanilan BEL markali elektronik terazi

Graniil hale getirilen besleme stogu 0.001g hassasiyette terazi ( Resim 4.3. ) ile 7 ser
gram tartilarak yiikleme haznesine konulmustur. Bu islemin ardindan piston yerine
takilarak Once haznedeki hava boslugu alinmistir. Bir siire bekledikten sonra
agirliklar piston {izerine uygulanarak akis siiresi Olgiilmiistiir. Akisi sona eren
malzemenin, sogumasinin ardindan akan malzeme miktar1 Sl¢iilmiistiir. Bulunan bu
degerler kullanilarak besleme stoklarinin kayma gerilmesi, kayma oram ve

viskoziteleri hesaplanmistir. Bu hesaplamalarda asagidaki formiiller kullanilmistir

[8].

r Fr
Kayma gerilmesi(Pa)= — =
e ) 2L 27R°L
Kayma hizi(s™) = 4—Q3 = 4‘2
r rt
4 4
Viskozite(Pa.s)= Prr = F;t
8LO 8R°LV

Esitliklerde; P piston basinci (Pa), F pistondaki kuvvet (N), r nozul yaricapi (m), R
silindir yaricap1 (m), L nozul boyu (m), Q Akis orani (m%/s), V akan hacim (m3) vet

akis siiresi (s)’dir.
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4.4.1. Baglayici + %50 alumina karisim

%50 toz oraninda kilcal reometre denemeleri 140- 190 °C’leri arasinda ve 1,36-1,879
MPa basinglar altinda yapilmistir. Bu denemelerde 140 °C sicaklikta viskozitenin ¢ok
yiikksek oldugu goriilmektedir. Bundan sonraki denemelerde bu sicaklikta deney
yapilmasina gerek olmadigi anlasilmistir. Ayrica sicaklik ve basincin artmasi ile
viskozitenin diistiigii goriilmektedir. MFR degerinin de sicaklik ve basincin artmasi
ile artign goriilmektedir. Sekil 4.2°deki grafikte elde edilen egri psedo-plastik

davranis egrisine benzemektedir.

Cizelge 4.3. %50 toz oranli besleme stogu deney sonuclari

No | Tor | Seaik | Bawne | G| Vidar | Genmes | | Vikoste | MR
(s) (& (kPa) (s-1)
1 50 140 1.36 86.98 1.995 85 11.529 7372.60 13.762
2 50 150 1.36 39.36 5.603 85 71.555 1187.90 85412
3 50 160 1.36 18.45 6.051 85 164.856 515.60 196.780
4 50 170 1.36 10.19 6.467 85 319.009 266.45 380.785
5 50 180 1.36 5.86 6.564 85 563.049 150.96 672.082
6 50 190 1.36 5.71 6.716 85 591.221 143.77 705.709
7 50 140 1.879 73.11 2.568 117.438 17.656 6651.41 21.075
8 50 150 1.879 11.71 6.460 117.438 277.300 423.50 330.999
9 50 160 1.879 5.28 6.618 117.438 630.039 186.40 752.045
10 50 170 1.879 3.98 6.595 117.438 832.926 140.99 994.221
11 50 180 1.879 3.75 6.729 117.438 901.974 130.20 1076.640
12 50 190 1.879 2.23 6.769 117.438 1525.789 76.97 1821.256




53

Karisim + %50 Al203
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Sekil 4.1. Hacimce %50 Alumina igeren goriiniir viskozite/sicaklik grafigi
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Sekil 4.2. Hacimce %50 alumina igeren goriiniir viskozite/goriintir kayma hiz1 grafigi

4.4.2. Baglayic1 + %53 alumina karisimi

% 53 toz oraninda denemeler 150-200 °C’ler arasinda yine ayni basinglar
uygulanarak yapilmistir. 170 °C’nin iizerindeki sicakliklarda viskozite degeri belirgin

sekilde diismekte oldugu goriilmiistiir. Bu sicakliktan sonra basing degisiminin



54

viskoziteye cok fazla etkisinin olmadig1 goriilmiistiir. Ayrica yine psedo-plastik akis

davranisi goriilmektedir.

Cizelge 4.4. %53 toz oranli besleme stogu deney sonuglari

No | Tor | sk | Bowne | Gl | Vi | e |t | Vikoste || MR
(s) (€3] (kPa) (s-1)

1 53 150 1.36 40.212 4.638 85 56.07 1515.90 69.20

2 53 160 1.36 7.19 6.737 85 455.53 186.60 562.20

3 53 170 1.36 5.92 6.783 85 557.03 152.60 687.47

4 53 180 1.36 4.88 6.602 85 657.70 129.24 811.72

5 53 190 1.36 4.72 6.698 85 689.89 123.21 851.44

6 53 200 1.36 5.62 6.742 85 583.21 145.74 719.79

7 53 150 1.879 34.95 6.255 117.4375 87.01 1349.75 107.38

8 53 160 1.879 6.02 6.623 117.4375 534.85 219.57 660.10

9 53 170 1.879 4.38 6.653 117.4375 738.44 159.03 911.37
10 53 180 1.879 3.21 6.695 117.4375 1013.96 115.82 1251.40
11 53 190 1.879 2.55 6.732 117.4375 1283.45 91.50 1584.00
12 53 200 1.879 2.05 6.825 117.4375 1618.54 72.56 1997.56
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Sekil 4.3. Hacimce %53 Alumina igeren goriiniir viskozite/sicaklik grafigi
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Karigim + %63 Al203
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Sekil 4.4. Hacimce %353 alumina igeren goriiniir viskozite/goriintir kayma hiz1 grafigi

4.4.3. Baglayici + %54 alumina karisimi

Bu karigim oraninda da 150-200 °C sicakliklar arasinda denemeler yapilmistir. Bu
denenmeler sonunda Viskozitenin 160-200 °C sicakliklar arasi ¢ok az degistigi
goriilmektedir ve bu durum Newtoniyen akis 6zelligine benzemektedir. Fakat buna
ragmen azda olsa viskozitenin sicaklikla azaldigi da goriilmektedir. Bu karigimda
basincin degisimi MFR degerlerinde oldukga etkili olmustur. Yiiksek basingta MFR

degerleri daha fazla olmaktadir.



