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OZET

Bu cahsmada MgO takviyeli ve takviyesiz aliimina tozlarnn toz enjeksiyon
yontemiyle kahplanmustir. Baglayic1 olarak agirhkca %65 PEGS8000
(polietilenglikol) + %30 PP (polipropilen) + %5 SA (stearik asit) kullamilmistir.
Baslangicta dort farkh oranda besleme stogunun reolojik ozellikleri incelenerek
en iyi toz-baglayic1 orami hacimce %353/%47 olarak bulunmustur. Bu
kansimdan olusan (MgO ilavesiz (takviyesiz) ve agirhk¢a %0,5, %1, %]1,5
oranlarinda MgO iceren) besleme stoklarinin reolojik 6zellikleri incelenmis ve
tiim besleme stoklarinin erime davranms indeksi, erime akis indeksi ve akicihg:

ayr ayri bulunmustur.

Bu orana gore hazirlanan besleme stoklar1 graniil hale getirilmistir.
Enjeksiyonda c¢ekme ve egme numuneleri kahplanmistir. Kalplanan
numunelere c¢oziicii ve 1s1l baglayici giderme (on sinterleme) islemleri

uygulanmstir.

Yapilan sinterleme ¢alismalar sonucunda 1775 °C sicakhik ve 8 saat sinterlenen
numunelerde mekanik ozellikler kotiilesmistir. 1775 °C sicakhk ve 6 saat siire

optimum sinterleme parametreleri olarak bulunmustur.



En iyi mukavemet ve yogunluk degerleri kiitlece %1 MgO takviyeli aliimina
besleme stoklarinda elde edilmistir. Cekme numunelerinde 69 MPa maksimum
cekme mukavemeti degeri, %86,8 teorik yogunluk ve % 18,5 biiziilme orani
elde edilmistir. Eme numunelerinde ise 158 MPa maksimum egme mukavemeti

degeri, %88,1 teorik yogunluk ve % 16,2 biiziilme orani elde edilmistir.

SEM ile yapilan incelemelerde kiitlece %1 MgO takviyeli numuneler daha az

gozenekli ve diizgiin sinterlenmis goriiniim sergilemistir.

Bilim Kodu : 914.1.140
Anahtar Kelimeler : Toz enjeksiyon kaliplama, reoloji, aliimina, sinterleme
Sayfa Adedi : 117

Tez Yoneticisi : Doc. Dr. ibrahim USLAN
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ABSTRACT

In this study, MgO added alumina and pure alumina powders were molded by
powder injection molding method. 65% PEG8000 (polyethyleneglycol) + 30%
PP (polypropylene) + 5% SA (stearic acid) in weight was used as the binder.
First, the rheological properties of four different feedstocks were examined and
the optimum powder/binder ratio was determined as 53%/47% in volume.
Rheological properties of feedstocks (pure and in weight for 0,5%, 1%, 1,5%
MgO added alumina) which contain 53% alumina+ 47% binder in volume,
were investigated and flow behavior index, melt flow index and flow rate of the

feedstocks were determined seperately for all the feedstocks.

The feedstocks prepared using this ratio, were granulated and then tensile and
bending samples were molded by injection method. Solvent and thermal (pre-

sintering) debinding of these molded samples were carried out.

As a result of sintering investigations, the samples sintered in 1775 °C for 8
hours had inferior mechanical properties. The temperature of 1775 °C and 6
hours of the holding time were determined as the optimum sintering

parameters.



vil

The highest strength and density values were obtained for 1% (wt.) MgO added
alumina feedstocks. In tensile samples 69 MPa maximum tensile strength,
86,8% of theoretical density and 18,5% of shrinkage ratio were achieved. In
bending samples 158 MPa maximum bending strength, 88,1% of theoretical

density and 16,2% of shrinkage ratio were also achieved.

SEM analysis showed that 1% (wt.) MgO added alumina feedstock samples

have less pore and those have good sintering.

Science Code : 914.1.140
Key Words : Powder injection moulding, rhelogy, alumina, sintering
Page Number 117

Adviser : Assoc. Prof. Dr. ibrahim USLAN
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xviil

SIMGELER VE KISALTMALAR

Bu calismada kullanilmis bazi simgeler ve kisaltmalar, agiklamalar1 ile birlikte

asagida sunulmustur.

Simgeler Ac¢iklama

AV Yiizey alani/hacim
L/W Boy/genislik

m Erime davranis indeksi
Q Hacimsel debi, [mm®/s]
t Stire

n Viskozite

1/m Akicilik

Kisaltmalar Aciklama

EAI Erime akis indeksi
EVA Etilen vinil asetat
HEC Hidroksilen seliiloz
PVA Polivinil alkol

PVB Polivinil buttral



1. GIRiS

Toz enjeksiyon kaliplama (TEK), 1920’li yillardan beri gelismekte olan bir imalat
yontemidir. Ikinci Diinya Savasi dncesinde bu yontemle cesitli seramik pargalarin
elde edildigi bilinmektedir. Ikinci Diinya Savasi srrasmda uranyumun
zenginlestirilmesinde kullanilan tiipler nikel tozu ve organik bir baglayici karigimiyla
elde edilmistir. 1950°’li yillarda ise Sovyetler Birligi’'nde seramikler balmumu
baglayici ve enjeksiyon ile kaliplanarak elde edilmistir. TEK islemi plastik
enjeksiyon ve toz metalurjisinin birlesmesiyle ortaya c¢ikmistir. 1979’lara
gelindiginde, ugakta kullanilan TEK ile tiretilmis vida tikac1 ve niyobyum alasimli

roket parcasinin 6diil almasi gelismeleri daha da hizlandirmastir [1].

TEK islemi, metal veya seramik tozlarindan kiiclik ve karmasik sekilli, islenmesi zor
parcalarin iiretimi icin gelistirilmis bir imalat metodudur. Metot toz metaliirjisinin
seri imalat i¢in kullanilmasi olup bu yontemle, 100 000’den fazla iiretilen ve
genellikle 100 gramdan kiiclik parcalar iiretilmektedir. Parcalarin ylizey ve boyut
kaliteleri ¢ok iyidir ve yogunluklar1 %95’in {izerindedir. islem asamalar1; karistirma,
graniilleme, enjeksiyon kaliplama, baglayici ayristirma ve sinterlemeden olusur.
TEK, ¢ok ince taneli metal ve seramik tozlarin, termoplastik baglayicilarla
karistirilmas1 ve bu karigima plastik enjeksiyon makinelerinde preslenerek sekil
verme teknolojisidir. Bir baska ifadeyle TEK, alternatif yontemlerle {iretimin
masrafli olacagi, kiigiik, karmasik sekilli, kesin boyutlu ve hassas toleransli, diizgiin
yiizeyli, islenmesi gii¢ ve fazla islem gerektiren parcalari, uygun maliyette iiretimi

icin toz isleme teknolojisidir [2].

Ikinci Diinya Savasindan sonra gelisen teknolojiler, yogunlugu diisiik, fiziksel ve
kimyasal ortamlarda dayanikli, yiiksek sicakliklarda da kullanilabilecek malzemelere
olan ihtiyac1 agiga ¢ikarmistir. Bu ihtiyaca bagli olarak, konvansiyonel metallerden
daha yiiksek sicakliklarda kullanilabilen sertlik ve asmmma direnci avantajma sahip
seramik malzemeler once ¢ikmustir. Ileri teknoloji {iriinii seramikler, dzellikle 20.

ylizyillin sonlarma dogru gelistirilmistir. Geleneksel seramiklerden hammadde,



iretim yOntemleri ve mikro yapisal acilardan farkliliklar gosterirler. Cok ince

tozlardan tiretilen bu seramikler iistiin mekanik 6zelliklere sahiptirler [3].

Aliimen kelimesi Romalilarin kan durdurucu veya biiziici maddelere verdigi isim
olup, 1786 yilinda De Merveau, aliiminyum oksite “aliiminal” adin1 vermistir. Bu
kelime Ingilizce’ye “aliimina” olarak ge¢mis ve giiniimiize kadar uzanan zaman
diliminde ise aynen muhafaza edilmistir [4]. Aliimina ilk olarak 1887’de Dr. Karl. J.
Bayer’in aliiminat ¢6zeltilerinin dekompozisyonunu ve 1892’de boksitlerin aliimina
iceriginin sodyum hidroksit ¢ozeltisi ile yiiksek 1s1 ve basingta ¢dziiniirlestirilmesini
gerceklestirilmesinden bu yana, diinya {lizerinde aliimina iiretiminin %95 kadar1 bu
metotla yapilmaktadir. Bu prosesin uygulandigi ilk fabrika 1908 yilinda Almanya’da
kurulmus ve ¢ok hizla yayginlagmistir [5].

Bugiin diinyada biiylik bir kullanim alanina sahip olan ileri miihendislik seramik
malzemelerin basinda mekanik, 1s1l, optik, elektrik, kimyasal ve niikleer
ozelliklerinden dolay1 aliimina ve aliimina bazli seramik malzemeler gelmektedir [6].
Mukavemet ve ergime sicakligmin yiiksek, elektrik iletkenliginin diisiik olusu,
aliminanimn refrakterlerde, elektrik yalitkanlarinda, kesici ucglarda, 1s1 motorlarinda,
asinmaya maruz pargalarda ve kompozit malzemelerde ¢ok genis kullanim alani
bulmasini saglar [7]. Bunlara ek olarak aliimina giinlimiizde elektronik endiistrisinde,

zirh yapiminda ve biomekanikte de kullanilmaktadir [8].

Coble’nin  Onciiliigii ile 1960 yillarda baslatilan ¢alismalardan; aliiminanin
sekillendirilmesinde MgO ilavesinin aliiminadaki tane sinir1 bliylimesini bastirdigi
bilinmekteydi. Bugiin halen bir¢ok arastirmaci MgO ilavesinin aliiminanin tane
biiylimesini yavaslatmadaki roliinii ve tane yapisi {izerindeki c¢esitli mekanizmalari

(ikinci faz, kat1 ¢6ziinme v.b) arastirmaktadir [9].

Bu calismada; ilk olarak aliimina tozunun boyutunu kiiciiltmek i¢in 6giitme islemi
yapilmistir. Sonra agirlikca %65 PEG8000, %30 PP, %5 SA’dan olusan polimer
esaslt baglayici sistemi ile aliimina tozlar1 karistirilarak dort farkli oranda: hacimce

%51 aliimina+ %49 baglayici, %53 aliimina+ %47 baglayici, %56 aliimina+ %44



baglayici ve %59 aliimina+ %41 baglayici karisimlarmin kilcal reometre deneyleri
sonucu kritik toz yiikii hacimce %356 aliimina olarak bulunmus ve en 1yi toz-baglayici
orani hacimce %53 aliimina+ %47 baglayic1 oldugu tespit edilmistir. Sonra hacimce
%353 aliiminadan ve %47 baglayicidan olusan (takviyesiz, agirlikca %0,5, %1, %1,5
oranlarmda MgO iceren) dort fakli besleme stogu olusturulup reolojik ozellikler
incelenmistir. Daha sonra olusturulan besleme stoklar1 graniil hale getirilmistir.
Graniil halindeki karisimlardan enjeksiyonda ¢ekme ve e§me deneyr numuneleri
iiretilmistir. Uretilen numuneler baglayici giderme ve sinterleme islemlerine tabi

tutulduktan sonra mekanik ve morfolojik 6zellikleri incelenmistir.



2. LITERATUR ARASTIRMASI

Yapilan literatiir aragtirmasinda aliiminanin TEK ile sekillendirilmesinde pek ¢ok
calismanin mevcut oldugu goriilmiistiir. Fakat MgO takviyeli aliminanin TEK ile
yapilmis ¢aligsmalar1 smirlt sayidadir. Her ne kadar bu tez ¢aligmasi kapsamma MgO
takviyeli aliiminanin diger sekillendirme yontemleriyle (slip dokiim, sicak presleme,
izostatik presleme v.b.) yapilmis calismalar1 girmese de, yapilacak deneysel
calismalara yol gostermesi acisindan deginilecektir. Genel anlamda TEK ile

sekillendirilmis aliiminanin literatiirdeki ¢alismalar1 su sekildedir:

Hwang ve arkadaglar1 aliiminanm enjeksiyon kaliplamasinda kullandiklar1 baglayici
sistemine (PP/PW/SA) Mg-bilesikleri (Mg-stearat, Mg-asetat, Mg-karbonat ve Mg-
nitrat) katarak sinterleme sonras1 mekanik 6zellikleri incelemislerdir [10]. Aliiminaya
MgO takviyesi anormal tane biiylimesini bastirdig1 ve sinterleme sonrast mekanik
ozellikleri iyilestirdigi goriisii bilinmektedir. Yazarlar bu calismalarinda MgO’nun
alimina igerisindeki kat1 ¢oziiniirliliigiinii artrmak icin Mg-stearat ve Mg-asetat’1
karistirma sirasinda besleme stoguna katarak numuneler iiretmisler; daha sonra bu
numunelere heptanda 60 "C’de 3 saat baglayic1 giderme ve 1650 "C’de 3 saat
sinterleme islemi uygulamislardir. Sinterleme sonunda Mg-stearat katilarak elde
edilen numunelerde %96 teorik yogunlukla en iyi deger ulasilmistir. Yapilan SEM

incelemelerinde Mg-stearatin homojen bir MgO dagilimi sagladigi goriilmiistiir.

Vielma ve arkadaslar1 aliiminanin enjeksiyon kaliplanmasinda polimer-mum esasl
baglayici sistemi (HDPE/PW/SA) kullanarak {irettikleri numunelerin 1600 °C’deki
sinterleme iglemi esnasinda farkli bekleme siirelerinin yogunluga etkisini ve yap1
iizerindeki morfolojik etkilerini arastirmislardir [11]. Yapilan reoloji deneyleri
sonucunda en ideal oran hacimce %58 aliimina-%42 baglayict olarak kabul edilip
besleme stogu olusturulmustur. Sonra enjeksiyonda {i¢ noktadan egme numuneleri
iiretilip numunelere heptanda 60 °C’de 5 saat baglayic1 giderme islemi uygulanmistir.
Daha sonra numunelere 1600 °C’de sirasiyla 2, 4, 6 ve 8 saat sinterleme iglemi
uygulanmistir. En yliksek yogunluk degerine (%99,6 teorik) ve en diizglin tane

yapisma 1600 °C’de 2 saatte yapilan sinterleme islemi ile ulasilmstir.



Yang ve arkadaslar1 PEG esasl baglayici sistemli aliimina besleme stogunda, PEG’in
molekiil agirliklarinin reoloji tizerine etkilerini incelemiglerdir [12]. Bu ¢alismada 0,6
pum aliimina tozu ve baglayici olarak yiizde agirlikca PEG:PE:SA=65:30:5
kullanilmistir. Baglayict sistemi icerisindeki PEG degistirilerek (PEG1K, PEG1.5K,
PEG4K ve PEG20K) ile hacimce %55 aliimina-%45 baglayicidan olusan dort farkl
besleme stogu olusturulmustur. Yapilan incelemeler sonunda PEG’in molekiil sayis1
arttikca karigimin viskozitesinin arttigi buna ek olarak yiiksek kayma ve kesme
gerilmesi olusturdugu ortaya c¢ikmistir. Ayrica PEG’ in molekiil sayis1 arttikca
aktivasyon enerjisi azalmakta ve viskozite artmaktadir. PEG’in molekiil sayisinin
diisiik olmasi karisimda daha iyi akis sagladigi sonucuna varilmistir. PEG20K en
disiik akis degerine sahip olmasi ve biitiin ¢alisma sicakliklarinda ve besleme
stoklarinda psedo-plastik 6zellik gosterdigi ve viskozitesinin 103 Pa.s’den kiigiik
oldugu sonucuna varilmistir. PEG20K’nin diger PEG’lere gore adhezyonunun biiytik

olmasinin daha 1y1 akis kararlilig1 sagladigi belirtilmistir.

Oliveira ve arkadaslar1 ¢oziicii ile baglayict gidermede sicaklik ve ylizey alani/hacim
(AyV) oraninin etkilerini arastirmislardir [13]. Calismada, farkli A¢/V oranlarinda;
0,8um ortalama toz boyutlu aliimina ile (PP/PW/SA) olusan baglayici sistemini
kullanilarak hacimce %60 aliimina+ %40 baglayicidan olusan besleme stogu
hazirlanmistir. Enjeksiyon kaliplama ile olusturulan numuneler 20, 40 ve 60 °C
sicaklikta hekzan ¢ozeltisi igerisinde c¢oziindiiriilerek baglayici giderme iglemleri
yapilmisg, kiitle kaybinin zamanla degisimi incelenmistir. Kiitle kaybmin, AyV
oranini ve sicakligm artmasi ile arttig1 goriilmiistiir. Sicakligin artmasi ile baglayici
giderme hiz1 da artmaktadir. Baglayic1 giderme zamani ve parca kalitesi endiistriyel
maliyetlerle dogrudan ilgilidir. Baglayict giderme islemini optimize ederek diger

proseslerdeki hatalarin minimize edilebilecegi sonucuna varilmistir.

Wei ve arkadaglar1 aliimina esasli besleme stogu kullanilarak TEK yontemiyle
iretilmis numunelere basing parametrelerinin etkilerini arastwrmislardir [14]. Bu
calismada 0,4 pm boyutta alimina tozu ve baglayici olarak ylizde agirlikga
PW:PP:SA=70:25:5 kullanilmistir. Yapilan reoloji caligmalar1 sonucu en ideal oran

hacimce %356,6 aliimina+ %43,4 baglayict olarak kabul edilip besleme stogu



olusturulmustur. Daha sonra farkli basing degerlerinde kaliplanan numunelere
heptanda 60 °C’de 2,5 saat baglayici giderme ve 1580 "C’de 1 saat sinterleme islemi
uygulamislar. Yiiksek basing ve uzun bekleme siiresi sonunda kalip igerisindeki
kiitlenin arttig1 ve ham parcalarda ylizeyde meydana gelen ¢okiintiilerin azaldigi
goriilmiistiir. Sinterleme sonunda %97,98 teorik yogunluga, 390 MPa egme
mukavemetine ulagildig1 goriilmiistiir. Ancak yiiksek basma basinci ve diigiik basma
basinci ile kaliplanan numunelerin sinterleme sonrast mekanik 6zellikleri agisindan

birbirlerinden ¢ok farkli olmadig1 goriilmiistiir.

Loebbecke ve arkadaslari aliimina esasli besleme stogu kullanilarak diisiik basingl
enjeksiyon kaliplama yOntemiyle iretilmis numunelerin reolojik o6zelliklerini
arastirmislardir [15]. Yazarlar bu ¢alismada ortalama boyutu 1,3 um (MR52) ve
ortalama boyutu 0,54 pum (RC-SP) olan iki farkli aliimina tozu ile LP65 ve Brij 72
kodlu iki farkli ticari baglayici sistemini kullanarak dort farkli besleme stogu
olusturmuslardir. Bu dort farkli besleme stogunun reolojik 6zelliklerini inceleyerek
kritik ylikleme oranlarini bulmuslardir. Sonra 90 °C’de 0,1 MPa basingla kaliplama
yaparak besleme stoklarmin akiciliklarini arastirmislardir. Daha sonra besleme
stoklar1 i¢gin uygun olan baglayic1 giderme ve sinterleme islemini
gerceklestirmislerdir. Calismada, LP65 ticari baglayici sistemli besleme stoklar1 daha
1yi kaliplanma 6zelligi gosterirken Brij 72 ticari baglayict sistemli besleme stoklari

digerlerinden farkli psedo plastik davranis sergiledigi sonucuna varilmistir.