Cizelge 4.5. %54 toz oranli besleme stogu deney sonuglari

No | Tor | S | e | Al i | G | Ko | Vit |
® (kPa)

1 54 150 1.36 46.84 5.273 85.00 54.15 1569.72 67.54

2 54 160 1.36 9.19 6.571 85.00 343.93 247.14 429.01

3 54 170 1.36 9.14 6.541 85.00 344.23 246.92 429.39

4 54 180 1.36 8.55 6.587 85.00 370.58 229.37 462.25

5 54 190 1.36 8.02 6.411 85.00 384.51 221.06 479.63

6 54 200 1.36 448 6.662 85.00 715.29 118.83 892.23

7 54 150 1.879 26.18 6.14 117.44 112.81 1041.00 140.72

8 54 160 1.879 471 6.643 117.44 678.42 173.10 846.24

9 54 170 1.879 4.38 6.617 117.44 726.68 161.61 906.44
10 54 180 1.879 3.06 6.703 117.44 1053.67 111.46 1314.31
11 54 190 1.879 2.2 6.727 117.44 1470.80 79.85 1834.64
12 54 200 1.879 2.12 6.726 117.44 1526.08 76.95 1903.58
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Sekil 4.5. Hacimce %54 Alumina igeren goriiniir viskozite/sicaklik grafigi
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Karisim + %54 Al203
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Sekil 4.6. Hacimce %353 alumina iceren goriiniir viskozite/goriintir kayma hiz1 grafigi

4.4.4. Baglayici + %56 alumina karisim

Bu karisim oraninda da aym sicaklik araliklarinda denemeler yapilmistir. 160 °C
sicakliktan sonra viskozitenin 500 Pa.s’nin altina indigi goriilmektedir. TEK besleme
stoklarinin viskozitesinin 1000 Pa.s’nin altinda olmasi gerektigi bilinmektedir.
Bundan dolay1 viskozitenin 160-200 °C arasinda TEK icin uygun oldugu sonucuna
vartlmaktadir.  Ayrica %54 kansim  oranindaki  viskozite degerleri ile
karsilastirildiginda ayn1 sicakliklarda viskozitenin arttigi goriilmektedir. MFR
degerlerine bakildiginda diisiik basincta oldukca azaldigi goriilmektedir. Akis

davramiginin grafigine bakildiginda psedo-plastik akis dacranigina benzemektedir.



Cizelge 4.6. %56 toz oranli besleme stogu deney sonuglari

Akis Akan Kayma Kayma . .
No T[;:Z S1(c3(l§l)1k ](3131%25 Siiresi Miktar Gerilmesi Hiz1 (s- Vti)l;():;te ( %ngk)
®) @ (kPa) 1 : £
1 56 150 1.36 45.72 4.328 85 44.56 1907.63 56.80
2 56 160 1.36 13.21 6.397 85 227.94 37291 290.55
3 56 170 1.36 12.75 6.459 85 238.45 356.47 303.95
4 56 180 1.36 12.38 6.401 85 243.37 349.26 310.23
5 56 190 1.36 10.22 6.438 85 296.51 286.67 377.96
6 56 200 1.36 10.12 6.452 85 300.09 283.24 382.53
7 56 150 1.879 35.12 4.874 117.438 65.32 1797.77 83.27
8 56 160 1.879 8.15 6.514 117.438 376.21 312.16 479.56
9 56 170 1.879 7.35 6.632 117.438 42472 276.51 541.39
10 56 180 1.879 6.25 6.57 117.438 494.80 237.34 630.72
11 56 190 1.879 3.35 6.669 117.438 937.04 125.33 1194.45
12 56 200 1.879 3.26 6.612 117.438 954.68 123.01 1216.93
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Sekil 4.7. Hacimce %56 Alumina igeren goriiniir viskozite/sicaklik grafigi
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Karnsim + %56 Al203
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Sekil 4.8. Hacimce %56 alumina igeren goriiniir viskozite/goriintir kayma hiz1 grafigi

4.4.5. Baglayici + %58 alumina karisimi

Bu karisimda yapilan denemelerde 150 ve 160 °C’lerde diisiik basincda hi¢ akma
goriilmemistir. Yine diisiik basingda 170 °C ve istii sicakliklarda cok yiiksek
viskoziteler meydana gelmektedir ve TEK’e uygun degildir. Yiiksek basin¢da
yapilan denemelerde ise az da olsa akis saglanmistir fakat akis gozlemlendiginde
diizenli olmadig1 goriilmiistir. MFR degerleride incelendiginde akan miktarin az
oldugu goriilmektedir. Bu nedenlerle bu oran kritik oran olarak belirlenebilir. Kritik
oranin hacimce %2-5’1 altinda bir oran besleme stogu olusturmak i¢in en iyi oran
olarak bilindiginden dolay1 [7] besleme stogu karisim oranimizi %355 toz orani olarak

belirleyip, bu oranda enjeksiyon kaliplama i¢in karisim hazirlanmstir.



Cizelge 4.7. %58 toz oranli besleme stogu deney sonuglari

Akan Kayma Kayma
Toz | Sicaklik | Basig Akis Miktar Gerilmesi Hiz1 Viskosite MFR
No | % (°C) | (MPa) | Siiresi (s) () (kPa) (s-1) (Pa.s) (/10dK)
1 58 150 1.36 akmadi
2 58 160 1.36 akmad1
3 58 170 1.36 62.57 2.398 85 17.67 4811.16 23.00
4 58 180 1.36 63.93 2.603 85 18.77 4528.59 24.43
5 58 190 1.36 44.4 3.216 85 33.39 2545.65 43.46
6 58 200 1.36 45.38 4.832 85 49.09 1731.69 63.89
7 58 150 | 1.879 61.88 2.257 117.44 16.81 6984.56 21.88
8 58 160 | 1.879 44.88 4.13 117.44 42.42 2768.36 55.21
9 58 170 | 1.879 25.93 5.258 117.44 93.48 1256.33 121.67
10 58 180 1.879 13.73 6.122 117.44 205.55 571.34 267.53
11 58 190 1.879 12.22 6.14 117.44 231.62 507.02 301.47
12 58 200 1.879 8.44 6.299 117.44 344.05 341.34 447.80
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Sekil 4.9 Hacimce %58 Alumina igeren goriiniir viskozite/sicaklik grafigi
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Karigim + %58 Al203
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Sekil 4.10. Hacimce %58 alumina iceren goriiniir viskozite/goriiniir
kayma hiz1 grafigi

4.5. Kahplama

Kilcal reometre denemelerinden elde edilen sonuca gore hacimce %55 toz, %45
baglayici iceren besleme stogu hazirlanmistir. Hazirlanan besleme stogu ile kilcal
reometrede granill yapilmistir. Graniil hale getirilen besleme stogundan Makina
Miihendisligi Boliimii Toz Metalurjisi labratuvarinda bulunan ARBURG marka
Allrounder 220S model enjeksiyon makinas1 ile iki farkli boyutta cekme numuneleri
ve egme numuneleri basilmistir. Enjeksiyon makinasi Resim 4.4’de goriilmektedir.
TEK islemi ile imal edilen ¢cekme ve egme numuneleri Resim 4.5’de boyutlar ise

Cizelge 4.8’de verilmektedir.
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Resim 4.4. Enjeksiyon kaliplama makinasi (Arburg Allrounder 220S)
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Sekil 4.11. Cekme ve ii¢ nokta egme numunelerinin geometrileri



Resim 4.5. Kaliplanmis numuneler

Cizelge 4.8. Cekme ve egme numuneleri ham yogunluktaki boyutlar

Ol(;iiler (mm)
Boyutl
YA T Riiyiik | Kiiciik
L 118 108
. a 93.6 85.3
_§ D, 7.88 5.85
o D, 245 2.75
D, 5.85 3.82
o b 122
& h 77
= S 89.5

Cizelge 4.9. TEK isleminde kullanilan parametreler

numuneleri

Enieksivon Silindir Mal Kalip
baSil'lCI (}tl,ar) sicakhigi alma sicakligt
(°0) (cm®) ©C)
Egme 760 200 12,5 20
numuneleri
Gekme 1045 200 15.8 20
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4.6. Baglayic1 Giderme

TEK ile iiretilen numunelerde bulunan baglayicilardan, PEG suda c¢oziindiirme
yontemiyle bu asamada, PE ve SA ise sinterleme asamasinin ilk boliimiinde
uzaklastinlmistir. Ik baglayic1 giderme islemi, numuneleri metal bir kap icerisine
yerlestirip Resim 4.6’daki firinda 50°C sicakliga ayarlayarak gerceklestirilmistir.
Suda ¢oziindiirme islemine baslamadan Once biitiin numuneler ayr1 ayn tartilip
numaralandirilmigtir. Suda ¢oziindiirme igslemi numunelerin tamamen su icerisine
batirilarak yapilmistir. Kiiciik boyutlu ¢ekme numuneleri, 15 saat su icerisne batirilip
¢oOziindiriildiikten sonra numuneler 7 saat kurutulup biitiin numuneler tekrar tartilip
uzaklasan PEG miktar1 bulunmustur. Kiicilk ¢cekme numunelerinde %89 ile %99
arasinda PEG degerlerinin uzaklastirildigi goriilmiistiir. Ayn1 metot biiyiikk ¢cekme
numunelerine uygulandiginda %79 ile %89 arasinda degerler elde edilmistir. Egme
numuneleri ise 24 saat suda bekletilip icerisindeki PEG c¢oziindiiriiliip, 7 saat
kurutulduktan sonra numuneler tekrar tartilmistir ve yapilan hesaplamalardan sonra

%86 ile %93 arasinda PEG’in numunelerden uzaklastirildigi belirlenmistir.

Bu sonuclarla baglayici giderme isleminde, kesit alani ve numune boyutlarinin

onemli etki ettigi goriilmektedir.

Resim 4.6. Protherm markali baglayici giderme isleminde kullanilan firin
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4.7. Farkh 1sitma rejimlerinde sinterleme

Sinterleme islemi icin ii¢ farkli sinterleme firmi kullanilmistir. ilk denemeler Gazi
Universitesi Miihendislik-Mimarlik Fakiiltesi Kimya Miihendisligi laboratuvarinda
bulunan, 1600°C’de calisabilen protherm marka programlanabilir firinda
gerceklestirilmistir. ikinci deneme ise Sakarya Universitesi Miihendislik-Mimarlik
Fakiiltesi Metalurji ve Malzeme Miihendisligi Boliimii labratuvarinda bulunan
1750°C’ye ¢ikabilen Gero markali sinterleme firminda yapilmistir. Son deneme ise
Anadolu Universitesi Malzeme Miihendisligi Boliimii Firinlar Labratuvarinda

bulunan Nabertherm marka (Resim 4.7) 1800°C sicakliga ¢ikabilen yiiksek sicaklik

firninda gergeklestirilmistir.