H. Bakan ve M. Giines aliimina esasli gelismis suda coziinebilen besleme stogu
kullanilarak diisiik basingli enjeksiyon kaliplama yontemiyle {iretilmis numunelerin
kaliplanabilirliklerini ve reolojik 6zelliklerini arastirmislardir [16]. Yazarlar bu
calismada 0,4 um boyutta aliimina tozu ve baglayici sistemi olarak Poly (2-etilen-2-
okzalin), LDPE ve SA kullanmislardir. Yapilan reoloji deneyleri sonucunda kritik
yiikleme orani hacimce %54 aliimina+ %46 baglayict olarak belirlenmis, ancak
besleme stogu %54 aliimina degerinden %2-5 daha asagida bir degerde
olusturulmustur. Ayrica kullanilan baglayici sistemi kusursuz kaliplanabilme 6zelligi
ve suda cok hizli c¢Oziinebilme Ozelligi gostermistir. Enjeksiyonda kaliplama

isleminden sonra numuneler 60 °C suda 6 saat baglayic1 giderme ve 1550 "C’de 1



saat sinterleme islemine tabi tutulmustur. Kullanilan gelismis baglayici sisteminin
geleneksel olanlara gore cok hizli bir sekilde ayrigsmasinin iiretim donglisiinde ¢ok

avantaj sagladig1 sonucuna varilmistir.

I. Yiicel TEK ile iiretilmis aliiminanin mekanik 6zelliklerini arastirmistir [17]. Bu
calismada  alimina  tozu  ve  baglayici olarak  ylizde agirlikca
PEG4000:PE:SA=65:30:5 kullanilmistir. Yapilan reoloji ¢alismalar1 sonucunda en
ideal oranin hacimce %55 aliimina+ %45 baglayici oldugu tespit edilerek besleme
stogu olusturulmustur. Enjeksiyon makinesinde kaliplanan ¢ekme ve egme test
numunelerine baglayict giderme islemi uygulanmistir. Farkli sicakliklarda yapilan

sinterleme islemlerinde en 1yi mekanik 6zellikler 1800 °C’de elde edilmistir.

M. Trunec ve J. Cihlar enjeksiyonda kaliplanmis parcalardaki baglayiciyr giderme
esnasinda gaz akis hizin1 ve basinci kontrol ederek parcanin kiitle kaybindaki
degisiklikleri kaydedecek sekilde bir deney diizenegi tasarlamislardir [18]. Isil
baglayic1 giderme islemi, enjeksiyonda kaliplanmig aliimina tozlari, EVA ve PW
karisimi numuneler i¢in farkli atmosferlerde (hava, azot, oksijen, CO, ve vakum)
uygulanmistir. Azot atmosferinde sicaklik saatte 10 °C artirilarak baglayicilar
uzaklastirilmis ve kusursuz numuneler elde edilmistir. 0-800 cm’/dk’lik azot
debilerindeki kiitle kayiplarinda ¢ok belirgin farklar gézlemlenmistir. Numuneler 200
cm’/dk’dan daha hizli baglayict giderme dongiisiine tabi tutuldugunda yiizeyde
catlaklar meydana gelmistir. CO, atmosferi i¢cindeki baglayici giderme islemi azot
atmosferindekine benzer sonuglar vermistir. Ancak baglayici giderildikten sonra yap1
parlaktir. Bu durum, hava ve oksijen atmosferi icerisinde de aynidir. Azot
atmosferinden gecirildikten sonra numuneler siyah-gridir, vakumdan sonra ise gridir.
Daha yiiksek sicakliklarda (>400 °C) CO, atmosferi i¢inde gaz liretime neden olan
baglayic1 atiklar1 karbon yanmasma neden olmustur. Enjeksiyonla kaliplanmis
numuneler oksijen atmosferinde 1sil baglayici giderme islemine tabi tutuldugunda
kusursuz parga iiretme olanagr olmamistir. Oksitlenme, numunelerin yiizeyinde
bozulma ile ugucu olmayan bir tabaka olusturmustur. Bu ise diisiik molekiil agirlikli
parcalarin yaymim akisini yavaglatmis ve numune merkezinden yiizeye dogru bir

bozulma meydana gelmistir. Numune i¢inde olusan bozulmaya, diisiik molekiil



agirlikli parcalarin kaynamasinin yol agtig1 gaz iiretimi sebep olmustur. Azot ve CO,
atmosferi ile baglayict giderme isleminde kusursuz c¢ekme numuneleri elde

edilmistir. Azot debisinin kiitle kaybina belirgin bir etkisinin olmadig1 goriilmiistiir.

Krauss ve arkadaglar1 aliimina ve PEG igeren besleme stogundan enjeksiyon
kaliplamayla {retilmis numunelerde oda sicakliginda suda baglayict giderme
esnasinda meydana gelen bozukluklar1 gidermek i¢in matematiksel model
gelistirmiglerdir [19]. Bu g¢alismada en ideal oran hacimce %55 aliimina-%45
baglayici kabul edilmis ve baglayict sistemi PEG/PVB/SA’dan olusturulmustur.
Uretilen besleme stogundan, enjeksiyonda 175 °C’de 60 MPa basingta numune
parcalar Uretmisler ve iiretilen parcalar oda sicakliginda, belirli karistirma devri ve
belirli bekleme siireleri ile suda baglayici giderme islemine tabi tutulmustur.
Baglayicis1 giderilen numunelerin kiitle kayb1 hesabi i¢in, civali gozenek oOlger
vasitasiyla gozenek miktar1 6l¢limii ve ylizeyde olusan ¢okmeleri analiz edilerek bir

matematiksel model gelistirilmistir.

Yang ve arkadaslar1 enjeksiyonla kaliplanmis seramik parcalarin kisa baglayici
giderme dongiisiinden dolayr endiistride yaygin oldugunu fakat ¢oziicii baglayici
giderme i¢in kullanilan organik coziiciiler yanici, kanser yapici ve c¢evreye zararl
oldugundan yola c¢ikarak bu c¢oziiciiler yerine suda ¢ozillen PEG baglayicilari
kullanmiglardir [20]. Bu c¢alismada hacimce %55 aliiminat+ %45 baglayici
kullanilmistir. Kullanilan baglayici sistemi agirlikca PEG4000:PE:SA=65:30:5 dir.
Enjeksiyonla elde edilen deney numunelerindeki baglayicilar 30-50 °C’de sicaklikta
su icinde coziilerek giderilmistir. PEG uzaklagsma oranmi 6lgmek i¢in numunelere
farkls siirelerde (5 dk- 8 saat) baglayic1 giderme islemi uygulanmis ve numuneler 40
°C’de 48 saat stireyle kurutulmuslardir. Numunelerin boy degisimi dilatometre ile
Olciilmiistiir. Coziicii baglayict giderme sirasinda giinliik yap1 degisimi analiz
edilmistir. Civali gozenek Olger kullanilarak farkli ¢oziicii baglayici giderme
asamalarinda gozenek biiyiiklik dagilimi belirlenmistir. SEM calismalari ile farkl
siirelerde baglayic1 uzaklastirma igleminin numune ylizeyine etkileri incelenmistir.
Baglayic1 giderme islemi 2 ve 3 saat siire ile uygulandiginda gozenek biiyiikligi ve

gozenek hacmi artirmistir.



Wong ve arkadaslar1 enjeksiyon kaliplanmis SiC takviyeli aliiminanin asmma
ozelliklerini incelemislerdir [21]. Bu g¢alismada agirlikca %385 aliimina, %10 PS,
%1,7 SA ve %3,3 yaglayicidan olusan besleme stoguna SiC takviyesi (takviyesiz,
hacimce %5, %15, %30) yapilarak dort farkli besleme stogu olusturulmustur.
Hazirlanan besleme stoklariyla enjeksiyonda iiretilen numuneler asmma testine tabi
tutulmus ve SEM analizleri yapilmistir. En iy1 sonuglar hacimce %30 SiC takviyeli

numunede elde edilmistir.

Mannschatz ve arkadaglar1 enjeksiyon kaliplanmis ham parca iizerindeki kaliplama
esnasinda kayma gerilmesinden dolay1 olusan toz-baglayici ayrigsmasinin nedenleri
iizerine arastirma yapmislardir [22]. Bu calismada 0,8 um aliimina ve agirlikca %7
sertlestirilmis 0,02 pum boyutta aliimina-zirkonyadan olusan iki farkli toz
kullanilmistir. Ayrica EK583 kodlu PE ve PEG igerikli ticari baglayici sistemi
kullanilmistir. Aliimina tozu ve EK583 ile hacimce %55,6-%56,7-%59,7 aliimina
yilikleme oranlari ile li¢ farkli besleme stogu olusturulmustur. Aliimina-zirkonya tozu
ve EKS583 ile de, hacimce %55,7-%57-%60,5 aliimina-zirkonya ylikleme oranma
sahip li¢ farkli besleme stoguyla toplam alt1 farkli besleme stogu olusturulmustur. Bu
alt1 besleme stoguyla iiretilen parcalarin mikroskobik ortamda es zamanli yayilmis
argon iyonlar1 vasitasiyla yapiya zarar vermeden toz-baglayici ayrigmasi
incelenmistir. Artirilan kat1 ylikleme miktar1 ve diistiriilen asir1 baglayic1 miktari, toz-

baglayici ayrigmasinin oniine gectigi belirlenmistir.

M. Trunec ve J. Cihlar cok bilesenli baglayici kullanilarak enjeksiyonda kaliplanmis
alimina pargalarin 1s1l baglayic1 giderme islemi esnasinda yasanan sekil ve boyutsal
degisiklerini arastrmiglardir [23]. Bu ¢alismada 0,57 um boyutta aliimina tozu ve
baglayic1 olarak yiizde agirlhikca EVA:PW:SA=50:34:16 kullanilmistir. Hacimce
%60 aliimina+ %40 baglayicidan besleme stogu olusturulmustur. Sonra enjeksiyonda
42 mm ¢apmda 2,1 mm et kalmliginda silindir seklinde, 5,9 mm c¢apinda 60 mm
uzunlugunda silindir seklinde ve 15 mm ¢apinda kiire seklinde olmak {izere {i¢ farkli
parca kaliplanmistir. Daha sonra farkli debi, farkli son sicaklik ve farkli 1sitma
hizlarinda azot gazi altinda baglayic1 giderme islemi yapilarak parcalarin baglayici

kiitle kayiplari, boyutsal degisiklikler ve gozeneklilik karsilastirilmistir.
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Karsilagtirmalar sonucunda aktive olmus karbonun diisiik molekiil agirlikli baglayict
sistemlerinin ayrigsma hizint artirdigit ve bundan dolay1r gézenekliligin arttigi
goriilmiistiir. Bunlarin dogal sonucu olarak pargalarda boyutsal degisim ve homojen
olmayan yapilar ger¢eklesmistir. Bu etkilerden sakinmanin yolunun, parcanin sekline
ve boyutuna uygun 1si1l baglayic1 giderme parametrelerinin (debi, son sicaklik ve

1sitma hizi) optimize edilmesi oldugu belirtilmistir.

Wei ve arkadaglar1 enjeksiyon kaliplama isleminin besleme stogu hazirlama
asamasinda aliimina igerisine katilan baglayicilarin karigima eklenme ve karigtirma
sirasmin kopma gerilmesi ve sinterlemeye etkisini incelemislerdir [24]. Iki farkl
besleme stogunda da ayni baglayict sistemi (yiizde agirlikca PW:PP:SA=70:25:5)
kullanilmis fakat karisima eklenme zamanlar1 degistirilmistir. Ilk hazirlanan
karisimda aliimina icerisine dnce SA daha sonra PW ve PP katilarak besleme stogu
olusturulmustur. Ikinci karisimda ise aliimina igerisine PP eklenmis ve karistiriimus,
daha sonra SA ve PW Kkatilarak besleme stogu olusturulmustur. Her iki karisimdan
ayrt ayrt numuneler basilmig ve 1550 °C’de 1 saat sinterlenmistir. Sinterleme
sonunda birinci karisimda 9%98,6, ikincisinde ise %98,2 teorik yogunluga
ulagilmistir. Kopma mukavemetleri, birinci karigimda 307 MPa, ikinci karisimda ise

375 MPa olarak ol¢iilmiistiir.

Say ve arkadaslar1 aliimina parcalarin sinterleme sonrasi yogunluklarinin
optimizasyonu iizerine arastirma yapmislardir [25]. Sinterleme siiresi, sinterleme
sicakligl, 1sitma hizi ve degisik baglayici sistemlerinin aliimina pargalarinin
sinterleme sonras1 yogunluklarma etkisini istatiksel metotlar kullanarak
modellemislerdir. Bu c¢alismada geleneksel baglayici sistemi olan PVA/PEG400
(daha kiiresel halde graniil olmus sekliyle) ve PEG20000, PEG20000/HEC’den
olusan ti¢ farkl baglayici sistemi kullanilmistir. Biitlin baglayici sistemleri ile elde
edilen karigimlardan numuneler iretilerek 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 sonuglar1 istatistiksel metotlarla
degerlendirilmistir. Bu istatistikler sonunda PEG20000 baglayicili besleme
stogundan yapilan numunelerde %87,5 yogunluga, PEG20000/HEC baglayicili
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sistemde %88,1 yogunluga ve PVA/PEG400 baglayicili sistemde %90,3 yogunluga
ulagilmistir. SEM’de yapilan incelemelerde PV A/PEG400 baglayici sistemli karisim
diger sistemlere gore daha kiiresel morfolojide oldugundan dolay1 sinterleme
sonunda yogunluklarin daha yiiksek oldugu belirlenmistir. 1600 °C sicaklik,
600°C/saat sicaklik artis hizi ve 8 saat bekleme siiresinde en iyi sonuglar elde
edilmistir. Ayrica bu ¢aligmada kullanilan HEC/PEG baglayict sisteminin aliimina

parcalara higbir faydasi olmadig1 sonucuna varilmaistir.

Genel anlamda MgO takviyeli aliiminanin diger sekillendirme yontemleri ile yapilan

calismalar1 su sekildedir:

C. Park ve D. Yoon aliiminadaki anormal tane sinir1 biiyiimesinde anortit ve MgO
ilavesinin etkilerini arastirmislardir [26]. Bu ¢alismada farkli oranlarda anortit ve
MgO olusan karisimlar hazirlanip izostatik presleme yontemiyle numuneler iiretilip,
farkli sicaklik ve stirelerde sinterleme islemi yapilmistir. Optik mikroskop ve
SEM’de yapilan incelemeler, anortit ilaveli numunelerin MgO ilaveli numunelere
yakin ozellikler gostermesine ragmen ara ylizeyinde engebeler (tepe, cukur, v.b)
bulunmasi ve yapidaki bosluklar yoniinden MgO ilaveli numunelere nazaran zayif
kaldigini gostermistir. Ayrica MgO ilaveli numunelerin serbest enerji salinimini da
azalttig1 goézlemlenmistir. Tiim numuneler i¢in sinterleme sicakligi ve siiresi arttig1

zaman tane sinir1 biiylimesi goriilmiistiir.

Chang ve arkadaslar1 sicak preslenmis nano boyuttaki aliimina tozlarinin mekanik
ozelliklerini ve MgO ilavesi yaparak optimum sinterleme sartlarni arastrmislardir
[27]. Bu ¢aligmada gama aliimina tozlar1 1300 °C’de 8 dakika 1sitilarak alfa aliimina
tozlarina doniistiiriiliip sonra agirlikca %0,05-2 farkli oranlarda MgO ilavesi yaparak
karisimlar elde edilmistir. Bu karigimlar, 1250 °C ve 1450 °C’de 60 MPa basingta
sicak preslenerek, farkli MgO icerigine sahip numuneler iretilmistir. Mekanik
ozellik (¢ekme mukavemeti, sertlik) agisindan agirlikca %0,1 MgO ilaveli numuneler

en 1yi degerleri vermistir.
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Heraiz ve arkadaslar1 kaolen ve aliimina karisimma MgO ilavesinin etkileri ve
sinterleme esnasinda mullit dagilimmin parametrelerini arastirmiglardir [28]. Mullit
(3AL0s. 2S10,), aliimina ve silika iceren tiim seramik iiriinlerde normal atmosfer
basinci altinda oda sicakligindan yiiksek sicakliklara ¢ikildiginda olusan tek kararl
fazdir. Refrakter ve porselen tiriinlerde 6zellikle istenilen bir fazdir. Bu ¢aligmada
agirlikga farkli oranlarda aliimina ve kaolen karigimlarina agirlik¢a yiizde 0, 1, 2, 3,
4, 5, 6 oranlarmmda MgO ilavesi yaparak hazirladiklar1 karisimlarindan tek eksenli
presleme islemi ile numuneler tiretilmistir. Daha sonra bu numuneler farkli sicaklik
(1500-1550-1600-1650 °C) ve siirelerde (2-4-6-8 saat) sinterleme islemine tabi
tutulmustur. Agirlik¢a %1 oraninda MgO ilavesi olan numuneden, tiim sinterleme
sicaklik ve tiim sinterleme siirelerinde en yiiksek yogunluk degeri ve en iyi tane
yapist Ozelligi elde edilmistir. Yiiksek miktarlarda MgO ilavesinde, yiiksek
sicakliklarda yapilan sinterleme islemi diisiik yogunluga sebep olurken, diisiik

sicakliklardaki sinterleme isleminin yiiksek yogunluga sebep oldugu belirtilmistir.

H. Zeming ve J. Ma aliiminanimn sinterleme esnasinda tane biiyiimesinin yogunlagsma
mekanizmasi lizerine etkisini modelleme yapmislardir [29]. Bu c¢alismada %99,9
saflikta 0,9 um ve 7,0 um boyutlarinda alfa-aliimina tozlar1 kullanilmistir. Tozlarla
200 MPa basingta kuru presleme yontemiyle numuneler elde edilmistir. Sinterleme
isleminde 600 °C’ye kadar 2 °C/dk hiz ile ¢ikilmig daha sonra sinterleme sicakligina
kadar 15 °C/dk hiz ile ¢ikilarak sinterlenme tamamlanmistir. 0,9 pm tozlardan olusan
numuneler 1400, 1450 ve 1500 °C sicaklikta, 7 um tane boyutundaki tozlar ise 1600,
1650 ve 1700 °C sicaklikta sinterlenmis ve 20 °C/dk hizla oda sicakligina
sogutulmustur. 0,9 pm boyutlu aliiminalarla %80’lerde teorik yogunluga, 7 pm
aliminalarla ise %70’lerde teorik yogunluga ulagiimistir. Tane boyutu biiylik olan
aliminalarin sinterlemesinde tane simnir1 diflizyonu mekanizmasmin meydana geldigi,
tane boyutu kiigiik olan aliiminalarda ise ylizey enerjisi reaksiyonlarinin meydana
geldigi belirtilmistir. Tane sinir1 diflizyonu tane biiylimesine yol agmaktadir.
Yogunlagma i¢in gerekli aktivasyon enerjileri ince tanelilerde 342 kJ/mol, kaba

tanelilerde 384 kJ/mol olarak hesaplanmstir.
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3. SERAMIK MALZEMELER VE SEKILLENDIRILMESI

Seramik, biiyiikk oranda inorganik, metal olmayan malzemelerden olusan kati
parcalarm yapim sanati ve bilimi olarak tarif edilmektedir. Bu tarife canak-¢omlek,
porselen, refrakter, yapt malzemeleri, asindiricilar, porselen, emaye, ¢imento ve
camin yani sira metal olmayan manyetik malzemeler, piezoelektrik malzemeler ve

son yillarda gelistirilen mithendislik seramikleri de girmektedir.

Seramik kelimesi, Yunanca, pisirilmis esya anlamina gelen “keramos” kelimesinden
gelmektedir. Onceleri toprak esya anlammda kullanilmakta iken bugiin iiretim
yontemlerinin ve hammaddelerinin gelistirilmesi sonucu yukaridaki malzemeleri de
kapsayan daha genis bir anlam kazanmistir. Gliniimiizde seramik malzemelere ilginin

artmasimin baslica nedenleri asagida belirtilmistir.