Resim 4.7. Nabertherm marka yiiksek sicaklik firim

Sinterleme islemlerinde kademeli 1sitma uygulanmistir. Kimya Miihendisligi
labratuvarinda yapilan denemede 500°C’ye kadar 2°C/dak hizla ¢ikilmistir orada 1
saat bekletildikten sonra 5°C/dak hiz ile 1550°C’ye c¢ikilmigs ve burada 6 saat
bekletilerek sogumaya birakilmistir. Cikarilan numunelerde carpikliklar meydana
gelmistir. 500°C’ye kadar olan sicaklik artis hizim 1°C/dak’ya diisiiriildiigiinde
carpikligin olmadig1 goriilmiistiir. Bundan sonraki grafiklerde bu numunelerden

alian sonuglar “Isitma rejimi 17 olarak adlandirilacaktir.
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Sakarya Universitesi labratuvarinda yapilan denemede de kademeli sinterleme
gerceklestirilmistir. 500°C’ye kadar 3°C/dak hiz ile ¢ikilip orada 1 saat bekletildikten
sonra 6°C/dak hiz ile 1200°C sicakiliga c¢ikilmis ve orada 1 saat bekletilip aym hizla
1700°C’de 2 saat bekletilmistir. Sinterleme sonrasinda numunelerde carpikliklar
goriilmiistiir. Mekanik ozellik grafiklerinde buradan elde edilen numunelerden

bulunan sonuglar “Isitma rejimi 2 olarak gosterilecektir.

Anadolu Universitesi Firinlar labratuvarinda yapilan deneme ise iki asamada
gerceklestirilmistir. Sinterlemenin ilk asamasinda polimer esasli baglayicilar organik
baglayic1 uzaklastima firininda 1°C/dak sicaklik artis hiz1 ile 500°C sicakliga kadar
isitip, 1 saat bekletildikten sonra sogumaya birakilmistir. Soguma islemi
tamamlandiktan sonra numuneler yiiksek sicaklik firinina konulup 5°C/dak sicaklik
artis hiz1 ile 1750°C’ye ¢ikartilip 1 saat bekletilmis daha sonra ayni hiz ile 1800°C’ye
cikartilip 10 dakika bekletildikten sonra sogumaya birakilmistir. Firindan c¢ikan
numunelerden egme numunelerinde herhangi bir ¢arpiklik goriilmemektedir fakat
cekme numulerinin bir kisminin kirilmis oldugu goriilmiistiir. Burada yapilan

sinterleme sonrasi sonuclar1 grafiklerde “Isitma rejimi 3” olarak adlandirilacaktir.

(a) (b) (©)

Resim 4.8. Sinterleme sonunda elde edilen numuneler
a) Isitma rejimi 1 b) Isitma rejimi 2 3) Isitma rejimi 3
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Resim 4.9. Ham ve sinterlenmis numuneler

4.7.1. Sinterlenmis parcalarin yogunluklarmin ve % biiziilme oranlarmi él¢me

Sinterlenmis ¢ekme numunelerinin yogunluklarinin hesaplanmasinda Arsimet
prensibi kullanilmistir. Ik 6nce numunelerin kuru haldeki agirliklar1 olgiilmiistiir.
Daha sonra numunelerin i¢ yiizeyine su girmemesi i¢in TS 2305°de belirtildigi gibi
%5 parafin mumu + %95 xylene cozeltisine batirilarak yiizeyleri ince bir film
tabakasi ile kaplanmistir [45]. Yiizeylerinin kaplanmasindan sonra havada kurutulup

tekrar agirliklar l¢iilmiis ve bulunan degerler,

yogunluk = [ ™ ]xD "
m, —nm,

denkleminde yerine yazilarak yogunluklar hesaplanmistir. Burada,

m, : Numunenin kuru haldeki agirhg:
m, : Numunenin ¢ozelti icerisine batirilip kurutulduktan sonraki agirlig:

D | :Oda sicakligindaki saf suyun yogunlugu, 0,997 olarak alinmustir.

Standartta belirtildigi gibi m, ve m, degerlerinin birbirine ¢ok yakin olmasina 6zen

gosterilmistir.
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Sinterlenmis egme numunelerinin yogunluklarinin hesaplanmasinda TS EN 623-
2’deki yontem kullamlmistir [46]. Burada parcanin boyutlarinin diizgiin olmasindan

yararlanilarak,

yogunluk = (MJ
hacim

formiilii ile hesaplamalar yapilmistir.

Bulunan yogunluk degerleri aluminanin yogunluk degeri olan 3,96 g/cm’ ile

oranlanarak teorik yogunluk degerleri hesaplanmistir.

Yapilan hesaplamalar sonunda egme numunelerinde en yiiksek yogunluk Isitma
rejimi 3’de meydana gelmistir. Bu 1sitma rejiminde % 78 teorik yogunluk meydana
gelmistir. ikinci 1sitma rejimindeki yogunluk degerlerinin birinci 1sitma rejiminde
elde edilen degerlerden diisiik oldugu goriilmektedir. Bunun sebebi ise yiiksek
sinterleme hizindan dolay1r meydana gelen carpikliklar oldugu tahmin edilmektedir.
Yogunlugun diisik olmast diger mekanik 6zelliklerini de olumsuz yonde

etkilemektedir.