* Yiiksek sicakliklara dayaniklilik

* Kimyasal kararliligin yiiksek olmasi

* Cok sert olmalar1

* Metallerden hafif olmalar1 (%40 mertebesine varan)

* Hammadde olarak bol miktarda ve genellikle metallere kiyasla ucuz olmasi
* Pahal1 ve stratejik metallere ihtiya¢ gdstermemesi

* Erozyon ve asinmaya kars1 dayanikli olmalari

* Oksitlenmeye kars1 direnglerinin yiiksek olmasi

* Siirtiinme katsayisinin diisiik olmasi

* Basma kuvvetinin yliksek olmasi

Tim bu avantajlarina karsilik seramiklerin en istenmeyen Ozelligi ise gevrek

olmalaridir [5].

Seramik iiretiminin ge¢misi eski caglara dayanmasina ragmen, seramik
endiistrisindeki gelismeler tarih boyunca devam etmistir. Geleneksel seramikleri
iretiminde gerek miktar ve gerekse satis agisindan Onemli bir hacim tutmakla

beraber son ¢eyrek asirda yeni seramikler gelistirilmistir ki bu seramiklerin 6nemi,
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bir takim siiper dzelliklere sahip olmalarindandir. Iste bu seramikler, giiniimiizde

“’1leri teknoloji seramikleri’’ olarak taninmaktadir [30].

3.1. leri Teknoloji Seramikleri

Ileri seramik malzemelerin &nemi, sahip olduklar1 siiper &zelliklerden
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 armdirilmis, saf
halde ve istenen fiziksel Ozelliklerdedir. Yapay hammaddelerin iiretiminde cogu
zaman ileri teknoloji yontemleri kullanilmaktadir. Ileri seramikleri geleneksel
seramiklerden ayiran en oOnemli ozellik, ince seramiklerin c¢ok ince tozlardan
tretilmeleridir. Giiniimiizde iretilen ileri seramiklerde, 1 mikronun altinda tozlar

kullanilmakta ve boylece tamamen yogun seramikler tiretilmektedir [30,31].

Ileri teknoloii seramiklerin siniflandirilmasi

Ileri seramikler saf oksitlerden ve oksit olmayan seramiklerden olusmaktadir. Bu

genelleme asagidaki sekilde gruplandirilabilir:

1. Oksitler : Aliimina (Al,O3), Magnezya (MgO), ZrO,, Si0,, TiO;
2. Karbiirler : SiC, ZrC, WC, B,C

3. Nitriirler : Si3Ng4, BN, AIN, TiN,ZrN

4. Siilfirler : MoS,, CdS, ZnS

5. Silisitler : Mo,Si, WSi,

6. Boriirler : TiB,, ZrB,

7. Digerleri : Fosfiirler (BP)
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Oksit seramiklerin genel 6zelikleri

Seramik oksitler, yiiksek sicakliklarda kullanilmaya miisait metal veya metaloid
elementlerin oksijenle yaptiklar1 bilesiklerdir. Bir¢ok seramik oksitler iyonik bagli
olup, iyonik baghh malzemelerin genel karakteristiklerine sahiptir. Bu Ozellikler,
saydamlik, elektrik ve 1s1 iletimine direng, diamanyetizma ve kimyasal kararliliktir.
Bu 6zelliklerin yani sira oksit seramikler, yiiksek elastik modiil ve sertlik, gevreklik,
refrakterlik, diisiik termal genlesme ve korozyona karsi direng gostermektedirler.
Oksit seramiklerin mekanik o6zellikleri mikro yapiya, gozeneklilige, safsizlik
miktarma ve bazi hallerde 1s1l ge¢misine, numunenin sekline ve yilizeyinin

diizglinliigiine baghdir.

Oksit olmavyan seramiklerin genel 6zellikleri

Ileri teknoloji malzemelerinin &nemli bir bliimiinii 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 ayr1 bir 6nem tasimaktadir. Diger taraftan savunma, uzay ve havacilik
sanayinin yani sira niikleer teknolojide kullanilan, grafit ile bu malzemenin tiirevi
olan ve gelecegin malzemesi olarak tanimlanan karbon-karbon kompozitlerde yine
oksit olmayan seramikler arasinda yer almaktadir. Genel olarak bu malzemeler

yiiksek ergime sicaklig, yiiksek sertlik ve diisiik yogunluga sahiptirler [30].

3.2. Aliimina

Aliiminanin bilimsel kesfi gecen yiizyilla tarihlenir. Bununla birlikte, ticari olarak
kullanimi, 1907 yilinda yiiksek aliimina seramik {retimine ait bir patentle
baslamistir. Genis ¢apta ticari tiretimi ve kullanimi ise 1920’lerin sonu ile 1930'larin

baslarma rastlar [30].

Aliimina, yerkiirede dogal olarak en fazla bulunan minerallerden olan boksit i¢inde

bulunur. Diinya aliimina iiretiminin yaklasik %92'si aliiminyum metal iiretiminde
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kullanilirken, geriye kalan %8'lik kisim ise 1siya direngli dolgu malzemeleri,
pigment, katalist, refrakterler, asindiricilar ve seramik malzemelerin {iretiminde

kullanilirlar [32].

3.2.1. Aliiminanin genel 6zellikleri

Aliimina, kristalografik olarak oksijen iyonlarmin aliiminyum iyonlari tarafindan siki
hegzagonal olarak sarilmas ile ifade edilebilir. D1s goriiniis olarak beyaz bir tozdur.
Ergime sicakligi 2050 °C, kaynama noktasi ise 2080 °C, olan aliimina yiiksek
sicakliklarda kimyasal maddelere ve mekanik yiiklere karsi en dayanikli refrakter
malzemelerden biridir. Aliminanin molekiil agirlig1 101,96 g/mol, reaktif indeksi ise
1,765, olusum serbest enerjisi ise 1582,4 kj/mol’diir. Aliimina suda ve sayet iyi
kalsine edilmisse hem mineral asitlerinde hem de bazlarda ¢6ziinmezler. Aliimina,
HF’ye kars1 da dayaniklidir. Sodyum karbonat, kostik soda ve sodyum peroksit saf
alimina potalarda az tahribatla eritilebilinir. 1700-1800 °C gibi yiiksek sicakliklarda
flor gazi disinda biitiin gazlara kars1 direng gosterir. Aliimina oksitleyici ve

rediikleyici atmosferde 1900 °C’ye kadar kullanilabilir [3].

3.2.2. Aliimina cesitleri

Aliminyum hidroksit

Aliiminyum en bol bulunan metal ve en bol bulunan iigiincii element olmasina
ragmen, aliminyum iceren maddelerin sadece bir kismi (6rnegin boksit) aliminyum
hidroksit iiretimi i¢in kullanilmaktadir. Aliiminyum hidroksit deyimi AI(OH);
kimyasal formiiline dayanmasma ragmen, aliimina trihidrat (ATH) veya
hidratlanmis aliimina, (ALOs- 3H,O) olarak da kullanilmistir. Bu ii¢ terim de
literatlirde ge¢mektedir. Aliiminyum, anortit (CaAl,S1,0s), alunit (KAIl3(SO4)2(OH)e)
gibi kaynaklardan da tiretilebilse bile, yapay olarak tiim aliiminalar, aliimina hidrath

cevher yani boksitten Bayer Prosesi ile tiretilir [33].
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Kalsine aliiminalar

Kalsine aliiminalar, soda igeriklerine ve toplam empiiritelerine gore {ic ana gruba
ayrilirlar. Normal sodali ve diisiik sodali (termal reaktif) kalsine aliiminalar Bayer
Prosesi ile tretilirken, yiiksek safliga sahip aliiminalar ise aliiminyum esash tuzlarin
parcalanmasiyla elde edilirler. Kalsinasyon normal olarak doner firinlarda veya sabit
kalsine edicilerde yapilir. Baz1 topaklanmis aliiminalar, nihai kristal boyutlari ile esit
olmasi i¢in égitiliirler. Aliiminalardaki siiper 6giitme sonuclari, yiiksek sinterleme
karakteristiginin ortaya ¢ikmasma sebep olur. Kalsine aliiminalar, asindiricilarda,
parlatmada, elektronik ve mekanik seramiklerde, camlarda, beyaz esyada ve
refrakterlerde olmak iizere genis bir kullanim alanma sahiptirler. Gelecekteki
gelismeler, mukavemet, daha liniform ve ince kristal boyutu, alfa yayici partikiillerin

uzaklastirilmasi ve daha diisiik empiirite degerleri tizerinde yogunlasacaktir [33].

Yiiksek saflikta aliimina

%99,9’luk yiiksek saflikli aliiminalar Bayer hidratindan iiretilebilmektedir. %99,99
safliktaki aliimina {iretimi i¢in birgcok metot bulunmaktadir. Bunlar ¢ogunlukla
yeniden kristallendirilmis aliiminyum tuzlarmmin (siilfatlar, koritler, nitratlar) veya
aliminyum metalinin yiiksek safliktaki formlarmin parcalanmasiyla elde
edilmektedir. Yaygin bir metot, oncelikle Bayer hidratmin siilfiirik asit icerisinde
cOziindiiriilmesiyle aliiminyum siilfatin hazirlanmast seklinde uygulanmaktadir.
Siilfat sonra susuz amonya ile reaksiyona sokularak, saf yeniden kristallendirilmis
amonyum alum elde edilmektedir. Kalsine edildiginde, %99,99 saflikta ve ince
kristalli aliimina elde edilmektedir. Partikiil morfolojisi ve topaklanma Bayer
aliminalarindan farklidir. Kalsinasyon zamam ve sicaklik, cesitli yiizey alanl

alliminalarin tiretimi i¢in degistirilebilmektedir [34].

Kesme (Tabular) aliimina

Tabular (kesme) aliimina ¢ok yiiksek saflikta aliiminyum oksittir ve aliiminanin

1700-1850 °C’lere 1sitilmak suretiyle korund durumuna getirilerek elde edilmektedir.
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Tabular aliimina cok serttir, kesiftir ve tablet gibi kristaller halindedir. Tabular
aliimina, 1yi bir 1s1 gegirici, 151 soklarina dayanikli ve yiiksek 1sida dielektrik giiciine

sahip bir maddedir [35].

Ergimis (Fused) aliimina

Boksit veya aliiminalarm 2000 °C iizerine kadar elektrik ark firmlarinda isitilarak
eritilip, bir haftadan daha fazla bir zaman diliminde sogutularak elde edilen
aliminyum oksit ignotlarmin kirilip elenmesi ile elde edilir. Kahverengi, pembe,
kirmizi, beyaz, olmak iizere degisik renklerde imal edilebilmektedir. Cok yiiksek

sertlige ve mitkkemmel kimyasal kararliliga sahiptir [36].

3.2.3. Aliiminanin kullanim alanlari

Aliimina seramik alanmndaki arastirma, gelistirme ve iiretim teknolojisi yillardir
gelismekte ve sonu¢ vermektedir. Malzeme maliyeti ve giivenilirligi, malzeme
hacmi, kaybolmayacak lider pozisyonu aliiminay1r giivenilir bir sekilde
irettirmektedir. Aliimina dogasindaki cesitlilik ciddi sekilde kristal formuna,
empriite icerigine ve partikiil ¢apma bagimlidir. Kullanima gore arzulanan fiziksel

ozellikler ayrica bircok ticari aliimina toz ¢esitlerini uygun gérmektedir.

Diisiik sodali tabular aliiminalar buji imalatgilar1 tarafindan en ¢ok kullanilan
allimina tipleridir. Aliimina seramik dielektriklerin gii¢ iletim servislerinde kullanim
avantajlar1 Ustiin elektriksel 06zellikler, yiiksek mekanik mukavemet, cevresel
degisimlerde tistiin dayanim gibi oOzelliklerdir [37]. Sekil 3.1.a’da aliimina
seramikten yapilmis ¢esitli otomotiv bujileri, Sekil 3.1.b’de ise aliiminadan tiretilmis

termal soka dayanikli kaynak makinesi uglari (nozzle) goriilmektedir.
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Sekil 3.1. a) Aliimina bujiler [38] ve b) Aliimina kaynak makinesi uglar1 [39]

Aliimina, yiiksek sicakliklarda (>1800 °C) kullanilabilen saf refrakter oksitlerden

birisidir. Aliimina refrakterler,

* Yiiksek aliiminali,
* Fused dokiim aliimina refrakterleri,
* Mullit refrakterleri,

* Spinel ve aliimina-kromit refrakterleri

olarak smiflandirilirlar [37]. Metal ergitilmesinde kullanilan yiliksek safiyetteki bazi

alimina potalar Sekil 3.2.a’da, dokiim filtresi olarak kullanilan aliimina filtreler ise

Sekil 3.2.b’de gosterilmistir.

Sekil 3.2. a) Aliimina metal ergitme potalar1 [37, 40] ve b) Aliimina filtreler [41]
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Asmdirict  uygulamalarda en Onemli Ozellik sertliktir.  Sertlik, biinyenin
sinirlandirilmig bir alaninda konsantre olmus dis mekanik gii¢lerin etkisi altindaki
penetrasyona biinyenin ylizey katmanlarinin direnci olarak tanimlanabilir.
Aliiminanm asmdiric1 uygulamalar1 oldukca fazladir. Ince gevsek taneli asindiricilar
optik cilalama, ince 6giitme ve camin cilalanmasinda, kullanilir. Kaba taneli olanlar
ise granit ve mermer kesilmesinde, yol kompozitleri gibi alanlarda kullanilir [37].
Tekstil sektoriinde iplik asindirmalarma karsi kullanilan aliimina seramikler Sekil

3.3.a’da, ogiitiiciilerde kullanilan aliimina bilyalar ise Sekil 3.3.b’de gosterilmistir.

Sekil 3.3. a) Tekstil Sektdriinde ve b) Ogiitiiciilerde kullanilan aliimina [37, 42]

Aliimina; metaller, seramikler, camsi1 sirlar, emayeler ve kimyasal kaplamalar gibi
diger malzemelerde kaplama olarak uygulama alan1 bulur. Kaplamanim bir¢ok sebebi
vardrr. Bunlar dekorasyon, korozyonun oOnlenmesi, acik godzeneklerin (porlarin)
kapatilmasi ve erozyona, asinmaya, 1sinmaya ve mekanik eylemlere kars1 korumadir.
Kaplamalar ytiksek 1sili kullanimlarda, jet motorlarinda ve roket motorlarinda ilgi
alan1 bulmaktadir. Ikinci Diinya Savasiyla sinterlenmis aliiminalar havacilik
sanayisinde 1ilgi ¢ekici olmaya baglamistir [37]. Sekil 3.4’de havacilik sanayisinde

kullanilan yiiksek mukavemetli ¢esitli aliimina seramikler gdsterilmistir.



21

Sekil 3.4. a) Turbo yiikleyici saft, b) Tiirbin, ¢) Tiirbin bigagi, d) Disli [37, 43]

Aliimina seramiklerin tibbi amagli uygulamalar1 son 10 yilda goriilmektedir. Daha
onceki ilgisizligin nedeni seramik parcalarin kirilgan karakteridir. Kemik plaka veya
ortopedik kalca gibi pargalar kirilmaya karsi direngli olmalidir. Sonugta metaller ve
plastikler bu alanda egemen olmuslardir. Ancak uygun poroziteye sahip aliimina,
hidroksiapatit, trikalsiyum fosfat gibi seramiklerde kemik dokusunun gelistirilmesi
kesfinde yeni kullanimlar olusturmustur. Bunlarin en Onemlisi olagan
polimetilmetakrilat ¢cimentoya ihtiya¢ duymaksizin, gelismekte olan kemigin iginden
sabitliligi saglayan pordz bir seramik malzeme ile kaplanmis suni bir kalga veya dis
implantasyonu muhtemelligidir. Seramik ve polimerlerin kompozitleri doku artirmasi
ve kemik yeniden yapilanmasi i¢in yeni imkanlara sebep verirler (Sekil 3.5).

Aliimina biitiin bu gelismeler i¢inde 6nemli bir yer edinmistir [37].
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Sekil 3.5. a) Aliimina kalga implanti, b) Aliimina kal¢a implant1 uygulamasi [40, 44]

3.2.4. Aliiminanin sinterlenmesi

Aliiminanin sinterlenmesi konusunda 1960'li ve 70°li yillarda yogun arastirmalar
yapilmistir. Bu arastirmalarda baslica, sinterlenme mekanizmasi ve kinetigi ile katki
maddelerinin etkisi gibi konular arastirilmistir. Yapilan aragtirmalara gore,
aliminanm sinterlenmesi baslica iic asamada gerceklesmektedir. Ilk asamada,
aliimina tozlar1 arasinda sadece boyun tesekkiilii yer almakta ve yogunluk %10 kadar
artmaktadir. Yapilan arastirmalarda, tasinim mekanizmasinin; latis diflizyonu oldugu
ve sinterlemede, yilizey gerilmesinin itici gli¢ olusturdugu anlasiimistir.
Sinterlemenin ara kademesi tane biiyiimesi ile baslamakta ve {i¢ tanenin kenarlar1
boyunca olusan silindirik kanallar birbiri ile baglanmaktadir. Nihai asama ise, %95
yogunluktan sonra baslamaktadir. Bu asamada, silindirik gozenekler kiireselleserek,
dort tanenin birlestigi koselerde, birbiri ile baglantisiz gbzenekler yer almaktadir.
Sinterlemenin ara ve nihai asamasinda gozenek miktar1 zamanm logaritmasi ile

lineer olarak azalmaktadir [30].

Aliiminanin sinterlenmesinde teorik yogunluga ve mukavete ulasabilmek igin bir¢cok
katki kullanilmaktadir. Bunlardan bazilar1 MgO, CaO, BaO, TiO,, MnO, Cr,0s,
ZrO,, SiC, TiC gibi katkilardir [37].
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Aliminanin sinterlenmesinde kullanilan katkilar ve etkileri

1960’l1 yillarin  basindan beri aliiminanin sinterlenmesine ¢ok sayida katki
maddesinin etkisi arastirilmistir. Aliimina seramiklere ¢esitli katki maddelerinin ilave
edilmesinin amac1 sinterleme sirasinda yogunlasmayi arttirmak/geciktirmek ve
mekanik 6zellikleri gelistirmektir. Genellikle MgO, Cr,0;, Fe;Os, NiO, TiO, ve
MnO; gibi katkilar tek basina veya birkag1 bir arada olacak sekilde kullanilan en
yaygin katkilardir [32].

Katkilarin ilavesi sonucu su dort etki olusur;

1) Katki yogunlasmay1 arttirir, tane biiytimesini 6nler (MgO)
2) Katki yogunlasmay1 arttirir, tane biiytimesini kolaylastirir (Ti0O,)
3) Katki yogunlagmay1 zorlastirir, tane biiylimesini dnler (N1,O3)

4) Katki yogunlasmay1 zorlastirir, tane biiylimesini kolaylastirir (Si0;)

Yapilan katkilarin etkisi detayli olarak incelenirse bir¢cok degisik katki maddesi
icerisinde MgO en etkili olanlardan bir tanesidir. MgO kat1 hal sinterlenmesinde tane
bliylimesini bastrmak i¢in katilmaktadiwr. MgO gbzenekleri tane smirlarma
baglayarak, tane smir1 hareketini zayiflatip tane biiyiimesini 6nlemektedir. Boylelikle

daha kiigiik tane yapili aliimina elde edilmektedir [10, 26, 27, 28, 32].

3.3. Magnezyum OKksit

Magnezyum, siilfat halinde ilk olarak 1695 yilinda bulunmustur. Epsom’da bir
maden suyunun kaynatilmasi sonucu bulunan bu tuz, ilag olarak uzun yillar
kullanilmistir, 1808’de Sir H. Davy ilk olarak saf olmayan magnezyum; 1829’da
Antoine Bussy ¢ok miktarda saf magnezyum elde etmistir. Bussy, baslangic maddesi
olarak susuz magnezyum kloriir kullanmistir. 1852°de erimis magnezyum kloriiriin
elektrolizinden saf magnezyum elde edilmistir. 1866 yilinda Almanya’da

gelistirilmis “Bunsen elektrolitik hiicresi” ile ticari olgiilerde elde edilmistir.
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Magnezyum oldukga aktif oldugu i¢in tabiatta daima bilesikleri halinde bulunur. En

onemli mineralleri {i¢ grupta toplanir:

Karbonat mineralleri: Magnezit, Dolomit,
Cift tuz mineralleri: Karnalit, Kizerit, Kainit, Langbain, S6nit, Epsomit,

Silikat mineralleri: Krizotil Alivin, Serpantin, Talk [45].

3.4. Seramiklerin Sekillendirilmesi

Ileri teknoloji seramiklerinin sekillendirilmesinde, metal parcalarda oldugu gibi
degisik yontemlerden yararlanilir. Kullanilacak sekillendirme yonteminin se¢iminde,

iiretilecek par¢anin boyutlari, miktar1 ve fiziksel 6zellikleri g6z oniine almnir.

Seramik parcalar cesitli sekilde bi¢imlendirilebilmektedir. Bunlar; slip ve serit
dokiim, kuru ve sicak presleme, soguk ve sicak izostatik presleme, ekstriizyon ve

enjeksiyonla kaliplamadir.

Kusursuz bir {iriin i¢in liniform olarak tozlar hazirlanmasi gereklidir. Sekillendirme

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

1. Baglayicilar, pismemis, ham iirline mukavemet kazandirmak amaci ile ilave edilir.
2. Yaglayici ilavesi, presleme esnasinda tozlar arasindaki siirtiinmeyi azaltir.

3. Sinterleme amaci ile ilave edilen katk1 maddeleri yogunlugu arttirir.

Cizelge 3.1°de cesitli sekillendirme islemleri i¢in gerekli hazirliklar1 gostermektedir.
Baglayicilar, organik ve inorganik esasli olarak iki grupta toplanwr. Organik
baglayicilara 6rnek olarak bal mumu ve regineyi gosterebiliriz. Bu maddeler suda
coziinmedikleri i¢in 1slak proseslere uygun degildir. Erime veya enjeksiyonla
sekillendirmede kullanilir. Islem sonunda organik baglayici yanar. Inorganik
baglayicilar ise nihai islem sonunda yapida kalir ve seramigin bir bileseni haline gelir

[30].



Cizelge 3.1. Cesitli sekillendirme iglemleri i¢in gerekli hazirliklar [30]

Presleme

Slip dokiim

Enjeksiyonla kaliplama

-Baglayici ilavesi
-Yaglayici ilavesi
-Sinter kolaylastiric

ilavesi

-Camur hazirlama
-Baglayici ilavesi
-Deflokulan ilavesi
-pH kontrolii
-Viskozite kontrolii
-Kat1 miktar1 kontrolii

-Havay1 emme

-Termoplastik ilavesi
-Plastisite artirci
ilaveleri

-Islatic1 ilavesi
-Yaglayic ilavesi
-Sinter kolaylastiric
ilavesi

-Havay1 emme
-Graniiller veya paket

haline getirmesi

25
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4. TOZ ENJEKSIYON KALIPLAMA

Toz enjeksiyon kaliplama (TEK), alternatif yontemlerle liretiminin masrafli olacagi
disiiniilen, kiiciik ve karmasik sekilli, kesin boyutlu ve hassas toleransli, diizgiin
yiizeyli, islenmesi giic ve fazla islem gerektiren parcalarm uygun maliyetle {iretimi
icin kullanilan bir iiretim teknolojisidir [46, 47]. Talassiz par¢a iiretim tekniklerinden
TEK, ¢ok ince taneli metal veya seramik tozlarin, termoplastik organik baglayicilarla
karistirilmas1 ve bu karigimin toz enjeksiyon kaliplama makinelerinde preslenerek

sekil verilmesi teknolojisidir [48].

TEK islemi son derece kii¢iik boyutta tozlarin (metaller i¢in <20 pm, seramikler i¢in
<10 pm) kullanilmasmi gerektirmektedir. TEK dort ana islemden; karistirma,
enjeksiyon kaliplama, baglayici giderme ve sinterlemeden (pisirme) olusmaktadir.
Toz/baglayic1 karisimlarina besleme stogu adi verilmektedir. Besleme stogu
olusturmak i¢in metal ve seramik tozlar1 termoplastik baglayic1 veya mum esash
polimerik malzemeler ve yaglayicilarla homojen bir sekilde karigtirilmaktadir.
Besleme stogunun baslangi¢ 6zellikleri, sinterleme sonrasi son iiriiniin 6zelliklerine
cok yakindir. Dolayisiyla besleme stogu bilesimi ¢ok 6nemlidir. Reoloji ¢calismasiyla
istenilen akig tipi saglandiktan sonra optimum oranlarda toz ve baglayici
karigtirillarak graniil (tane) haline getirilmektedir. Graniil haldeki besleme stogu,
enjeksiyon makinesine konularak belirlenen bir silindir sicakliginda, uygun bir
enjeksiyon basinci (litiileme basinct da uygulanir) ile kalip bosluguna enjekte edilir.
Kalibin sogumasiyla birlikte kalip seklini almig ham pargalar (6n-iirtin) elde edilir.
Bir sonraki asama ham pargalardan baglayicilarim kontrollii sartlar altinda
giderilmesidir. Baglayici1 giderme islemi iki sekilde yapilmaktadir: Isil olarak ve
¢oziicli ortaminda. Daha sonra sinterleme islemi ile parcada arzu edilen yogunlasma
ve mukavemet artis1 saglanmaktadir. Sinterleme isleminin sonunda ortaya tam
yogunluga oldukca yakin ve goreceli olarak diisiik gdzenekli bir parca ¢ikmaktadir.
TEK ile iiretilen tam yogun par¢a dovme ve dokiim parcalarla karsilastirildiginda,
yakin mekanik Ozellikler gostermektedir [49]. Sekil 4.1°’de TEK akis diyagrami
goriilmektedir [1].
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TEK’in avantajlari

1. Geleneksel TM ile iiretilemeyecek karmasiklikta sekilli parcalarin iiretilmesi
2. Pargalarin tiimiinde sinterleme sonrasi esit yogunluga ulasilabilmesi
3. Geleneksel TM ile iiretimi ¢cok zor olan kiiclik parcalarin iiretimi

4. Geleneksel TM islemine gore daha iyi1 ylizey kalitesine sahip olunmasi

TEK’in dezavantajlari

1. Diizgiin par¢a iiretimi i¢in toz boyutlarmin kii¢iik (20 um’nun alt1) ve toz seklinin
(kiiresel) uygun olmasi [50].

2. Geleneksel TM isleminde yer almayan baglayici giderme isleminin zorlugu

3. Baglayici ¢ikarma ve sinterleme asamalarinda 6n goriilmeyen hatalarin ¢ok sayida
iiretilmis On iirliniin firesine sebep olmasi

4. Geleneksel TM’ye gore daha pahali kalip, tezgah ve operator maliyeti [51, 52].

Toz .

Baglayici
Kanstirma ﬁ L~ Graniilleme
e td

s
e ﬁ

o o
o B o
o

O

Cizgen Termal
Aynistirma  Ayngtirma

Pisirme

Sekil 4.1. TEK akis diyagrami [46, 47]
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4.1. Toz Enjeksiyon Kahplamada Kullanilan Tozlar ve Ozellikleri

Giliniimiizde TEK’de sade ve diislik alagimli ¢elikler, yiiksek hiz ¢elikleri, paslanmaz
celikler, sliper alasimlar, manyetik alasimlar, intermetalikler, sert metal tozlar1 ve
seramik tozlar1 oldukca sik kullanilir [46, 49]. TEK’de kullanilan toz
karakteristiklerini belirlemek i¢in birgok calisma yapilmistir. Sinterlenen parcanin

son Ozelliklerini tozun baslangi¢ 6zellikleri belirlemektedir [1, 53].

TEK icin ideal toz 6zellikleri

1. Yiiksek paketleme yogunlugu, diisiik maliyet i¢cin uygun pargacik biiyiikligi
dagilimi (0,5-20 um arasinda tozlar)

2. Cok genis veya ¢ok dar toz boyut dagiliminin saglanmasi

3. Vurgu yogunlugu %50’ nin {izerinde olmasi

4. Topaklanma olmamasi

5. Toz sekli kiiresele yakin olmali

6. Baglayicinin ayrigmasindan sonra par¢anin bozulmasmi dnlemek i¢in toz taneleri
arasinda yeterli siirtiinmenin olmasi

7. Kapali, gozeneksiz, yogun parcacik, temiz pargacik yiizeyi, minimum segregasyon

Sinterleme davranisi lizerinde toz boyutu ve ylizey alam etkilidir. Yiizey enerjisi,

ylizey alani ile orantilidir ve bunun artmasi da sinterlemeyi kolaylastirr [1, 17].

Enjeksiyon kaliplama i¢in ideal parcacik, Sekil 4.2’de tanimlanmustir. ideal tozlarda
L/W oranmi 1,2-1,5 olup Amerikan futbol topuna benzemektedir. Bu parcacik sekli
tanecikler aras1 bagi kiiresel parcaciklardan daha iyi sagladig i¢in daha yiiksek bir
paketleme yogunlugu sergiler. Yiiksek paketleme yogunlugu da besleme stogunda
baglayict miktarin1 en aza indirirken optimum toz yliklemesini en yiiksek seviyeye

cikarir [49].
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Sekil 4.2. Ideal toz pargacik sekli [47, 49]

4.2. Toz Enjeksiyon Kahplamada Kullanilan Baglayicilar ve Ozellikleri

Baglayicilar; TEK’de tozlarin homojenligini saglayan ve sinterleme baslangicina
kadar parcay1 bir biitiin halinde tutan gegici bir aragtir. Baglayicilar TEK’in son
irlinlinde olmamasma ragmen, TEK’in sorunsuz bir sekilde tamamlanmasi i¢in

onemli etkisi vardir [17].

Secilecek olan baglayicilardan biri; baglayici giderme asamasinda buharlagtirma,
katalitik konvektor veya ¢oziicii ile uzaklastirilabilir 6zellikte olmas1 gerekmektedir
ki bunlara ana baglayict denir. Diger baglayicilar ise baglayic1 giderme asamasindan
sonra sekli korumas1 amaciyla parcadan ayrilmayacak kimyasal 6zellikte olmalidir ki

bunlara da iskelet baglayic1 denmektedir ve sinterleme asamasinda yok edilir [1].

Baglayicidan, tozlar istenilen sekilde paketlenmesi ve sinterlemeye kadar On-iiriin
seklinin korunmasina yardimci olmasi ve bitmis iiriinden ise tamamen uzaklasmasi
istenir. Baglayicilar besleme stogunun kolay enjekte edilmesi i¢in diisiik viskoziteye
sahip olmali, homojen bir besleme stogu hazirlamak i¢cin kaliba yapismamali ve
ucucu olmamali, kademe kademe sistemden ayrilmali, kolayca uzaklastirilabilmeli,
uzun raf dmriine sahip olmali, ucuz olmali, diisiik 1s1l genlesme katsayisma sahip
olmali, kaliplama ve karisim sicakliginda bozulmamali ve akis esnasinda tozdan
ayrilmamalidir. Ayrica toz ile kimyasal tepkimeye girmemelidir. Baglayicilar mum
veya yag esasli baglayicilar, su esasli baglayicilar, polimer ¢ozelti esashi baglayicilar

olmak iizere lic ana gruba ayrilir [1, 49]. Endiistriyel uygulamalarda baglayicinin
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niteligi ve bilesimi bir sir olarak saklanmaktadir [54]. Tipik baglayicilar Cizelge 4.1°

de gosterilmistir.

Cizelge 4.1. Tipik baglayic1 6rnekleri [47, 52, 55]

BAGLAYICI SISTEMLERI

BAGLAYICI BILESENLERI

Baglayici Sistemi 1

%70 parafin mum, %20 mikrokristal mum,
%10 metil etil keton

Baglayici Sistemi 2

%67 polipropilen, %22 mikrokristal mum,
%11 stearik asit

Baglayici Sistemi 3

%33 parafin mum, %33 polietilen,
%33 balmumu, %1 stearik asit

Baglayici Sistemi 4

%69 parafin mum, %20 polipropilen,
%10 carnauba mum

Baglayici Sistemi 5

%45 polistiren, %45 nebati yag,
%S5 polietilen, %5 stearik asit

Baglayici Sistemi 6

%25 polipropilen, %75 fistik yagi

Baglayici Sistemi 7

%065 epoksi regine, %25 parafin mum,
%10 biitil stearat

Baglayici Sistemi 8

%4 hint tutkali, %3 liserin, %93 su

Baglayici Sistemi 9

%65 PEG, %30 Polipropilen,
%S5 Stearik asit

Baglayici Sistemi 10

%50 polietilen, %50 carnauba mum

Baglayici Sistemi 11

%?35Polietilen, %55Parafin mum,
%10stearik asit

Baglayici Sistemi 12

%65 parafin mumu, %30 polipropilen,
%S5 stearik asit

4.3. Reoloji

Reoloji terimi, Prof. Bingham tarafindan ortaya atilmistir. Reolojinin maddenin akis1

ve deformasyonunun arastirilmasi oldugu tanimi 1929’da kurulan Amerika Reoloji

Toplulugu tarafindan kabul edilmistir [47, 49].

En genel tanimla reoloji; cisimlerin gerilme altinda zamana bagh sekil degisimini

(deformasyon) inceleyen bilim dalidir [56]. Bu tanim toz metalurjisinde

ozellestirilirse; ¢esitli toz sekillendirme teknolojilerinde kullanilan polimerler ve

besleme stoklarmimn mukavemet, elastik, plastik ve viskoz akislarini inceleyen bilim

dahdir [46, 57].
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TEK isleminde besleme stogunun kalip bosluguna akis1 viskoziteyle iligkilidir [49].
TEK’de en 6nemli reolojik 6zellik, kayma gerilmesi ve kayma hizi ile ilgili olan
viskozitedir. Yiiksek viskoziteye sahip besleme stoklar1 kaliplanabilirligi zorlastirdig:
bilinmektedir [58, 59]. Toz boyut dagilimi, toz sekli ve toz yogunlugu da TEK’de
reolojiyi etkileyen diger unsurlardir [59, 60]. TEK’de viskozite, sodyum stearat ya da
stearik asit ve plastiklestirici gibi katkilarla diisiiriiliir [6, 59, 61]. TEK’de karigtirma
islemi esnasinda topaklanmanin minimum seviyelerde tutulmasma caligilmalidir.
Eger bu saglanmazsa ise diizensiz akis viskozitesine bunun sonucunda da diizensiz

kaliplamaya ve sinterlemede problemler yasanmasina neden olur [49].

4.3.1 Kilcal reometre

Kilcal reometre (Sekil 4.3), ergimis besleme stoguna basing uygulayarak viskozitenin
Olgiilmesinde kullanilan bir cihazdir. Besleme stogu kilcal tiipten gecerken akma
hizinin uygulanan basmca baglhiligi belirlenir. Besleme stogunun akiciligini ve

homojenligini belirlemek i¢in kullanighdir [57].
Cihaz bir ekstriizyon plastometresidir. Cihazin c¢alisma ilkesi dik bir silindir
icerisinde bulunan besleme stogunun veya plastigin, kontrol edilen sicaklik

kosullarinda yiiklenmis bir pistonla ekstriide edilmesidir [47, 49].

Kilcal reometrenin avantajlari

» Kilcal reometre mekanik olarak basit ve ucuzdur,
* Yiiksek kayma hizlarna ulasilabilir,

* Capa bagli etkiler ol¢iilebilir.

Kilcal reometrenin dezavantajlari

* Numunenin, tiipiin kesiti tizerinde degisen kayma oranlarina ve kayma gerilmesine

maruz kalmasi,



32

* Numunenin, tiksotropi gibi zamana-baglh etkileri 6lcmek amaciyla siirekli akisa
maruz birakilamamasi,

* Olduke¢a yiiksek numune hacimlerinin gerekli olmasi olarak siralanabilir [47, 62].
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Sekil 4.3. Kilcal reometrenin sematik goriiniimii [47]

b e
L L -
G L L
Fl
.
-

R
o w
&

i
L
f F F‘
— kalp/me
. :'::4 pmeme

TEK'de besleme stogunun akis davranislar1 karigimin karakteristigi ile ilgilidir.
TEK'de besleme stogunda hem viskozluk hem elastiklik 6zellikleri mevcuttur ve
bunlar viskoelastik karisimlar olarak adlandirilirlar [1, 63]. Sekil 4.4’de viskoz akis
karakteristikleri gosterilmektedir. Besleme stogu psedo plastik bir akis karakteristigi
gostermelidir [17, 63].
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Diallant

Newtoniyen akig
E@im=0

Psedo-plastik

Wﬂlastik
St. Venant
EQim = -1

Kayma hiz

Viskozite

Sekil 4.4. Viskozite ve kayma hizi degisiminin gosterimi [17, 63]

Psedo plastik akista viskozite kayma hiz1 arttikga azalmaktadir. Viskozite toz oranin
artmasi ile artar ve kritik ylikleme oraninda karisim akmaz, besleme stogu katilagir.
Viskozite sicakliga kars1 da duyarhdir. Diisiik sicakliklarda viskozite ¢ok yiiksekken,
yiiksek sicakliklarda viskozite diisiiktiir. Kaliplama sirasinda kayma hizi genellikle
10 ve 10° s arasindadir. Bu aralikta kaliplama sicakhiginda karisimm maksimum

viskozitesi 10° Pa.s olmalidir [17, 46, 64].

Viskozite ve kayma hiz1 arasindaki bagmtilar Robert Hooke tarafindan ortaya konan

Hooke kanunu ve Isaac Newton tarafindan ortaya konan Newton kanunu ile

acgiklanabilir.
Bunlar:

AP.R
T = < 4.1
W o7 4.1)
. 4.
y, =22 (42)
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n,=-—- (4.3)
Va
Burada:

7., : Duvardaki (wall) kayma gerilmesi, [Pa]

7, - Gorlniir (apparent) kayma hizi veya Newton akiskani i¢in kayma hiz, [1/s]
: Gortiniir (apparent) viskozite, [Pa.s]
: Kilcal kanalin (channel) yarigapi, [mm]

: Kilcal kanal boyunca basing (Pressure) diismesi, [Pa]

: Kilcal kanalin boyu (Lenght), [mm]

or*%;os

: Hacimsel debi, [ mm”® /s ]

olarak belirlenir [46, 47].

Newton kuralina uymayan akiskanlar i¢in hiz profili parabolik olmayip, duvar

iizerindeki kesme hiz1 asagidaki gibi diizeltme islemi gerektirir.

y * (3m+1
Y 27,,( ] (4.4)
4m

Burada y, kilcal duvar tlizerindeki gercek kesme hizidir ve m, erime davranis

indeksi olup asagidaki formiilden hesaplanabilir.

. dllogz,) (4.5)

d(log ;/aj

m degerini belirlemek i¢in sabit sicaklikta, de§isik kayma hizlarinda ¢ok sayida

Olciim yapmak gereklidir. Newton kuralina uyan akigkanlarin viskozitesi kayma hizi
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ile degismeyip, m=1’dir. Newton kuralina uymayan akiskanlarin viskoziteleri ise
kayma hiz1 arttikca azalir ve m<l olur. m degerindeki sapmanin miktar1 kayma

hassasiyetinin gostergesidir [47].

Kayma hizi-kayma gerilmesi arasindaki iliski asagidaki gibi verilmektedir:

-7, =Ky" (4.6)

m<1 ise akis tipi psedo plastik, m=1 i¢cin Newtonien, m>1 ise dilatant akis s6z

konusudur (Sekil 4.5) [1, 47, 57].