Cizelge 4.10. Egme ve ¢ekme numuneleri yogunluk degerleri

Egme numuneleri Cekme numuneleri
yogunluk % teorik yogunluk Yogunluk % teorik yogunluk
maks | min ort maks min ort maks | min ort maks min ort

Ham
numuneler 244 | 236 | 241 | 61.63 | 59.60 | 60.78 241 | 233 | 337 | 61.61 | 59.41 | 60.51

Isitma
rejimi 1 272 | 272 | 272 | 68.76 | 68.76 | 68.76 273 | 252 | 2.60 | 69.15 | 63.86 | 65.73
Isitma
rejimi 2 240 | 240 | 240 | 60.57 | 60.56 | 60.57 250 | 246 | 248 | 6332 | 62.13 | 62.72
Isitma

rejimi 3 3.17 | 3.08 | 3.12 | 79.96 | 77.82 | 78.79 339 | 3.01 | 3.17 | 85.74 | 76.08 | 80.09
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Cekme numunelerinin yogunluk degerleri hesaplandiginda, egme numulerindekine
benzer sonuclar elde edilmistir. En yiiksek yogunluk degeri 1sitma rejimi 3’de %85

teorik yogunlukla elde edilmistir.

Isitma rejimleri ile egme numunelerinin teorik
yogunluklarinin degisimi

80

70 /
60 a/\/

50
40
30
20
10
0 ‘ \
Ham numuneler Isitma rejimi 1 Isitma rejimi 2 Isitma rejimi 3

% Teorik yogunluk

Isitma rejimleri

Sekil 4.12. Egme numunelerinin teorik yogunluk degisimi

Isitma rejimleri ile cekme numunelerinin teorik
yogunluklarinin degisimi
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Ham numuneler Isitma rejimi 1 Isitma rejimi 2 Isitma rejimi 3

% Teorik yogunluk

Isitma rejimleri

Sekil 4.13. Cekme numunelerinin teorik yogunluk degisimi
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Egme ve ¢cekme numunelerinin % biiziilme oranlarinin hesabinda, numunelerin her
birinin boyutlar sinterlemeden 6nce ve sinterlemeden sonra kumpas ile Sl¢iilmiis ve

asagidaki formiil ile hesaplanmaistir.

b—a

Yobiiziilme = (
a

jxlOO

a : sinterleme 6ncesi dlciilen deger

b : sinterleme sonrasi dlciilen deger

Cizelge 4.11. Egme ve ¢ekme numuneleri % biiziilme degerleri

Cekme numuneleri Egme numuneleri
ilk boyut son boyut % biiziilme ilk boyut son boyut % biiziilme
Is“malre“m‘ 11.8 10.78 8.64 8.95 8.24 7.93
IS“mazreJlm‘ 11.8 10.87 7.88 8.95 8.39 6.26
it retimi 11.8 10.18 13.73
st ma;e“m‘ 8.95 7.72 13.74
10.8 9.27 14.17

Egme ve ¢ekme numunelerinin sinterleme sonrasi boyutlan ol¢iildiigiinde ayni 1sitma
rejiminde elde edilen numunelerin herbirinin aymi son boyuta sahip oldugu
saptanmistir. En yiiksek biiziilme orami 1sitma rejimi 3’de meydana gelmistir. Bu
1sitma rejiminde kiiciik ¢ekme numunelerinde %14,17 oraninda boyutta cekme
meydana gelmistir. Egme numunelerinde ise yine ayni isitma rejiminde en yiiksek
%13,74 biiziilme meydana gelmistir. Biiziilme miktan ile yogunluk dogru orantili

olarak artmaktadir.
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Isitma rejimleri ile cekme numunelerinin boyutsal

degisimi
16
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Isitma rejimi

Sekil 4.14. Cekme numunelerinin boyutsal degisimleri

Isitma rejimleri ile egme numunelerinin boyutsal
degisimi
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Sekil 4.15. Egme numunelerinin boyutsal degisimleri

4.7.2. Cekme ve egme deneyleri

Cekme deneyleri Kimya Miihendisligi labratuvarinda bulunan Schimadzu marka
cihaz ile gerceklestirilmistir. Cihaz Resim 4.10°da goriilmektedir. Cihazda alt ve {ist

tarafi makinaya baglanip-sokiilebilen 2’ser adet oynar ¢ene bulunmaktadir. Cihaz
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bilgisayar kontrollii olup 5 kN kapasitelidir. Deney kafa hizi sabit olarak 0,5 mm/dak
secilip yiikii artirmak suretiyle TS ISO 15490 numarali standart esas alinarak

yapilmigtir  [47]. Cekme mukavemetinin hesaplanmasinda asagidaki formiil

kullanilmistir.
F
o, = f

0, : Cekme mukavemeti

F : En biiyiik ¢cekme yiikii
A : En kesit alan1

Resim 4.10. Schimadzu markali cekme ve egme deneylerinin gerceklestirildigi cihaz

Egme deneyleri de ¢cekme deneylerinin yapildigi cihazda yapilmistir. Alt ve {ist
ceneler sokiiliip yerlerine destek silindirleri baglanmistir. Deney, kafa hizi sabit
olarak 0,5 mm/dak secilip yiikii artirmak suretiyle TS 12789 standartina gore
yapilmigtir [48]. Alt destek silindirlerinin arasindaki mesafe 40 mm olarak
sabitlenmistir. Egme  mukavemetinin  hesaplanmasinda asagidaki  formiil

kullanilmaistir.
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3xF xL
o, =—
2xbxh

o, : Ug noktali egme mukavemeti
F : En biiytik egme yiikii

L : D1 agiklik (40mm)

b : Numune genisligi

h : Numune kalinlig1

Cizelge 4.12. Egme ve ¢ekme numunelerinin mukavemet degerleri

Egme mukavemeti (MPa) Cekme mukavemeti (MPa)
maks min ort maks min Ort
Isitma rejimi 1 66.28 43.98 58.89 29.98 22.54 26.38
Isitma rejimi 2 40.78 39.48 40.14 2236 14.29 18.32
Isitma rejimi 3 133.01 60.3 91.33 64.17 49.17 56.51