Birgok plastik, akis sartlarma bagh olarak karmasik davranis gosterir. TEK
sistemlerinde ise, once bir psedo plastik, daha sonra da Newtonien bolge mevcuttur.
Kayma hizinin 10 s den sonra kaymadan bagimsiz olarak Newtonien davranis soz
konusudur. Farkli sicakliklarda akis once psedo plastik iken (m<1), daha sonra
Newtonien (m=1) akisa yaklagmaktadir. Cok yiiksek kayma hizlarinda ise dilatant
akis (m>1) meydana gelmektedir [1, 47].

m<]

1 P

m

I

Viskozite [Pa.s]
A

n=K y™

Kayma hizi [1/5]

Sekil 4.5. TEK besleme stogunda kayma hizi-viskozite degisimi [1, 47]
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4.4. Besleme Stogu

Toz ve baglayicinin karistirilmasi ile besleme stogu olusturulur. Besleme stogunun
yapisint ve biitiinliigiinii karistirma islemi belirler. Bu yilizden daha sonraki
kaliplama, baglayic1 giderme, sinterleme islemlerindeki verimlilik karistirma
islemine baghdir. Karistirma isleminin amaci, toz parcaciklarini baglayici ile
kaplamak, topaklanmalar1 dagitmak, besleme stogunun her yerinde homojen bir

dagilim elde etmektir [65, 66].

4.4.1. Kanstirma

Yapilan reoloji caligmasiyla toz ve baglayici oranlar1 belirlendikten sonraki ilk islem
bunlar1 karistrmaktir. Karigimin  ilk adimi  kahplama i¢in besleme stogu
hazirlamaktir. Besleme stogunda toz fazla, baglayici az olursa viskozite asir1 artar ve
kaliplanmada zorluklar yasanir [1]. Baglayicinin fazla olmasi sinterleme sirasinda
parcada asir1 bir boyut kiigiilmesine, kaliplama sirasinda baglayici ayrismasina,

homojensizlige ve baglayici giderme sirasinda ¢cokmeye neden olur [1, 49].

Iki tiirlii karistirma yontemi vardir. Birincisi malzemeleri kuru toz olarak karistirma
digeri ise baglayicilart eritip tozu ekleme seklinde yapilir. Kuru karistirmada
baglayicilar oda sicakliginda kat1 olarak bulunmasi gerekmektedir [1, 17, 49].
Karstirict cihazlar kimyasal reaksiyonlari engellemek amaciyla diizgiin, sert ve
kararli yapidaki malzemelerden yapilmasi gerekmektedir ve homojen bir karisma

icin genelde ii¢ boyutlu karistiricilar tercih edilir [17, 53].

4.4.2. Graniilleme

Taneleme islemi bir taneleme makinesiyle (ekstriider) yapilir. Ekstriidere konulan
malzeme ekstiider icinde karistirilir ve ¢ikarken donen bir kesici ya da kiyici ile

kesilerek tane haline getirilir [1, 21].



37

TEK malzemesinin graniill yapilmasinin iki amaci vardir. Birincisi, enjeksiyon
makinesini otomatik olarak doldurabilecek sekilde toz ve baglayicinin kolayca
taginabilecek kiimelerin hazirlanmasi, ikincisi de kaliplama islemi i¢in hurda
malzemeyi (eksik dolum, yolluk v.b.) tekrar kullanabilmektir. Malzemenin geri
doniisiimiin saglanmas1 TEK’de ekonomiklik saglar [1, 49, 53, 63]. Taneleme ayni
zamanda On plastiklestirme islemidir. Enjeksiyon makinesinde vida ile bu

plastiklesme gerceklestirilir [1, 47].

4.5. Kaliplama

TEK, yeterli bir sicakliga kadar isitilan besleme stogu igindeki baglayicinin

ergitildikten sonra kalip boslugu igerisine belli bir basing altinda doldurulmasi

islemidir [47]. Sekil 4.6’da bilgisayar kontrollii toz enjeksiyon tezgahi gosterilmistir.

L |1
1
n._ = =
@
\\E
g
¥

PT2 IS BD
: . .. - TIE]
i )
g g
SERVIVALF
DATA TOPLAMA 1
PTI-=) BASING TRANSOUSER]-| 2ET] ] 2

PT2--3 BASING TRANSIUTER-2
PT3-~3 BAGING TRANGDUSERI-3
Pra=—) BASIN] TRAKSDUSIN|-4 | SISTEM LA

E
=

Sekil 4.6. Bilgisayar kontrollii toz enjeksiyon tezgahi [67]

Tane haline getirilmis besleme stogu toz enjeksiyon kaliplama makinesine almarak
enjeksiyon basinci, silindir sicakligi ve akis hizi kontrol edilerek kaliplanir. Bu ii¢

parametre olduk¢a Onemlidir. Enjeksiyon basinci ve fitiileme basinci hem kalip



38

dolumunda hem de parga seklinin korunmasinda, silindir sicaklifi ise besleme

stogunun bozulmamasi ve akicilik bakimmdan 6nemlidir [1, 47, 53].

Kaliplama ¢evrimi kaliplarm kapatilip kilitlenmesi ile baslar. Besleme hunisinden
(doldurma haznesi) konulan graniiller silindir blogunda bulunan 1siticilar tarafindan
eritilir ve helisel vida yardimiyla kaliba aktarilir. Kaliba aktarilan besleme stogu bir
siire basing altinda tutulur ve katillagmasi saglanir. Makinenin enjeksiyon kismi
uzaklasir ve kalip agilarak parca ¢ikarilir. Bu ¢evrim asgari maliyette en kisa siirede
tamamlanmalidir. Helisel vidanin gorevi karisimi homojenlestirme, sikistirma ve

karigimi kaliba iletmektir [1, 17]. Sekil 4.7°de TEK islemi gosterilmistir [47].

Graniil malzeme

'u.'_

= Mal alma islemi

I

Kalp —| K Ddner vida
O k) ! Besleme stogunun
—_— = == enjeksiyon haznesine
Cl 5 dolum iglemi
!

» HKalibi doldurma
(enjeksiyon islemi)

—— HKalip acilma iglemi

Sekil 4.7. TEK islemi [47, 68]

Kaliplama isleminde tozun homojen dagilmasi, hatasiz ve bosluksuz bir parg¢anin
elde edilmesi amaclanmaktadir. Bu nedenle ergimis madde asgari zorlanma ile

kalibin igerisine akacak bir viskoziteye sahip olmalidir [47, 68].

Kaliplamada sicaklik, basing ve zaman onemli faktorlerdir. Karigimin viskozitesi

sicaklikla kontrol edilir. Sicaklik akma ig¢in yeterli viskoziteyi saglayacak sekilde
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olmalidir. Viskozitenin yiiksek olmasi durumunda karisimin kaliba aktarilmasi i¢in

yiiksek basing gerekir. Bu durumda ayrigmalar meydana gelir [1, 17].

4.6. Baglayic1 Giderme

Kaliplanmis (ham pargadan) baglayicinin cikarilmasi, TEK isleminin en 6nemli
asamasidir. Baglayicinin ham par¢adan ¢ikarilmasi i¢in 1sitma, kimyasal ¢oziiciilerde
cozme, besleme stogunda kullanilan tozdan daha kiiciik tane boylu tozlar icine
gomerek 1sitma (kilcal ¢ekim ile baglayiciy1 ayristirma: fitilleme) ve suda ¢6zme gibi
islemler tek basma veya ardisik olarak uygulanabilmektedir. Tiim islemler kendi
icinde bazi zorluklar igermekte ve iiretilen ham parcanin firesine yol agabilmektedir.
Baglayic1 ¢oziindiirme islemi ham parcanm i1sitilmasi, baglayicinin ergitilip,
bozundurulup veya buharlastirilmasi ile uzaklastirilmasimi igerir. Bu islem sirasinda

kaliplanmis par¢anin ¢arpilmamasina 6zen gosterilmelidir [69, 70].

Baglayic1 uzaklastirmanin en uygun ve kolay yolu ¢ok bilesenli baglayict formiilii
kullanmaktir. Baglayict bilesenlerinden ana baglayici uzaklastirilirken tozlari bir
arada tutacak olan iskelet baglayici parcanin bozulmasini dnleyecektir [47]. Biitiin
baglayicilarin ayristirilmasi tozlari dokiilmesine ve bdylece parcanin bozulmasina

yol agacaktir.

[Ik asamada baglayicilarm yaklagik 3/4°ii ayristirilir. Geriye kalan baglayicilar tozlar:
sinterleme sicakligina kadar tasirlar. Sinterleme smrasinda bu baglayicilar da

buharlasarak atilirlar [52].

Baglayici gidermenin ilk asamasinda ¢dziiciiler kullanilir. ikinci asama ise sicakhigin
etkisi ile gergeklestirilir. Bu nedenle biri herhangi bir ¢oziicii icinde ¢dziilebilen ve
digeri ¢oziilemeyen olmak ilizere en az iki farkli baglayici kullanilmasi gerekir.
Cizelge 4.2°de ¢oOziici icinde c¢oziilebilen ve c¢ozilemeyen baglayict tipleri

goriilmektedir [17, 30].
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Cizelge 4.2. Coziilebilir baglayict giderme 6rnekleri [30]

Coziilebilir Coziilemez baglayict Coziicl

baglayici bileseni bileseni

Parafin mum Polipropilen Heptan

Yerfist1g1 yagi Polietilen Etilen Dikloriir
Polietilen glikol Poliasetal Su

Polietilen glikol Polimetil metakrilat Su

Asetanilid Polistren Su

Balmumu Polietilen Karbon tetrakloriir

Coziicliyle baglayict giderme isleminde c¢oziiciiniin igerisine daldirilan pargada
baglayici ya sivilasarak ya da buharlasarak par¢adan uzaklastiriir. Su bazl
baglayicilarin ham parcadan yalnizca su ile uzaklastirilabilmeleri 6nemli bir avantaj
olusturmaktadir. Bu islemin gerek diisiik maliyetli olmas1 gerekse zehirsiz olmasi su

bazl1 baglayicilar1 6n plana ¢ikarmaktadir [1, 17, 53].

Isitma (1s1]) ile baglayicilarin giderilmesi genellikle ikinci sirada yapilan baglayici
giderme iglemidir. Isitma ile baglayicinin uzaklastirilmasinda ise, baglayici sicakligin
etkisi ile ya eriyerek, ya bozularak ya da buharlasarak par¢adan ayrilir. Sicaklik ile
baglayicinin uzaklastirilmasinda sicaklik artis hizi ve kritik sicaklik degerleri
onemlidir. Baglayicinin uzaklastirildigi sicakliga kadar sicaklik artis hizinin oldukga

yavas olmas1 gerekmektedir [1, 17].

Baglayicinin ¢ikarilmasi sirasinda parcanin dayanimi onemli oranda azalir, bu
ylizden baglayici ¢ikarma islemine tabi tutulmus parca sinterleme asamasina dikkatli

bir sekilde taginmalidir [1, 49, 63].

4.7. Sinterleme

Sinterleme, toz halindeki malzemenin erime sicakligi altindaki bir sicakliga belli bir
sire maruz brrakilarak tozlarm birbirlerine degdikleri noktalardan baslayarak
kaynasmasina denir [71]. Baglayicis1 giderilmis ham parga higbir yiik tasiyamayacak

sekildedir. Bu parca sinterleme isleminden sonra parcanin mukavemet ve sertliginin
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artmasinin yani sira siineklik, iletkenlik, manyetik 6zellik, asinma ve korozyon

direnci gibi mithendislik 6zelliklerinde de artma meydana gelir [64].

Sinterleme islemi, malzemenin erime sicakliginin yaklasik 3/4i ile 4/5°1 arasinda bir
sicaklikta gerceklesir [17, 72]. TEK ile iiretilen pargalarin sinterleme sicakligi erime

sicakligina yakindir [64].

Seramik tozlari, sekillendirme esnasinda sikisarak malzemedeki gozenek miktar:
biraz azalir. Kuruma ile de tozlar tamamen birbiri ile temas haline gelir. Ancak
malzeme heniiz yogun hale gelmemistir. Tozlar arasinda bosluklar mevcuttur.
Seramik malzemenin cinsine, tane boyutuna ve sekillendirme prosesine baglh olarak
%25-60 mertebesinde gozenek icerir. Mukavemet, saydamlik, 1s1 iletkenligi gibi
ozellikler i¢in yapida mevcut gdzeneklerin elimine edilmesi gerekir [30]. Sinterleme

islemindeki parametrelerin sinterlemeye etkileri Cizelge 4.3’de gosterilmistir.

Sinterlemeden sonra %95-100 teorik yogunluga ulasilir. Bu yogunlasma dogal olarak
parcanin ¢ekmesi ile meydana gelmektedir [17]. Boyutsal daralma TEK ile parca

iiretiminde tasarim agamasinda g6z onilinde bulundurulmalidir.

Seramiklerde sinterleme kinetigini artirmak veya sinterleme sicakligini diistirmek

icin genel olarak iki yaklagim vardir:

1. Cok ince tozlar kullanmak veya ham form yap1 igerisindeki aglomerasyonu
elimine etmektir. Aglomerasyonlar, sinterleme sirasinda, matriks icerisinde kendini
cevreleyen tozlardan farkl sekilde sinterlendigi i¢in ¢atlakliklara, biiylik bosluklarin

olugsmasina sebep olur ve bunlarda parcanin tam olarak sinterlenmesini engeller.

2. Sinterleme katki maddeleri kullanmaktir. Bu katki maddeleri, kat1 ¢ozelti
icerisinde tane smirlarinda olusturduklar: sivi faz difiizyonu ile sinterleme kinetigini

artirrelar [17, 73].



Cizelge 4.3. Sinterleme parametrelerinin etkileri [74]

Parametreler Etkileri

Toz boyutunun Daha hizli sinterleme

diismesi Daha yiiksek maliyet
Daha yiiksek saflik
Artan zararlar

Zamandaki artig Daha yiiksek maliyet

Tane biliyiimesi
Verimliligin azalmasi

Sicakligm artmast

Daha fazla cekme

Tane biliyiimesi

Daha yiiksek maliyet
Firin sinirlamasi
Yiiksek 6zellikler
Yiizey sinirlamalari
Bosluklarin kabalagmasi

Ham yogunlugun
artmasi

Katkilarin artmasi

Daha az ¢ekme

Daha kiictik bosluklar
Daha yiiksek son yogunluk
Uniform boyutlar

Daha yiiksek mukavemet
Homojenlik problemleri

Daha yiiksek sinterleme sicakligi

Sinterleme
katkilarinin
kullanilmasi

Daha hizli sinterleme

Daha diisiik sinterleme sicakligi

Gevreklik
Carpiklik
Tane biiyiimesi kontrolii

4.7.1. Sinterleme mekanizmasi

42

Sinterleme, genellikle biiziilme ve gdzenegin azalmasini (densifikasyon) igerir.

Sinterleme sirasinda ilerleme genellikle gerinim, biiziilme veya parcalarin
yogunlugunun Olglilmesi seklindedir. Cok elemanli sistemlerin sinterlenmesi
kimyasal degisiklikler igermesine ragmen temelde fiziksel bir islemdir. TEK ile

iiretilmis parcalarin tam yogunluga yaklasmasi sinterleme ile olur.
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Sinterleme sirasinda birbirini takip eden birka¢ asama mevcuttur [1]:

Yaglayict ve baglayicilarin giderilmesi: Enjeksiyonla kaliplasan ve daha sonra
baglayici giderme islemi sonucu ¢ogu giderilip az miktarda yapida kalan yaglayici ve
baglayicilar yaklasik 300 °C sicakliklarda uzaklastirilir. Bu durumda pargada kiitle
kayb1 meydana gelir.

Oksit indirgenmesi: Firin atmosferleri tozlarin yiizeylerindeki oksitleri indirger.

Difiizyon: Diflizyon ile tozlar arasinda atomsal yayinma sonucu kaynaklasma olur.

Gozeneklerin kiiresellesmesi: Serbest enerjiyl en aza indiren kuvvetin etkisiyle

gozenekler kiiresellesir, kiigiik gozenekler kaybolur.

Yogunlasma: Birgok malzemede preslenmis parcanin boyutlarinda sinterleme sonucu

daralma (kiigiilme) meydana gelir [64].

4.7.2. Sinterlemede yogunlasma

Sekil 4.8’de iki toz ylizeyi arasinda olusan boyun bolgesi goriilmektedir. Sinterleme
sartlarinda temastaki iki kiire arasinda difiizyon bolgesi olusur. Bu bdlgeye “boyun”

denir. Boyun olugmasina kapiler (kilcal) faaliyetler yol agmaktadir [1].

Genellikle kat1 hal sinterleme islemi i¢in kabul goren sinterlemede yogunlagma {ic

ana alt grup altinda toplanabilir.

1. Asama: Partikiiller aras1 temas boyun olarak adlandirilan sinter kopriilerine
doniisiir. Bu asamada toz tanecikleri birbirinden bagimsizdir. Iki tanecik arasindaki
temas diizlemlerinde tane smir1 olusumu baglar. Tane merkezleri ¢ok kiiciik bir

miktar birbirine yaklasir. Hacimsel daralma sinirhdir.
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2. Asama: Giigli boyun olusumuyla beraber eger x:a orani belli bir degerin {istiine
cikacak olur ise tane sekli tanimlanabilirligini kaybeder. Diizenli bir bosluk agi
olusumu goézlenir ve yeni mikro yap1 olusumuna izin veren tane biliylimesi meydana
gelir. Gozenekler parca ylizeyine kadar birbiri ile baglantilidir. Boyutsal kii¢iilmenin

en fazla goriildiigii satha bu asamadir.

3. Asama: Kapali gozenek orani hizla azalir. Birbirinden izole edilen gdzenekler
kiiresel sekil kazanmaya baglar. Sayet gozenekler arasinda gaz bosluklar1 kalmissa bu

sinterlenmis yapida teorik yogunluga ¢cikmak miimkiin degildir [17, 69].

Sekil 4.8. Boyun bolgesinde muhtemel sinter mekanizmalar1 [17, 69]
1:Yiizey difiizyonu 2:Buharlasma ve yogunlasma
3:Kiitle diflizyonu 4:Tane sinir1 diflizyonu

4.7.3. Sinterleme yonteminin siniflandirilmasi

Sinterleme yOntemlerinin smiflandirilmasinda basing uygulanip uygulanmamasi

durumu cok Onemlidir. Yiksek yogunlukta kaliteli parca iiretim yontemlerinin
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cogunda sicak presleme, sicak dovme, sicak ekstriizyon gibi yontemler kullanilir.

Biitiin bu sinterleme islemleri basing altinda yapilir.
Basingsiz sinterleme yontemleri de kati-hal sinterlemesi, sivi-faz sinterlemesi ve
buhar-faz sinterlemesi olarak iice ayrilir. Bu ii¢ sinterleme ydnteminin taginim

mekanizmalar1 ve itici gli¢leri Cizelge 4.4’de verilmistir [30, 52].

Cizelge 4.4. Sinterleme yontemlerinin taginim mekanizmalari ve itici gii¢leri [30, 52]

Sinterleme tipi | Tasmim mekanizmasi Itici enerji

Buhar fazi Buharlagma/Siibliimasyon | Buhar basincindaki fark
Kati-hal Yaymma Serbest enerjideki fark

Stvi1 faz Viskoz akis, yaymma Yiizey gerilmesi, kapiler basing

Kati hal sinterlemesi

Kati1 halde sinterleme, yayinma ile malzeme taginimini igerir. Bu islem igin gerekli
itici gli¢, boyun bolgesi ile tozun yiizeyi arasinda meydana gelen serbest enerji veya
kimyasal potansiyel farkidir. Atomlarin yayinmasi ile atom bosluklarinin yaymmasi
zit yondedir. Boyun bolgesi, atom bosluklari i¢in kaynak ve tozlarin yiizeyleri de gog
bolgesidir.

Kat1 hal sinterleme isleminde sikistirilmis tozlar arasinda noktasal temas yiizeysel

temasa doniisiir ve bosluklar kapanmaya baslar ve zaman i¢inde gozenekler izole

hale gelir (Sekil 4.9) [47].

Sekil 4.9. Sinterlemede tozlar arasi bag ve izole gézenek olusumu [47]
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S1vi faz sinterlemesi

Siv1 faz sinterlemesinde sivi faz olusumu i¢in iki ana mekanizma vardir. Bunlardan
birincisi, farkli kimyasal bilesimlerde toz kullanmak olup en yaygin olarak kullanilan
yontemdir. Sinterleme sirasinda farkli bilesimdeki tozlarin etkilesimi ile sivi faz
olusur. Ikincisi ise siv1 fazin toz karisiminda bulunan bilesenlerinden bir tanesinin

ergimesi veya otektik faz olusumu ile olusmasidir.

Buhar faz sinterlemesi

Buhar faz1 sinterlemesi sadece birkag sistemde onem tasir. Bu iglemi iten gii¢, ylizey
egriligi nedeniyle buhar basincinda meydana gelen farktir. Tozlarm yiizeyi, pozitif
egrilik yaricapina sahip olup buhar basmci yiliksektir. Diger taraftan iki tozun
birbirine temas ettigi boyun bolgesinde egrilik yaricapi negatif olup, buhar basinci

diistktir [30].
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5. DENEYSEL CALISMA

Bu calismada; ilk olarak aliimina tozunun boyutunu kiicliltmek i¢in 6giitme islemi
yapilmistir. Sinterleme mekanizmasinda ilk tane boyutunun etkisi olduk¢a 6nemlidir.
Boyutu kiiciik olan tozlar sinterlemede kolaylik saglar [29]. TEK ile seramik
parcalarin iiretiminde ¢oziicii baglayici giderme zaman agisindan avantaj saglar fakat
¢oziicli baglayici giderme icin kullanilan organik c¢oziiciiler: yanici, kanser yapici ve
cevreye zararli oldugundan yola ¢ikarak bu ¢oziiciiler yerine suda ¢oziilen PEG
baglayicilar1 kullanilmistir. Caligmada agirlikca %65 PEG8000, %30 PP, %5 SA’dan
olusan polimer esasli baglayici sistemi kullanilmistir. Baglayici sistemi ile aliimina
tozlar1 karistirilarak dort farkli oranda MgO takviyesi (takviyesiz, agirlikca %0,5,
%1, %1,5 oranlarinda) yapilmistir. Toz+baglayici karigimlarinin kilcal reometrede
farkli oranlarda reoloji deneyleri yapilarak, karigimlarin reolojileri belirlenmistir.
Calismada MgO takviyesinin amacit kat1 hal sinterlenmesinde aliiminanin
gozeneklerinin tane smirlarma baglanarak tane sinir1 hareketini zayiflatip tane
biiylimesini Onlemektedir. Boylelikle daha kii¢iik tane yapili ve daha yiiksek
yogunluga sahip aliimina elde edebilmektir [10, 26, 27, 28, 32]. En uygun reoloji
deneyleri sonuglarina gore olusturulan graniil halindeki besleme stoklarindan
enjeksiyonda ¢ekme ve egme numuneleri kaliplanmistir. Numunelere 6nce baglayici
giderme islemi, sonra sinterleme islemi uygulanmistir. Sinterlenmis numunelerin
yogunluk degerleri ve biiziilme miktarlar1 belirlenmistir. Numunelerin ¢ekme ve
egme mukavemetleri belirlendikten sonra mikroskobik caligmalar

gerceklestirilmistir.

5.1. Malzeme

5.1.1. Aliimina tozu (AL, O3)

Deneylerde kullanilan aliimina tozu Treibacher Schleifmittel firmasi tarafindan

iretilmistir.
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Kullanilan aliiminanin kodu ALODUR WSK F500 fused aliimina olup, tozun ve

aliminanin genel 6zellikleri Cizelge 5.1°de goriilmektedir.

Cizelge 5.1. Kullanilan toz ve aliiminanin genel 6zellikleri [17, 46]

a) Kullanilan tozun genel 6zellikleri

Saflik %99,6
Yogunluk [g/cm’] 3,96
Molekiil Agirligi [g/mol] 101,961
Sertlik Mohs 9

b) Aliiminanin genel 6zellikleri

Cekme Mukavemeti [MPa] 300
Elastik Modiil [GPa] 370
Egme Mukavemeti [MPa] 400
Poisson Orani 0,22
Ergime Sicakligi [°C] 2054
Kaynama Sicaklig1 [°C] 3000
Termal Iletkenlik [W/m.K] 28

Gazi Universitesi Makine Miihendisligi Prof. Dr. Siileyman Saritas Toz Metalurjisi
Laboratuarinda (SSTML) bulunan Malvern Mastersizer lazerle boyut &lgme
cthaziyla (Sekil 5.1) ortalama toz boyutlar1 belirlenmistir.

TEK’de toz boyutu 20 um altinda olmas1 ve ozellikle seramiklerin karmasik sekilli
olmasindan dolay1 toz boyutu ortalamasmin 10 um altinda olmas1 gerekmektedir [1,

17].

Mevcut aliimina tozunun boyutu ileri agamalarda sorun ¢ikaracag: diisliniildiigiinden
SSTML’de bulunan Turbula marka {ii¢ boyutlu karistiricida o6glitme islemi
yapilmustir. Ogiitme islemi 10 mm ¢apimnda zirkonya bilyalar ile yapilmistir. 300 g
zirkonya bilyalar ile 150 g aliimina tozu 1000 ml hacminde kaba konularak 12 ve 24

saat ¢ gltlilmiistiir.
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5.1.2. Magnezyum oksit (MgO)

Deneylerde takviye malzemesi olarak kullanilan magnezyum oksit tozu Merck Co.
firmas1 tarafindan {tretilmistir. Magnezyum oksite ait Ozellikler Cizelge 5.2°de

verilmistir.

Cizelge 5.2. Magnezyum oksitin 6zellikleri

MgO

Temin edilen yer Aklar Kimya
Yogunluk [g/cm’] 3,58
Molekiil Agirligi [g/mol] 40,30

Erime Sicakligi [°C] 2800
Kaynama Sicakligi ["C] 3600

Suda Coziiniirliik (Coziinmez

5.2. Baglayic1 Malzemeler

Baglayic1 sistemi; enjeksiyon kaliplama yapilacak MgO takviyeli ve takviyesiz
allimina tozlarin1 sinterleme asamasina kadar bir arada tutacak olan iskelet baglayici
polipropilen (PP), kaliplama esnasinda akisi kolaylastiracak olan ana baglayict
PEG8000 ve toz-kalip arasi yaglayici (nemlendirici, kayganlastirict) etkisi olan
stearik asit (SA)’dan olusmaktadir. Bu baglayici sisteminin tercih edilmesinde
literatiirde daha once yapilmis ¢alismalar etkili olmustur [12, 17, 46, 47, 51, 52, 53,
63].

Polietilenglikol (PEG)

TEK ile seramik pargalarin iiretiminde ¢oziicli baglayic1 giderme zaman agisindan
avantaj saglar fakat ¢oziicli baglayict giderme i¢in kullanilan organik ¢dziictiler:
yanici, kanser yapici ve ¢evreye zararli oldugundan giinimiizde yerini insan
sagligina ve cevreye zararsiz olan suda c¢Oziinebilen baglayici sistemlerine

brrakmustir [20].
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PEG cizgisel yapidaki polimerlerin suda ¢oziinen bir ailesini meydana getirir ve
etilenoksit’in ilave reaksiyonu ile elde edilir. H-(OCH,CH;),-OH genel kimyasal
gosterimi olup n tekrarlanan oksietilen gruplarmin ortalama sayisidir. PEG’ler
ortalama molekiil agirliklarinin numaralariyla nitelendirilirler [17, 51, 63]. Bu

calismada kullanilan PEG8000’in 6zellikleri Cizelge 5.3’de gosterilmistir.

Cizelge 5.3. PEG8000’in 6zellikleri [47]

PEGS8000

Temin edilen yer Alfa Aesar

Yogunluk [g/cm’] 1,204

Erime Sicakligi [°C] 60-63

Bozulma Baslangi¢ Sicakligi [°C] | 304

Parlama Sicaklig1 ["C] 240

Suda Coziiniirliik Coziiniir
Polipropilen (PP)

Toz ve graniil halinde bulunabilen bu hammadde, kimyasal formiili CH,CH(CH);
olarak gosterilmektedir. Enjeksiyon kaliplamada toz halinde kullanilan bu
termoplastik, baglayic1 giderme islemi esnasinda suda ¢oziinmedigi i¢in yapida
iskelet rolii oynar ve parcalar1 dagilmadan sinterleme asamasina gotiiriir. Bu

calismada kullanilan PP nin 6zellikleri Cizelge 5.4’de gosterilmistir.

Cizelge 5.4. PP nin 6zellikleri [47]

PP

Temin edilen yer Petkim A.S.
Yogunluk [g/cm’] 0,85

Erime Sicakligi [°C] 189
Bozulma Baglangi¢ Sicakligi [°'C] | -

Parlama Sicakligi ["C] -

Suda Coziiniirliik Coziinmez
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Stearik asit (SA)

Kimyasal formiili (CH3(CH;)16CO,H) olan bu maddenin, baglayici sistemlerinde
yaglayici olarak kullanilmasi yaygindir. Bu ¢aligmada kullanilan SA’nin 6zellikleri

Cizelge 5.5’te gosterilmistir.

Cizelge 5.5. SA’nin 6zellikleri [47]

SA

Temin edilen yer Merck Co.

Yogunluk [g/cm’] 0,94

Erime Sicakligi ['C] 68-70

Bozulma Baglangi¢ Sicakligi [°C] | 395

Parlama Sicaklig1 [°C] 196

Suda Coziiniirliik Coziinmez
5.3. Boyut Analizi

Ortalama toz boyutlar1 SSTML’de bulunan ve Sekil 5.1’de gosterilen Malvern

Mastersizer lazerle boyut 6lgme cihaziyla belirlenmistir.

Sekil 5.1. Malvern Mastersizer lazerle boyut 6lgme cihazi
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5.4. Kilcal Reometre Deneyleri

Kilcal reometre deneyleri i¢in olusturulacak besleme stoklarinin bilesim oranlarina
karar verilirken aliiminanin literatiirdeki reoloji calismalar1 incelenmistir. Yapilan
inceleme sonucunda besleme stogu bilesim oraninin hacimce %50-%60 araliginda
alimina ve %40-%50 araliinda baglayic1 oldugu goriilmustiir [11, 12, 13, 17, 22].
Bu ¢alismalarda aliiminanin hacimce %60°1 gegcen ve baglayicinin hacimce %50’yi

gecen yiikleme oranlarina rastlanmamastir.

Bu caligmalara dayanarak kilcal reometre deneyleri i¢in dort farkli besleme stogu
olusturulmustur. Bunlar: hacimce %51 aliimina+%49 baglayici, %53 aliimina+%47

baglayici, %56 aliimina+%44 baglayici ve %59 aliimina+%41 baglayicidir.

Kilcal reometre deneyleri i¢in ¢ok biiylik miktarlarda besleme stogu olusturmak
anlamsizdir. Onun i¢in deneylerde kullanilacak besleme stoklarinin 25-30 g arasinda
olmasina 6zen gosterilmistir. Besleme stogundaki baglayici sistemi agirlikca %65

PEG8000, %30 PP ve %5 SA’dan olusmaktadir.

Baglayict sisteminin yogunlugu: 1,09 g/cm’

Aliiminanim yogunlugu: 3,96 g/cm’

Literatiirde besleme stoklar1 olusturulurken yapilan uygulama; belirli hacime karsilik

gelen kiitle miktarlarinin karistirilmasi seklindedir.

Ornek:

10 cm’ hacim igin %51 Aliimina+%49 Baglayic sistemi olusturulurken:
10 cm’ x 51/100 = 5,1 cm’ aliiminaya denk gelen kiitle miktari,

10 cm’® x 49/100 = 4,9 cm’ baglayict sistemine denk gelen kiitle miktarlarinin

toplami seklindedir.
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Hem aliiminanin hem de baglayici sisteminin yogunluklar: bilindigine gore besleme

stogu olusturulabilir.

Alimina miktar1 = dajimina X Valiimina Baglayic sis. miktart = dpag X Viag
=396x5,1 =1,09x4,9
=20,19¢g =534¢

20,19 +5,34

Besleme stogu teorik yogunlugu= =2,55g/cm’ diir.

51+49

Verilen 6rnekte 10 cm’® hayali hacime karar verilirken besleme stogunun 25-30 g
arasinda olmasi istendigi i¢indir. Zaten aliimina ve baglayici sisteminin kiitleleri

toplanirsa (20,19 + 5,34 = 25,53 g) istenilen deger saglanacaktir.
Bu 6rnekle yola ¢ikarak bu ¢alismada kullanilacak farkli hacim oranlarinda aliimina-
baglayic1 sisteminden olusan besleme stoklarinin karisim miktarlar1 ve teorik

yogunluklar1 Cizelge 5.6’da verilmistir.

Cizelge 5.6. Farkli hacim oranlarindaki besleme stoklarinin 6zellikleri

Besleme Aliimina Baglayic1 | Aliimina kiitle | Baglayici sis. Teorik
Stogu hacim oran1 | sis. hacim miktar1 kiitle miktar1 | yogunluk
(%) orant (%0) (] [e] [g/em’]
1 51 49 20,19 5,34 2,55
2 53 47 20,98 5,12 2,61
3 56 44 22,17 4,79 2,70
4 59 41 23,36 4,46 2,78

Hassas terazi ile olusturulan dort farkli besleme stogu SSTML’de bulunan Turbula
marka ti¢ boyutlu karistiricida 50 dakika siire ile karistirilmistir. Bu asamada MgO
takviyesi yapilmamistir. Buradaki gerekce ise takviyesiz aliimina i¢in en ideal
karigim orani yapilacak reoloji deneyleri sonucunda belirlenmesi ve bu orana
agirlik¢a 9%0,5 , %1 ve %]1,5 oranlarinda MgO takviyesi yapilmasi 6n goriistidiir.
Cinkiit MgO’nun yogunlugu (dme0=3,58 g/em’) aliminanmn yogunluguna yakin

olmasinda dolayi, yapilacak takviyenin aliiminanin reolojik 06zellikleri 6nemli
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miktarda etkilemeyecegi diisliniilmiistiir. Yapilan deneyler sonucunda en uygun
oranin %53 aliimina+ %47 baglayict oldugu goriilmiis ve bu oranda MgO takviyeli
(agirlikca %0,5 , %1, %1,5) olan {ii¢ farkli besleme stogu olusturulup, reoloji

deneyleri yapilmis ve 6zellikleri belirtilmistir.

Kilcal reometre deneylerinin vapilisi

Kilcal reometre deneyleri, SSTML’de bulunan kilcal reometre cihaziyla
gerceklestirilmistir (Sekil 5.2). Hazirlanan dort farkli besleme stoklarmin reolojik
ozelliklerini belirlemek icin yapilan reoloji deneyleri, ASTM D1238 ve TS 1675 [75]
standartlarina uygun olarak yapilmistir. Elde edilen besleme stogu kilcal reometreden
gecirilerek, degisen kayma gerilmelerinde viskozitesi ve kayma hizi belirlenmistir.
Reolojik calismalarda kullanilan kilcal reometrenin silindir uzunlugu 115 mm, i¢
cap1 10 mm’dir. Silindir boyunca ¢alisabilen pistonun boyu 6,35 mm’dir. Kalip 8

mm uzunlugunda ve 2 mm ¢apindadir.

Besleme stogu tane haline getirildikten sonra, cihaz temizlenmistir. Deneylere
baslamadan 6nce silindir ve piston sicakligi 15 dk siire ile 190+0,5 “C’de tutulmus,
deney sirasinda da bu sicakligin degismezligi saglanmistir. Silindir, agirlig1 bilinen
besleme stogu ile doldurulmus ve {izerinde yilik bulunmayan piston, silindir iistiinden
iceri dogru sokulmustur. Numune konulmasindan 8 dk sonra besleme stogunu
ekstrude etmek i¢in, piston Tstiine yiikk konulmustur. Numunenin silindire
konulmasindan belli bir siire sonra ilk akan kisimlar ve i¢inde hava kabarcigi

bulunan kisimlar atilmistir.

Bundan sonra akan miktar ve akis stiresi Ol¢iilmiistiir. Her denemeden sonra silindir
ic yiizeyi ve kalip i¢c ve dig ylizeyleri asindirict olmayan bir malzeme ile

temizlenmistir.

Deneylerde sirasiyla hacim olarak %51, 53, 56, 59 aliimina tozu oranli dort farkl
besleme stogunun 170, 180, 190, 200, 210 °C sicakliklarda 3 ve 5 kg agirliklarla

akan kiitle miktar1 ve akis siiresi ol¢tilmiistiir.
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Olgiilen bu degerler ile kayma gerilmesi, kayma hiz1 ve viskoziteleri hesaplanmustir.

Bu hesaplamalarda Es.5.1- Es.5.3 kullanilmistir.

AP.R
T = c 5.1
Y (5.1)
- 40
= 5.2
Va= s (5.2)
T
n,=- (5.3)
Ya

Bu ifadeler sadelestirildiginde;

Pr Fr
Kayma gerilmesi [Pa]= — = ————
ymae [Pa] 2L 2m.R*L
4.0 4V

Kayma hizi [s"1]=—3 3
.y Tt

Prrt B Frit
8.LQO SR*LV

Viskozite [Pa.s]=

Burada;

P: Piston basinci [Pa],

F: Pistondaki kuvvet [N],
r: Nozul yarigcap1 [m],
R: Silindir yarigap1 [m],
L: Nozul boyu [m],

Q: Akis oran1 [m’/s],

V: Akan hacim (m’),

t: Akas siiresi [s]’dir.



56

Sekil 5.2. Kilcal reometre

Yapilan deneyler sonucunda en uygun oranin %53 aliimina+ %47 baglayici oldugu
goriilmiistiir. Daha sonra bu oranda MgO takviyeli (agirlik¢a %0,5 , %1, %1,5) olan
iic farkli besleme stogu olusturulup ayni sekilde 170, 180, 190, 200, 210 °C

sicakliklarda 3 ve 5 kg agirliklarla akan kiitle miktar1 ve akis siiresi 6l¢tilmistiir.

Belirlenen kayma gerilmesi, kayma hiz1 ve viskozite degerleri ¢izelgeler halinde

belirtilerek asagidaki grafikler ¢izilmistir.
1. Viskozite [Pa.s]-Sicaklik [°C] grafigi,
2. Viskozite [Pa.s]-Kayma hizi [s™'] grafigi,

3. Log Viskozite [Pa.s]-Log Kayma hiz1 [s"] grafigi,

Ayrica erime davrams indeksi hesabi (m), erime akis indeksi hesabi (EAI) ve

akicilik(1/m) belirlenmistir.

5.5. Besleme Stogu Hazirlama

Besleme stogu; karistrma ve graniilleme (taneleme) yontemleri kullanilarak

hazirlanmastir.
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5.5.1. Kanstirma

Besleme stogu olustururken karistirma islemi ¢ok onemlidir. Ciinkii toz ve baglayict
malzemenin birbirleriyle homojen karigmalari ve hatta baglayici sisteminin toz

malzemeyi kaplamas1 beklenir.

Karistirma islemi SSTML’de bulunan Turbula marka ii¢ boyutlu karistirict (Sekil
5.3.a) ile yapilmistir. Baglayicilar belli oranlarinda yaklasik 50 dk kuru ortamda
karistirilmis ve bu siire homojen bir karigim igin yeterli olmustur. Daha sonra
alimina tozlar1 baglayici sistemi ile birlikte ayni sekilde 50 dk siirede karistirilmustir.
Karisimin  homojenligini saglamak ve kiiciik boyutlu tozlarin kabin kenar

boslugundan sizmasini engellemek icin 6zel silikon kapakli karistirma kabi

kullanilmistir (Sekil 5.3.b).