Cekme ve egme deneylerinde bulunnan sonuclar yogunluk ve biiziilme degerleri ile
dogru orantilidir. Cekme numunelerinde en yiiksek 64,17 MPa olarak hesaplanmistir.
Egme numunelerinde ise en yiiksek mukavemet 133,01 MPa olarak olciilmiistiir. En
yikksek degerler yine 1sitma rejimi 3’te elde edilmistir. Egme numunelerinin
mukavemeti diisiik olanlarimin kirik yiizeyleri incelendiginde bosluklar oldugu

goriilmiistiir. Bu bogluklar numunelerin mukavemet degerlerini diistirmiistiir.

Isitma rejimleri ile egme mukavemeti degisimi

Egme mukavemeti (MPa)
N
o

Isitma rejimi 1 Isitma rejimi 2 Isitma rejimi 3

Isitma rejimleri

Sekil 4.16. Egme numunelerinin mukavemet degerleri degisimi
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Isitma rejimleri ile cekme mukavemeti degisimi

Cekme mukavemeti (MPa)

Isitma rejimi 1 Isitma rejimi 2 Isitma rejimi 3

Isitma rejimleri

Sekil 4.17. Cekme numunelerinin mukavemet degerlerinin degisimleri

4.7.3. Kirik yiizey incelemesi

Gazi Universitesi Teknik Egitim Fakiiltesi Metal Egitimi Boliimii Malzeme
labratuvarinda bulunan JEOL markali JSM-6060LV modelli elektron mikroskobu

(SEM) kullanilarak numunelerin kirik yiizeylerinden goriintiiler alinmigtir.

Resim4.11. Mikroyap1 incelemelerinde kullanilan SEM cihaz1 (Jeol JSM-6060LV)
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Resim 4.12. Altin kaplama cihaz1

Numunelerin incelenecek yiizeyleri, SEM cihazina konulmadan o©nce altinla

kaplanmastir.

Mikroskobik incelemelerde 1sitma rejimi 1 ve 1sitma rejimi 3 sonunda, egme ve

cekme numunelerinde elde edilen goriintiiler kullanilmistir.

Resim 4.13 ve Resim 4.15°de sirasiyla egme ve cekme numunelerinin kirilan
yiizeyleri karsilagtirlldiginda yiiksek sicakliktaki 1sitma rejiminde numunelerde

catlak olusumlarinin meydana geldigi goriilmiistiir.

Resim 4.14 ve Resim 4.16’da yine sirasiyla egme ve ¢cekme numunelerinin kirilan
yiizeylerinde mikroyapilar karsilastirildiginda ise diisiik sicakliktaki 1sitma rejiminde
kaba taneli tozlarin sinterlenmesinin gerceklesmedigi yalnizca ince taneli tozlarin
sinterlemesi gerceklestigi goriilmiistiir. Yiiksek sicakliktaki 1sitma rejiminde ise

sinterlemenin kaba taneli tozlarda da gerceklestigi goriilmektedir.
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Resim 4.17°de ise en yiiksek mukavemet degerlerinin elde edildigi 1sitma rejimi
3’deki egme numuneleri karsilastirilmigtir. Maksimum ve minumum mukavemetlerin
elde edildigi egme numunelerinin kirilan yiizeylerindeki ¢atlaklarin biiyiikliikleriyle,

elde edilen mukavemet degerlerinin dogru orantili oldugu goriilmektedir.



Resim 4.13. Egme numuneleri kirilan yiizey genel goriintiileri
a) [sitma rejimi 1b) Isitma rejimi 3
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Resim 4.14. Egme numuneleri kirilan yiizey mikroyap: goriintiileri
a) Isitma rejimi 1 b) Isitma rejimi 3
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Resim 4.15. Cekme numuneleri kirilan yiizey goriintiileri
a) Isitma rejimi 1 b) Isitma rejimi 3
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Resim 4.16. Cekme numuneleri kirilan yiizey mikroyap1 goriintiileri
a) Isitma rejimi 1 b) Isitma rejimi 3
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Resim 4.17. Isitma rejimi 3’de maksimum ve minumum mukavemet degerlerinin elde
edildigi cekme numuneleri
a) Min. mukavemet (60.3 MPa) b) Maks.mukavemet (133.01 MPa)
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4.7.4. Mikroyap1 incelemesi

Malzemenin i¢  yapisinin  incelendigi  bilim dali Metalografi  olarak
adlandirilmaktadir. Metalografik islemler numunenin hazirlanmasi ile baglamaktadir.
Numunenin hazirlanmasinda ilk islem biitiinden onu temsil eden 6rnegin alinmasi ile
baslar. Alinan 6rnek kaliplanarak zimparalama ve parlatma islemlerinden gecirilir ve

mikroskopta incelenecek hale getirilmis olur.

Bu tez calismasinda, 3. 1sitma rejiminde elde edilen egme numunesinin mikroyapisi
incelenmistir. Gazi Universitesi Makina Miihendisligi Boliimii Toz Metalurjisi
laboratuvarinda bulunan elmas diskli kesici ile egme numunesinden biitiinii temsil
eden parca kesilmis daha sonra kesilen parca TOBB-ETU Makina Miihendisligi
Boliimii Metalografi laboratuvarinda bulunan kaliba alma cihazinda bakalit ile
kaliplanmistir. Kaliba alinan numune 600 ve 1000’lik zimparalardan gegirildikten
sonra yiizeyi alkol ile temizlenmistir. Son olarak da ultrasonik banyodan gegirilerek

parcanin yiizeyi kirlerden temizlenmistir.

Gazi Universitesi Teknik Egitim Fakiiltesinde bulunan SEM cihazinda, hazirlanan
numunenin iizeri altin ile kaplanip giimiis ile bakalit iizerinden kontak saglanarak
yiizeyi incelenmistir. Matris icerisinde ve gozeneklerdeki elementlerin kimyasal
yapilarim1 ve oranlarini belirlemek amaciyla EDX analizleri yapilmistir. 1 ve 2
numarali noktalarin bulunduklar1 yiizeyler matris, 3 ve 4 numarali noktalarin
bulundugu yiizeyler ise gézenek olarak tanimlanmaktadir. EDX analizleri Resim 4.
18°de goriilen 4 farkli noktada yapilmistir. 1 ve 2 numarali bolgelerde yapilan analiz
sonuclarinda Al ve O elementleri goriillmektedir. 3 ve 4 numaral1 bolgelerde yapilan
analiz sonuclarinda ise Al ve O elementlerinin yaninda diisiikk miktarlarda Si, C, Ca
gibi zzimparalama sirasinda olusan kirler de bulunmaktadir. Bu dért noktanin EDX

analiz grafikleri EK-4 - EK-7’de verilmistir.
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Resim 4.18. Mikroyapida EDX analizi alinan bolgeler

Mikroyapida bulunan gozenekler malzemenin mekanik 6zelliklerini direk olarak
etkilemektedir. Diisiik teorik yogunluklu parcalarda gozenek miktan fazla olmakta
bu da parcanin mukavemetinin diigiik olmasina yol agmaktadir. Resim 4.18, 3. 1sitma
rejiminde %80 teorik yogunluga sahip egme numunesinin mikroyapisindaki
gozenekleri gostermektedir. Bu gozenekler parcada yiiksek mukavemet elde

edilmesini engellemistir.

Resim 4.19°da egme numunesinin degisik biiylitmelerde farkli bolgelerden alinan

mikroyapi resimleri goriilmektedir.
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Resim 4.19. Degisik biiyiitmelerde mikroyap1 goriintiileri
a) 500X biiyiitme b)700X biiyiitme
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5.  SONUC VE ONERILER

Bu calismada alumina tozlar ile TEK yontemi kullanilarak iiretilen malzemelerin
mekanik 6zellikleri incelenmistir. Caligmadan elde edilen sonuglar asagida maddeler

halinde verilmistir.

1. Kullanilan alumina tozu ve baglayici karisimi ile yapilan reoloji denemelerinde toz

baglayici kritik kati yiikkleme oraninin hacimce % 58 toz igerdigi bulunmustur.

2. Baglayic1 giderme islemleri 15 saat 50°C suda bekletilerek yapilmistir. Islemler
sonunda egme numunelerinde %70 PEG uzaklasirken, biiyilk cekme numunelerinde

%84, kiiciik cekme numunelerinde %94 oraninda PEG uzaklagmistir.

3. Sinterlemenin ilk asamasindaki sicaklik artis hiz1 1°C/dak ve 2°C/dak sicaklik artis
hizlar1 denendiginde yiiksek hizda carpikliklar meydana geldigi goriilmiistiir. Bundan
dolay1 sinterlemenin ilk asamasi olan sicaklik etkisi ile baglayic1 giderme asamasi

oldukg¢a diisiik sicaklik artig hiz1 ile yapilmalidir.

4. Sinterleme sonrasi1 en yiiksek yogunlugun elde edildigi 1sitma rejiminde en yiiksek
egme ve cekme gerilmeleri degerleri ile en yiiksek % biizillme oranlar elde
edilmistir. Bu 1sitma rejiminde 1°C/dak hiz ile 500°C’ye cikilip orada 1 saat
bekletildikten sonra, yiiksek sicaklik firininda 5°C/dak hizla 1750°C c¢ikilmis ve
orada 1 saat bekletildikten sonra ayni hizla 1800°C’ye cikilip 10 dak bekletilerek

sogumaya birakilmistir.

5. Cekme numunelerinde yukaridaki 1sitma rejiminde 3,39 g/cm3 yogunluk ve % 85
teorik yogunluk ile (alumina yogunlugu 3,96 g/cm3) en yiiksek degerlere ulagilmistir.
Yine bu 1sitma rejiminde elde edilen numunelerde yapilan ¢ekme deneyleri sonrasi

en yiiksek 64,17 MPa mukavemet ve %14,17 biiziilme degerleri elde edilmistir.

6. Egme numunelerinde yine aymi 1sitma rejiminde 3,17 g/cm3 yogunluk ve % 79

teorik yogunluk ile en yiiksek degerlere ulagilmistir. Bu numunelerde yapilan egme
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deneylerinde elde edilen en yiiksek deger ise 133 MPa ve en yiiksek biiziilme degeri

913,74 olarak bulunmustur.

Yapilan literatiir arastirmalarinda bu caligmada kullanilan toz boyutlarina ve
ozelliklerine yakin alumina tozu kullanilarak yapilan ¢calismada 7um toz boyutundaki
aluminada 1700°C ‘de yaklasik %75 yogunluk elde edilmistir [11]. Elde edilen

yogunluk degeri calismamizda 3. 1sitma rejiminde yakalanmistir.