Sekil 5.3. Karigtirma tiniteleri: a) Turbula ii¢ boyutlu karistirici, b) Karigtirma kabi

5.5.2. Graniilleme (Taneleme)

Graniilleme islemi SSTML’de bulunan ¢ift vidali Kraus-Maffei marka ekstriider ile
yapilmustir (Sekil 5.4.a). Oncelikle ekstriiderin silindir 1siticilar1 ve kafa (ug) 1siticisi

actlmustir. Silindir sicakligi 165 °C’ye, kafa sicakligi ise 195 °C’ye ayarlanmigtir. Bu



sicakliklarin belirlenmesinde ekstriizyon edilecek besleme stogu igerisindeki
baglayict malzemelerin en yiiksek erime sicakligina sahip malzeme g6z Oniine
almmustir. Kullanilan besleme stogunda 189 °C ile en yiiksek erime sicakligina sahip
malzeme PP’dir. Silindir sicakliginin arka kisimda diistik, kafa (u¢) kisimda daha
yiiksek olmasmin sebebi ise arka kisimda daha kati malzeme ile u¢ kisimdaki daha

yumusak malzemeyi 6ne dogru iterek daha kolay ekstriizyon edilebilecegi gercegidir.

Ekstriider istenen sicakliklara ulastiginda, hazirlanan toz-baglayici sistemi karigimi
huni seklindeki hazneye yavasca bosaltilmistir. Daha sonra 50 dev/dk’de tiim

besleme stogu graniil edilmistir.

Ekstriizyon islemi esnasinda hava kabarciklarmin graniill edilmis malzemede
kalmamasi i¢in ug¢ kisim ile silindir arasinda kalan bolgeden bir vakum pompasiyla

hava ¢ekilmistir (Sekil 5.4.b).

Sekil 5.4. a) Kraus-Maffei marka ekstriider, b) Vakum bdlgesi

5.6. Toz Enjeksiyon Kaliplama islemi

Kaliplama islemi SSTML’de bulunan ARBURG Allrounder 220S marka enjeksiyon
makinesinde gergeklestirilmistir (Sekil 5.5).
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Besleme haznesiyle meme sicakligi arasindaki fark 20-30 °C’yi agmayacak sekilde
ayarlanmalidir [76]. Buna gore besleme bogaz sicakligi 35 °C ve silindir igerisindeki
ilk sicaklik 170 °C’den baslatilarak birbirini takip eden sicaklik bolgelerine 5-10 °C
farklarla artiglar yapilmis ve en u¢ (meme) sicakligin en yiiksek sicaklik degeri

olmasina 6zen gosterilmistir.

Kalip 1sitmasi, besleme stogunun viskozitesinin 1000 Pa.s iizerinde oldugu
durumlarda gerceklestirilmektedir. Yapilan reoloji ¢alismalarinda, viskozitenin 1000
Pa.s’nin altinda olmasma onem verilerek kalip 1sitma zorunlulugu giderilmistir.
Ayrica yaglayici olarak kullanilan SA’nin erime sicakliginin (68-70 °C) diisiik
olmasi nedeniyle kalip 1sitmasi bu calisma icin zaten uygun degildir. Belli bir
enjeksiyon sayisindan sonra kalip dolayli olarak 1sinmakta ve kalip sicakligi kararlt
hale gelmektedir. Bu da ilk kalip doldurmaya gore besleme stogunun daha rahat

akmasini, kaliptan uzaklastirilirken ise yiizeye yapismamasini saglamaktadir [47].

Sekil 5.5. ARBURG Allrounder 220S marka enjeksiyon tezgahi

Enjeksiyonda iki farkli tip (biiyiik, kiigiikk) ¢ekme numunesi ile tek tip egme
numunesi kaliplanmistir. Bu numunelerin  geometrileri  Sekil 5.6’da, ham

yogunluktaki boyut dlgiileri ise Cizelge 5.7°de goriilmektedir. Numune geometrileri
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ve ham boyutlar1 ayn1 kaliplar kullamildig1 i¢in Yicel’in [17] numuneleri ile ayni

ozellik ve degerlere sahiptir.

D,

’I

I
& 1‘\.‘
i ,:’ =t
\"x,_ -‘/

Cekme Numuneleri

=]

|
\

5

Lo

Egme Numuneleri

Sekil 5.6. Cekme ve {li¢ nokta egme numunelerinin geometrileri

Cizelge 5.7. Cekme ve egme numunelerinin ham yogunluktaki boyutlari

Numune Boyutlar Olgiiler [mm]
Tipi Biiyik Kiigik
L 118 108
a 93,6 85,3
CEKME D, 7,88 5,85
D, 24.5 22,75
D; 5,85 3,82
b 122
EGME h 7,7
S 89,5

5.7. Baglayic1 Giderme

Baglayic1 giderme islemi, kullanilan baglayic1 sistemine gore belirlenir. Bu

calismada kullanilan baglayici sisteminden (%65 PEG8000, %30 PP, %5 SA) dolay1

iki asamada gerceklestirilmistir.
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IIk asamada ana baglayic1 PEG8000’in suda ¢dziinmesi, iskelet baglayict PP’nin ve
yaglayict SA’nin suda ¢dziinmemesinden faydalanarak PEG8000 uzaklastirilmistir.
Ikinci asamada ise numuneleri sinterleme asamasma kadar tasiyacak olan PP ve

yaglayici SA sinterlemenin ilk agamasinda 1s1 ile uzaklastirilmistir.

Coziiclide baglayict giderme islemi ¢ok kritik bir stiregtir. Bu islem, gerekenden ¢ok
hizli ve yiiksek sicakliklarda yapilirsa ve gereken bekleme siiresinden fazla siire
beklenirse numunelerde carpilma gozlenebilir. Bu yiizden literatiirde ayn1 baglayici
sisteminin kullanildig1 calismalar [17, 20, 46, 47] incelenerek sicaklik ve siireler
belirlenmistir. Tespit edilen sicaklik ve bekleme siireleri denenerek uygunlugu
arastirilmustir. Oncelikle bir adet numune kullanilmis ve uygun sonug alindiktan

sonra diger numuneler ayni sartlarda isleme tabi tutulmustur.

Ik asama SSTML’de bulunan Protherm marka firmda gergeklestirilmistir. Tiim
numuneler suyla dolu metal bir kap icerisine konularak firin icerisine siiriilmiis ve
60°C’de 24 saat bekletilmistir. Su i¢inde ¢dziinen PEG8000°nin erime sicakligmin
60-63 °C olmas1 sebebiyle, su sicakligi 60 “C secilmistir. Daha sonra numuneler,

50 °C’de 5 saat kurutulmus ve sogumaya birakilmaistir.

Su sicakliginin 60 °C sec¢ilmesinin diger bir nedeni ise, ¢Oziicii baglayici
uzaklagtrmada optimum sicaklik araliginin 50-90 °C arasinda olmasidir. Burada
onemli olan ¢oziicii ortam sicakligi ile baglayicmin ergime sicakliginin yakin
olmasidir. Yiiksek (>90 °C) sicakliklarda ¢okme ve diisiik (<50 °C) sicakliklarda
catlak goriildiigli ayn1 baglayici sistemi kullanilan benzer caligmalarda [46, 47] ifade

edilmistir.

Numunelerin baglayicisi giderilme isleminden 6nceki ve sonraki agirliklarr 0,001 g

hassas terazide tartilarak kiitlece % baglayici kayb1 belirlenmistir.

Isil baglayict giderme islemi Gazi Universitesi Teknik Egitim Fakiiltesi Metal Egitim
Bolimii Malzeme Laboratuarinda bulunan 1800 °C’de calisabilen Carbolite marka

firnda gergeklestirilmistir. Isil baglayic1 giderme islemi, sinterleme isleminin
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baslangicinda gerceklestirilmistir. Isil baglayict giderme islemi ilk 6nce 210 °C’ye
kadar 3 °C/dk 1sitma hiziyla ¢ikma ve bu sicaklikta 30 dk bekleme, sonra 4 “C/dk
1sitma hiziyla 480 °C’ye ¢ikma ve bu sicaklikta 30 dk bekleme, daha sonra 5 °C/dk
isitma hiziyla 600 °C’ye ¢ikma ve bu sicaklikta 15 dk bekleme olarak
gerceklestirilmistir (Sekil 5.7). Boylece tamamlanan 1s1l baglayici giderme isleminin
(6n sinterleme) ardindan numuneler firin iginden ¢ikarilmadan sinterleme islemine

devam edilmistir.

700 A

15 dk bekle
600 —

30 dk bekle

Sicakhk ['C]
P
v

30 dk bekle

100 A

Zl!am;n [dlk]

Sekil 5.7. Isil baglayici giderme islemi

5.8. Sinterleme

Sinterleme islemi, literatlirdeki caligmalar referans almarak gergeklestirilmistir.
Ancak yapilan incelemelerde toz boyutu sinterleme parametrelerini etkilediginden bu

calismadaki toz boyutuna yakin olan ¢alismalar goz oniine alinmastir.

Ilk deneme H. Bakan ve M. Giines’in ¢alismasi referans alinarak gergeklestirilmistir
[16]. Bu calismada yazarlar 1550°C’de 1 saat sinterleme islemi yapmislardir. Gazi
Universitesi Kimya Miihendisligi Boliimii Laboratuarmda bulunan 1600 °C’de
calisabilen Protherm marka firmnda (1550-1570-1595 °C)’de farkl siirelerde yapilan

ilk denemeler tatmin edici sonucglar vermemistir. Daha sonraki denemelerde toz
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boyutu bu ¢alismadakine yakm olan H. Zeming ve J. Ma [29] ve 1. Yiicel [17]’in

calismalari referans alinarak gerceklestirilmistir.

Sinterleme islemi Gazi Universitesi Teknik Egitim Fakiiltesi Metal Egitim Boliimii
Malzeme Laboratuarinda bulunan Carbolite marka firinda gergeklestirilmistir. Isil
baglayic1 giderme isleminden sonra firin 600 "C’ye ulagmistir. Sonra 10 °C/dk ile
1200 °C’ye ¢ikilmis ve bu sicaklikta 15 dk beklenmis daha sonra 15 “C/dk ile farkli
numunelerde (1650-1700-1720-1740-1750-1775 °C)’ye ¢ikilmis ve burada 2-14 saat

stire ile sinterleme islemleri yapilmastir.
5.9. Sinterlenmis Parcalarin % Biiziilme ve Yogunluklarinin Belirlenmesi

Cekme ve egme numunelerinin yogunluk ve % biiziilme oranlari, TS 2305 [77] ve
TS EN 623-2 [78] standartlarma uygun olarak yapilmistir. Sinterlenmis deney
numunelerinin yogunluklar1 Arsimet prensibine gore 6l¢iilmiistiir. Numunelerin kuru
haldeki agirliklar1 6lclilmiis ve gozeneklere suyun girmemesi i¢in numune yiizeyi
agirlikca %35 parafin ve %95 xylene ¢ozeltisi igerisine daldirilarak kaplanmustir.
Kaplamanin ardindan havada kurutulup tekrar tartilmistir. Son olarak saf suyun
icerisine daldirilip agirliklar1 olgiilmiistiir. Asagidaki bagint1 kullanilarak yogunluk

hesaplanmigstir.

Yogunluk = (L]xpw (5.4)

m, —m,
% Teorik yogunluk = (Sinterlenmis parcanin yogunlugu / Aliimina yogunlugu) x 100

m; = Kuru deney numunesinin havadaki kiitlesi
m, = Numunenin ¢dzeltiye daldirilip kaplandiktan sonraki kiitlesi
ms3 = Numunenin sudaki kiitlesi

pw = Oda sicakligindaki saf su yogunlugu, 0,997 g/cm’ olarak alinmustur.
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% Biiziilme orani ise parcalarm sinterlenmeden dnceki ve sonraki boyutlar1 kumpasla

Olctilerek yapilmistir.

b—a

% Biiziilme :( 7

]xlOO (5.5)

b = Sinterleme dncesi dl¢giilen boyut, a = Sinterleme sonrasi dl¢giilen boyut,
5.10. Cekme ve U¢ Nokta Egme Deneyleri

Deneyler Gazi Universitesi Kimya Miihendisligi laboratuarinda bulunan 5 kN
kapasiteli bilgisayar kontrollii Schimadzu marka c¢ekme cihazi (Sekil 5.8.a)
kullanilarak gergeklestirilmistir. Cihazin alt ve iist tarafinda sokiiliip-takilabilen

oynar ¢eneler bulunmaktadir.

Cekme deneyleri i¢in bu ¢eneler sokiilerek yerine 6zel iiretilen aparat (Sekil 5.8.b)
takilmistir. Deneyde kafa hizi sabit olarak 0,5 mm/dk segilip yiikii artirmak suretiyle
TS ISO 15490 [79] standart1 esas alinarak yapilmistir. Egme deneyleri de ayni cihaz
ile TS ENV 12789 [80] standartlar1 esas alinarak yapilmistir. Alt ve iist ¢eneler
sOkiiliip yerlerine 4 mm c¢apindaki destek silindirleri takilmistir. Alt kismindaki iki

destek silindir arast mesafe 40 mm olacak sekilde ayarlanmistir. Deney, kafa hizi

sabit olarak 0,5 mm/dk segilip yiikii artirmak suretiyle yapilmisgtir.

Sekil 5.8. a) Schimadzu marka ¢ekme cihazi, b) Ozel iiretilmis gekme testi aparati
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5.11. Taramah Elektron Mikroskop (SEM) Cahsmalar

Gazi Universitesi Teknik Egitim Fakiiltesi Metal Egitim Boliimii Malzeme
laboratuarinda bulunan JEOL marka JSM-6060LV Taramali Elektron Mikroskobu
(SEM) kullanilarak numunelerin sinterleme Oncesi ve sonrast yapisal durumlari

incelenmistir.
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6. DENEY SONUCLARI VE TARTISMA

6.1. Boyut Analizi ve Ogiitme

C)gﬁtme isleminden Once ortalama alimina boyutu dps=15,88 pum olarak
belirlenmistir. Bu Ol¢iimlerden elde edilen toz boyut dagilimlari grafiksel olarak
Sekil 6.1°de, analiz degerleri tablo olarak EK-1’de verilmistir. Buna gore aliimina

tozlarinim %10’u 9,54 pm’den, %901 ise 25,70 um’den kiiciiktiir.

30 Hacim % 100

\./ '
b0 I S A A S \ 7 If B — 70

7L 60
Y
f |
1f i

410

0 I 1.0 7000 1000.0
Pargacik Capi (um)

Sekil 6.1. Aliiminanm ilk tane boyutunun grafiksel dagilimi

Sorunsuz bir TEK i¢in toz boyutunun 20 pm’nin altinda, seramiklerde ise 10 pm
altinda olmas1 gerekmektedir [1, 17]. Bu nedenle mevcut aliimina tozuna 12, 24 ve
36 saat siire ile 0gilitme islemi uygulanarak 15,88 pum olarak 6lgiilen ortalama boyut
10 pm’nin altina indirilmistir. 12 saatlik 6giitme isleminin ardindan yapilan 6l¢iim
sonucunda ortalama toz boyutu 12,65 um olarak belirlenmistir. Bu sonug yeterli
goriilmemis ve 24 saat 6gltme islemi uygulanmistir. 24 saatlik 6giitme islemi
sonucunda ortalama toz boyutu 3,37 um olarak ol¢iilmiistiir. Bu boyut TEK islemi
icin ideal olmasma karsin 36 saatlik 6glitme islemi yapilmis ve bu islem sonunda

ortalama toz boyutu 3,04 pm olarak Olciilmiistiir. Boyutsal anlamda 6nemli bir
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degisim olmadig1 i¢in, bu tez kapsaminda kullanilan aliimina tozuna 24 saatlik

oglitme islemi uygulanmstir.

24 saat ogiitiilmiis aliiminanin toz boyut dagilimlar1 grafiksel olarak Sekil 6.2°de,

analiz degerleri de tablo olarak EK-2’de verilmistir. Buna gore aliimina tozlarinin

%10’u 1,54 um’den, %90°1 ise 10,06 um’den kiigiiktiir.
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Sekil 6.2. 24 saat 6giitiilmiis aliiminanin toz boyut dagilimi

Takviye malzemesi olarak kullanilan MgO tozu ortalama boyutu dy 5=6,37 um olarak

Olgtilmiistiir. Bu boyutun TEK isleminde her hangi bir sorun ¢ikarmayacagi

diisiiniilerek MgO tozu i¢in 6glitme islemine gerek olmadigi kanaatine varilmistir.

MgO tozu boyut dagilimi grafiksel olarak Sekil 6.3°de, analiz degerleri tablo olarak
EK-3’de verilmistir. Buna gore MgO tozlarinin %10’u 0,91 pm’den, %90°1 ise 39,33

um’den kiictiktiir.
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Sekil 6.3. MgO’nun tane boyutunun grafiksel dagilimi

6.2. Kilcal Reometre Deney Sonuclar

Olusturulan dort farkli besleme stogunun (hacimce %351 aliimina+ %49 baglayici,
%353 aliimina+ %47 baglayici, %56 aliimina+ %44 baglayici ve %59 aliimina+ %41
baglayici) reoloji deneylerinin sonuglar1 Cizelge 6.1°de verilmektedir. Ayrica 0,6
MPa ve 1 MPA basing degerleri i¢in viskozite-sicaklik ve viskozite-kayma hizi
grafikleri (Sekil 6.4-Sekil 6.7) verilerek besleme stoklarmin TEK islemi igin
uygunlugu arastirilmistir. Kritik toz yiikii (kritik yiikleme orani) bulunarak ve en

uygun orana karar verilerek MgO takviyesi yapilmistir.

Cizelge 6.1 incelendiginde sicaklik 170 °C’de iken %51 ve %53 aliimina iceren
besleme stoklarmmin viskozite degerlerinin diger sicakliklara gore yiliksek oldugu
goriilmiistiir. Bu durum, karisim icerisindeki PP’nin tam anlami ile erimemesinden
kaynaklanmaktadir (PP’nin erime sicakligi 189 °C’dir). Artan sicaklik degerleri ile
viskozite diigmekte, kayma hizi ise artmaktadir. %56 ve %59 aliimina igeren besleme
stoklariyla yapilan reoloji calismalarinda, 170 °C’de 3 kg ve 5 kg agirliklarla uzun
siire beklenmesine ragmen karisimin akmadigi gozlenmistir. %59 aliimina igeren

besleme stogu i¢in, 180 °C ve 190 °C sicakliklarda da akma ger¢eklesmemistir.
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Bunun nedeni, karisim igerisindeki aliimina oraninin fazla olmasi ve bu sicaklikta

baglayicinin aliimina tozlarini yeteri kadar 1slatamamasidir.