Bu calismada kullanilan aluminanmin boyutu iyi mekanik ozellikler elde etmek i¢in
yeterli degildir. Kullanilan alumina toz boyutunu Ipm altina diisiiriilerek ve
sinterleme maliyetini azaltmak icin sinterleme sicakligim diisiiriicii MgO, CuO, NiO
vb. katki malzemeleri kullanilarak mekanik o6zelliklerde iyilesme saglanabilir

[1,7,8,23,33].
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EK-1. Alumina tozunu ilk boyut analizi

93

‘Presentation: 20HD
Polydisperse model Volume Result Focus = 300 mm,
Resihal = 0.272% Concentration = 0.026 % Obscuration = 14.90 %
d(0 5= 1598um d(0.1)= 9.41pm d(09)= 2642um
DH, 3= 1699um Span= 1.06
Sauter Mean (D{3,2] )= 12.48pm Mode = 1572um
Specific Surface Area = 0.4807 sq. m./gm Density = 1.00gm. /cc.
" Sze(lo) Resuitin Size (H) Result Size (Lo) Resutt In Size (Hi) Result
1 um % pm Below % ym % pm Below %
‘ 050 0.09 1.32 0.08 %546 7.60 30 96.80|
| 1.32 050 1.60 059 31.01 3.38 3779 99.18
| 160 082 195 1.41 3179 0.82 46.03 100.00
195 0.92 238 234 46.03 0.00 56.00 100.00
238 0.70 290 303 56.09 0.00 68.33 100.00
290 013 353 317 68.33 0.00 83.26 100.00
353 0.00 420 317 83.26 0.00 101,44 100.00
430 0.00 524 317 101.44 0.00 12359 100.00
524 0.00 6.39 317 12359 0.00 150.57 100.00
6.39 1.80 778 507 150.57 0.00 183.44 100.00
7.78 521 948 10.28 183.44 0.00 22351 100.00
948 10.25 1155 20.53 22351 0.00 27123 100.00
11.55 16.66 14,08 3719 27231 0.00 31.77 100.00
14,08 20.01 1715 57.19 k<ilgg 0.00 404.21 100.00
1745 18.08 20.90 75.27 40421 0.00 492,47 100.00
20.90 1293 2546 8820 492 47 0.00 600.00 100.00
30 %
s ! R ! E
P 5
20f | | A i
P | |
! i i
10f
P
|
12 SN SRR N g S s g . .
0. 1.0 10.0 100.0
Particle Diameter (um.)

EK-2. Alumina tozunun 6giitmeden sonraki boyut analizi



Particle Diameter (um.)

Presentation: 20HD
Polydisperse model Volume Result Focus = 300 mm.
Residual = 0.332 % Concentration = 0.029 % Obscuration = 29.65 %
d{05= 1065yum d(01)= 256um d(09)= 1813pm
D[4, 3]= 1081 um Span= 146
Sauter Mean (03.2])= 642 pm Mode= 1231ym
Specific Surface Area = 09341 5q. m. / gm Density = 1.00gm. /cc.
" Sze(Lo) Result In Size (Hiy Resutt Size (Lo) Resuliin Size (H) Result
ym % um Below % pm % um Below %
0.50 073 132 073 546 0.92 A0 10000
1.32 213 180 286 3n;m 0.00 37.79 100.00
1.60 299 195 585 3778 0.00 46.03 10000
1.95 311 238 8.96 46.03 0.00 56.09 10000
238 266 290 11.62 56.09 0.00 68.33 100.00
290 209 353 13.71 68.33 0.00 83.26 10000
353 1568 430 15.39 8326 0.00 101.44 10000
4.30 243 524 17.83 101.44 0.00 12359 100.00
5.24 438 639 22 12359 0.00 150.57 100.00
6.39 7.54 7.78 29.75 150.57 0.00 183.44 100.00
7.78 11.52 948 427 183.44 0.00 2351 100.00
9.48 15.35 1155 56.62 22351 0.00 723 100.00
11.55 16.65 1408 7327 2723 0.00 e ved 100.00
14,08 1371 1715 86.98 .77 000 404.21 100.00
1715 843 2090 95.41 40421 0.00 49247 100.00
2090 367 2546 9908 49247 0.00 600.00 100.00
T T %
i \\\ ; 7‘ i
i
|
Ly N,
1.0 100 100.0
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EK-3. X-Ray Diffraction (XRD) sonuglari
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EK-3. (Devam) X-Ray Diffraction (XRD) sonuclari
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EK-3. (Devam) X-Ray Diffraction (XRD) sonuclari

¢-oded €IS

w1 L0029

-y

%001 1

Uufs ‘wnpunio)

£0 UV ELI00T — =

15180y

ook
le

“SBON

000°08

(‘Sop) vrog

“““““““ -0

lgz ¢z aa0T 6l ww: €Tl

=

P

—00¢

—0001

—0051

—000T

~00§¢

(syuno2) Axsuspu]

JoreradQ

00:70: ¥

L0790 - Ei6]

OWAN

OSV'I~VIVHS - S

ng @ JUSWWOo))
opdureg

HBYD
HIJNVS LSHL -

(uoneOYLId A )SISA[euE dA1E)I[eN))




98

EK-4. Mikroyap1 EDX analizi (1 numarali bolge)
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EK-5. Mikroyap1 EDX analizi (2 numarali bolge)

(] AT pasdvy
AL AR Boap]
i1 X

UL 4% Q00 00T
WML PR EOTOD CHLOT YOIV
W ECTEC TREOT TFESE L

Zep (3
M) DOy SRR AT CTH

2-| abiew|




100

EK-6. Mikroyap1 EDX analizi (3 numarali bolge)
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EK-7. Mikroyap1 EDX analizi (4 numarali bolge)
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