Cizelge 6.1. Dort farkli besleme stogunun kilcal reometre sonuglari

Besleme Akis Akan Kayma Kayma
stogu Sicaklik | Basing Siiresi Miktar | Gerilmesi | Hizi, s | Viskozite
°C MPa s g kPa Pa.s
170 0,6 48,67 8,10 18,70 83,04 224,71
180 0,6 42,14 7,68 18,70 90,94 205,20
%; 190 0,6 28,83 7,33 18,70 126,86 147,09
i 5 200 0,6 18,91 7,85 18,70 207,14 90,09
S Ex 210 0,6 16,54 7,35 18,70 221,73 84,16
:‘; ED 170 1 44,59 8,64 30,60 96,68 321,67
- 180 1 37,62 8,59 30,60 113,93 272,97
o\lg 190 1 28,74 7,65 30,60 132,82 234,16
200 1 20,42 7,38 30,60 180,34 172,46
210 1 14,18 6,00 30,60 211,13 147,30
170 0,6 54,45 3,35 18,70 30,02 621,66
180 0,6 47,73 4,00 18,70 40,89 456,38
l:g 190 0,6 36,50 3,70 18,70 49,46 377,30
i 5 200 0,6 31,05 3,62 18,70 56,88 328,06
S Ex 210 0,6 20,02 2,48 18,70 60,44 308,75
:‘; ED 170 1 41,86 3,40 30,60 39,63 784,81
on 180 1 29,13 3,60 30,60 60,30 515,80
o\lg 190 1 21,75 3,25 30,60 72,90 426,60
200 1 20,47 3,45 30,60 82,23 378,22
210 1 16,52 3,15 30,60 93,03 334,31
170 0,6 akmadi akmadi akmadi akmadi akmadi
180 0,6 130,23 3,15 18,70 11,41 1635,14
§£ 190 0,6 118,62 3,00 18,70 11,93 1563,84
i 5 200 0,6 101,54 2,85 18,70 13,24 1409,12
S Ex 210 0,6 73,44 2,40 18,70 15,42 1210,25
:; Eﬂ 170 1 akmadi akmadi akmadi akmadi akmadi
o~ 180 1 104,53 3,25 30,60 14,67 2120,12
o\lg 190 1 82,77 2,80 30,60 15,96 1948,58
200 1 75,85 3,10 30,60 19,28 1612,86
210 1 60,18 2,85 30,60 22,34 139191
170 0,6 akmadi akmadi akmadi akmadi akmadi
180 0,6 akmadi akmadi akmadi akmadi akmadi
;O 190 0,6 akmadi akmadi akmadi akmadi akmadi
i 5 200 0,6 173,62 1,36 18,70 3,58 5206,21
S Ex 210 0,6 166,77 1,65 18,70 4,53 4121,87
:; Eﬂ 170 1 akmadi akmadi akmadi akmadi akmadi
o~ 180 1 akmadi akmadi akmadi akmadi akmadi
o\‘g 190 1 akmadi akmadi akmadi akmadi akmadi
200 1 150,34 1,24 30,60 3,77 8240,66
210 1 138,22 1,55 30,60 5,13 6061,06
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Sekil 6.4. 0,6 MPa basingta karisimlarin sicaklik-viskozite grafigi

9000
8000 A —&— %51 alimina+ %49 baglayici
—a— %53 alumina+ %47 baglayici
7000 1 —A— %56 aliimina+ %44 baglayici
7 6000 7 _ I %509 alimina+ %41 baglayici
%‘- 5000 -
N 4000 -
]
S 3000
2000 - ‘\A\‘\‘
1000
0 ;\t —8— —3= = |
170 180 190 200 210
Sicaklik ['C]

Sekil 6.5. 1 MPa basingta karigimlarin sicaklik-viskozite grafigi

Sicaklik degerlerine karsilik gelen viskozite degerlerine bakildiginda, hacimce %51

alimina+ %49 baglayic1 ve %53 aliimina+ %47 baglayici karisimlar1 TEK islemi

icin uygundur (Sekil 6.4 ve Sekil 6.5). Ciinkii sorunsuz bir TEK islemi i¢in karigimin

viskozite degerinin 1000 Pa.s’den kii¢iik olmas1 gerekmektedir [47]. Hacimce %56

aliminat+ %44 baglayici ve %59 aliimina+ %41 baglayic1 karisimlarinin ayni

nedenden dolay1r TEK islemi i¢in uygun olmadigi agikca goriilmektedir (Sekil 6.4 ve

Sekil 6.5).
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Sekil 6.6. 0,6 MPa basingta karisimlarin kayma hizi-viskozite grafigi
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Sekil 6.7. 1 MPa basingta karigimlari kayma hizi-viskozite grafigi

Sekil 6.6 ve Sekil 6.7°yi Sekil 4.4 ile kiyaslarsak hacimce %353 aliimina+ %47

baglayici karisiminin psedo plastik akisa benzerlik gosterirken diger karisimlar psedo

plastik akistan tamamen farkli 6zellikler gostermektedirler.

Besleme stoklarinin reolojik 6zellikleri incelendiginde: hacimce %51 aliimina + %49

baglayici karisimmin reolojik o6zellikleri ilk bakista TEK islemi i¢in uygun

goriinmektedir. Fakat bu karisimin kayma hizi degerleri, diger karigimlarin kayma
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hizi degerlerine nazaran yiiksek oldugundan; Ozellikle yiiksek kaliplama
basinglarinda diisiikk yogunluklu baglayiciya gore daha yogun aliimina tozlarinin
baglayicidan ayrismasina neden olabilecegi, tam dolmama sorununa yol agabilecegi
distiniilmiistiir. Ayrica TEK islemi ile {retilmis parcalarda tam yogunluga
ulasabilmek i¢in miimkiin olan azami kati yiikleme oranmna yaklasilmaldir. Bu

baglamda hacimce %51 aliimina + %49 baglayic1 karigimi tercih edilmemistir.

Besleme stoklarinin reoloji deneylerinde hacimce %356 aliimina+ %44 baglayict
karisimmin 170 °C’de akmadig1 ve bundan sonraki sicaklik degerlerindeki viskozite
degerlerinin de TEK islemi i¢in uygun olmadig: goériilmiistiir. Buna gore; bu karigim
icin kritik toz yiikii hacimsel olarak %356 aliiminadir. Dolayisiyla besleme stoklarmi
olustururken bu oranin altindaki degerlerde olusturmanin sorunsuz bir TEK islemi

icin gerekli oldugu tespit edilmistir.

Bu konuda yapilan ¢alismalara gére optimum yiliklemenin, kritik yiiklemeden %2-5
daha az olmasi gerektigi ifade edilmistir [17, 46, 47]. Bu durumda karisim i¢in

optimum yiikleme, hacimce %54-51 toz oran1 olmalidir.

Dort farkli besleme stogunun reolojik 6zellikleri incelendiginde TEK i¢in en uygun
karisimim hacimce %53 aliimina+ %47 baglayici olduguna karar verilmis ve MgO

takviyesi bu orandaki karisimlara yapilmaistir.

Kritik yiikleme orani olan %56 nin {izerindeki aliimina oranlarinda 200 "C’ye kadar
besleme stogunda akma gerceklesmemis, 200 °C ve 210 °C’deki viskozite degerleri
ise ¢ok yiiksek ¢cikmistir. Bu degerlerle TEK isleminin gerceklestirilemeyecegi ¢ok
aciktir. 210 °C’nin {izerindeki sicakliklarda baglayicida bozulma (yanma)
oldugundan, bu sicakligin iizerinde higbir karistm i¢in reoloji ¢alismasi

yapilmamastir.

Bu tez ¢alismasinda TEK islemi i¢in ideal sicakligin, PP’nin erime sicakligi g6z
oniinde bulundurularak 190-210 °C arasinda olmasi 6n goriilmiis ve karisimlarin bu

sicakliklar araligindaki 6zellikleri dikkate alinmistir.
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Daha once de belirtildigi iizere, en uygun besleme stogu karisim oranma karar
verildikten sonra MgO takviyesi yapilmasi diisliniilmiistiir. Burada aliimina ve
MgO’nun yogunluk degerlerinin birbirine ¢ok yakin olmasi nedeniyle yapilacak
MgO takviyesinin aliiminanin reolojik 6zelliklerini TEK isleminde sorun teskil
edecek sekilde degistirmeyece8i Ongoriilmistiir. Bir baska deyisle, takviyesiz
alimina karisimi i¢in gegerli olan en uygun oranin, takviyeli aliimina karigimlar1 i¢in

de gecerli olacagi kabul edilmistir.

Bu sebepten dolayr hacimce %53 aliimina+ %47 baglayici karisimina sirasi ile
kiitlece 90,5, %1 ve %]1,5 oranlarinda MgO takviyesi yapilarak ii¢ farkli besleme

stogunun reolojik 6zellikleri arastirilmistir.

Hacimce %53 aliimina+ %47 baglayici karisimina kiitlece yapilan MgO takviyesi ile

olusturulan besleme stoklarinin teorik yogunluklar1 Cizelge 6.2°de verilmektedir.

Cizelge 6.2. %353 aliminat+ %47 baglayiciya sahip MgO takviyeli besleme
stoklarmin teorik yogunluklari
Besleme Aliimina Baglayici MgO takviye | MgO takviye Teorik
Stogu | kiitle miktar1 | kiitle miktar orani (%) kiitle miktar1 | yogunluk
(] (] (] [g/em’]
1 20,98 5,12 0,5 0,13 2,62
2 20,98 5,12 1 0,26 2,63
3 20,98 5,12 1,5 0,39 2,65

Hacimce %53 aliimina+ %47 baglayicidan olusan {i¢ farklt MgO takviyeli besleme
stogunun reoloji deneylerinin sonuglar1 Cizelge 6.3’de verilmektedir. Ayrica 0,6
MPa ve 1 MPa basing degerleri i¢in viskozite-sicaklik ve viskozite-kayma hizi
grafikleri (Sekil 6.8-Sekil 6.11) verilerek, besleme stoklarmm TEK islemi igin

uygunlugu arastirilmistur.
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Cizelge 6.3. MgO takviyeli besleme stoklarinin kilcal reometre sonuglari

Besleme Akis Akan Kayma Kayma
stogu Sicaklik | Basing | Siiresi | Miktar | Gerilmesi | Hizi,s” | Viskozite
°C MPa s g kPa Pa.s
170 0,6 56,05 3,27 18,70 28,43 656,33
b~ 180 0,6 51,13 3,80 18,70 36,22 515,22
32 § 190 0,6 39,53 3,55 18,70 43,76 426,38
< £ 200 0,6 35,05 3,42 18,70 47,55 392,43
N 210 0,6 21,47 2,34 18,70 53,11 351,33
+ g 170 1 42,86 3,14 30,60 35,70 871,10
Q %‘) 180 1 32,13 3,36 30,60 50,96 610,26
< a 190 1 24,75 3,05 30,60 60,06 517,87
lrmg % 200 1 23,88 3,12 30,60 63,67 488,46
= < 210 1 17,52 2,98 30,60 82,89 375,20
170 0,6 60,15 3,40 18,70 27,50 678,45
AN 180 0,6 54,82 3,90 18,70 34,62 539,06
A g 190 06 | 42,71 | 3,62 18,70 41,24 452,46
3 _5 200 0,6 38,23 3,35 18,70 42,64 437,64
T e 210 0,6 23,88 2,25 18,70 45,85 407,02
S % 170 1 44,26 3,22 30,60 35,40 878,55
:; b= 180 1 35,03 3,30 30,60 45,84 678,48
o 3 190 1 27,32 3,00 30,60 53,43 582,06
N 200 1 25,11 3,06 30,60 59,30 524,49
210 1 19,61 2,90 30,60 71,96 432,20
170 0,6 63,44 3,27 18,70 25,04 745,14
o0 = 180 0,6 56,19 3,64 18,70 31,47 592,90
E % 190 0,6 48,08 3,38 18,70 34,15 546,35
I X 200 0,6 42,56 3,15 18,70 35,96 518,94
A 210 0,6 27,10 2,13 18,70 38,19 488,67
S ) 170 1 47,32 3,15 30,60 32,34 961,63
:; E 180 1 40,56 3,10 30,60 37,13 837,55
o - 190 1 29,46 2,87 30,60 47,33 657,09
N 200 1 27,63 2,96 30,60 52,05 597,53
210 1 22,84 2,77 30,60 58,92 527,82

Daha once de belirtildigi iizere, sicaklik 170 °C’de iken viskozite degerinin diger
sicakliklara gore yiiksek oldugu goriilmiistiir. Bu durum, karisim icerisindeki PP’nin
tam anlami ile erimemesinden kaynaklanmaktadir. Artan sicaklik degerleri ile

viskozite diismekte, kayma hiz1 ise artmaktadir (Cizelge 6.3).

MgO takviyeli besleme stoklarmimn 190-210 °C’deki viskozite ve kayma hizi
degerler1 1000 Pa.s’nin altinda oldugundan TEK islemi i¢in her hangi bir sakinca

dogurmamaktadir (Cizelge 6.3).
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—— Takviyesiz
800 —m— Kitlece %0,5 MgO
700 —A— Kitlece %1 MgO
600 1 —Jl— Kuitlece %1,5 MgO

500
400 -
300 H
200 -
100 -

Viskozite [Pa.s]

170 180 190 200 210
Sicaklik ['C]

Sekil 6.8. 0,6 MPa basingta MgO takviyeli karisimlarin sicaklik-viskozite grafigi
(Ana yap1: %53 aliimina+ %47 baglayici)

—o— Takviyesiz
1200 . ¥
—m— Kitlece %0,5 MgO
—l—Kutlece %1,5 MgO
g 800 -
a,
£ 600
g
]
S 400 4
200 -
0 T T T
170 180 190 200 210
Sicaklk [‘C]

Sekil 6.9. 1 MPa basingta MgO takviyeli karigimlarin sicaklik-viskozite grafigi
(Ana yap1: %53 aliimina+ %47 baglayici)

Hacimce %53 alimina+ %47 baglayicidan olusan takviyesiz, kiitlece %0,5, %1 ve
%1,5 MgO takviyeli besleme stoklarinin, 0,6 ve 1 MPa basinglardaki sicaklik-
viskozite grafikleri (Sekil 6.8 ve Sekil 6.9) incelendiginde viskozite degerlerinin tiim
besleme stoklarinda 1000 Pa.s’nin altinda oldugu ve TEK islemi i¢in uygun olduklar:
rahatlikla goriilebilir. Besleme stoklarmin birbirlerine benzer akis 06zelligi
gostermesiyle (Sekil 6.10-Sekil 6.11), MgO takviyesinin reolojik 6zellikleri ¢ok

degistirmeyecegi on goriisii dogrulanmistir.
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800

700 -
600 -
500 -
400 -
300 -
200 -
100 -

Viskozite [Pa.s]

—e&— Takviyesiz

—a— Kitlece %0,5 MgO
Kutlece %1 MgO
Kitlece %1,5 MgO

10

20

30 40 50

Kayma hizi [s-1]

60 70

Sekil 6.10. 0,6 MPa basingta MgO takviyeli karigimlarin kayma hizi-viskozite grafigi

1200

1000 -

800 -

600 -

Viskozite [Pa.s]

400 A

200 -

—&— Takviyesiz

—m— Kitlece %0,5 MgO
Kutlece %1 MgO
Kitlece %1,5 MgO

20

40 60
Kayma hizi [s-1]

80 100

Sekil 6.11. 1 MPa basingta MgO takviyeli karisimlarin kayma hizi-viskozite grafigi

6.3. Kullanilan Besleme Stoklarinin Reolojik Ozellikleri

6.3.1. Erime davramys indeksi hesabi

PEG esasli baglayici iceren besleme stoklarina ait Log viskozite ve Log kayma hiz1

grafikleri farkli besleme stogu karisimlari i¢cin ¢izilecek olursa, Es.3.5°e¢ gore

yapilacak hesaplamada bu grafiklerin egimi erime davranis indeksini verecektir [46,

59]. Burada m<1 olursa akis psedo plastiktir ve TEK i¢in uygundur. m=1 ise akis

Newtonien, m>1 ise akis dilatanttir.
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29 —
—&— Takviyesiz

2.85 1 —=— Kiitlece %0,5 MgO
2,8 1 \ Kiitlece %1 MgO
2,75 A Kitlece %1,5 MgO

2,7
2,65 A
2,6
2,55 4
2,5 1

2,45 ‘

1 1,5 2
Log Kayma hizi [s-1]

V4

Log Viskozite [Pa.s]

Sekil 6.12. 0,6 MPa basingtaki MgO takviyeli karisimlarm log kayma hizi- log
viskozite grafigi

3,1 —
—e&— Takviyesiz
3 —=— Kitlece %0,5 MgO
. Kutlece %1 MgO
2,9 1 N Kitlece %1,5 MgO
N\
2,8 - L

Log Viskozite [Pa.s]

2,7 1 \
N\
2,6 \

2,5 T T
1 1,5 2 2,5
Log Kayma hizi [s-1]

Sekil 6.13. 1 MPa basingta MgO takviyeli karigimlarm log kayma hizi- log
viskozite grafigi

Sekil 6.12-6.13’de verilen grafiklerin egimlerinden hesaplanan erime davranig

indeksi degerleri Cizelge 6.4’de verilmistir.
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Cizelge 6.4. Farkli karisimlarin erime davranis indeksi degerleri

Karigim Yiik Erime davranis indeksi

[g] ‘m’

%53 ALOs + %47 Baglayici 3000 0,93
5000 0,89

%53 ALOs + %47 Baglayici 3000 0,90
(Kiitlece %0,5 MgO Takviyeli) 5000 0,92
%53 ALOs + %47 Baglayici 3000 0,9
(Kiitlece %1 MgO Takviyeli) 5000 0,88
%53 ALOs + %47 Baglayici 3000 0,91
(Kiitlece %1,5 MgO Takviyeli) 5000 0,87

Cizelge 6.4’te goriildiigii lizere m<l oldugundan, kullanilan karigimlarin tamam
psedo plastik davranis gostermektedir. Ayrica Sekil 6.10-6.11°deki grafikler
incelendiginde; hem 0,6 MPa hem de 1 MPa basingta karisimlarin ayn1 karakterde

oldugu ve egimlerinin Sekil 4.5’teki grafikle birebir ortiistigli goriilmiistiir.

Sorunsuz bir TEK islemi i¢in kullanilacak besleme stogunun psedo plastik 6zellik
gostermesi gerektigi bilinmektedir. Ayrica takviyesiz aliimina besleme stoguna
yapilan kiitlece %0,5, %1 ve %1,5 MgO takviyesinin reolojik 6zelliklere onemli

derece etki etmedigi goriilmiistiir.

6.3.2. Erime akis indeksi hesabi

Erime akis indeksi (EAI), PEG esash baglayici iceren karisimlar igin 10 dakikada
akan kiitle miktar1 olarak hesaplanir. Deneyler sirasinda kullanilan karigimlarin farkl
sicakliklarda ve yiiklerde hesaplanmis EAI degerleri Cizelge 6.5°de gdsterilmistir.
EAI degerleri incelendiginde ayni karisim igin sicaklik ve yiik arttikca EAI
degerlerinin arttig1, MgO takviye oran1 artikca EAI degerinin azaldig1 goriilmektedir.
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Cizelge 6.5. Farkli karisimlarin erime akis indeksi degerleri

Besleme stogu Sicaklik Basing Erime akis indeksi (EAT)
["C] [MPa] [g/10 dk]
170 0,6 36,92
1 48,74
180 0,6 50,29
1 74,15
%53 ALOs + %47 190 0,6 60,82
Baglayici 1 89,66
200 0,6 69,95
1 101,13
210 0,6 74,33
1 114,41
170 0,6 35
1 43,96
180 0,6 44,6
%353 AlLO3 + %47 1 62,75
Baglayici 190 0,6 53,88
(Kiitlece %0,5 MgO 1 73,94
Takviyeli) 200 0,6 58,55
1 78,4
210 0,6 65,4
1 102,05
170 0,6 33,92
1 43,65
180 0,6 42,69
%53 AlLO3 + %47 1 56,52
Baglayict 190 0,6 50,85
(Kiitlece %1 MgO 1 65,89
Takviyeli) 200 0,6 52,58
1 73,12
210 0,6 56,53
1 88,73
170 0,6 30,93
1 39,94
180 0,6 38,87
%53 AlLOs + %47 1 45,85
Baglayici 190 0,6 42,18
(Kiitlece %1,5 MgO 1 58.45
Takviyeli) 200 0,6 44,41
1 64,28
210 0,6 47,16
1 72,76

Literatiirde steatit ve aliimina gibi seramik tozlar1 ile yapilmis benzer ¢alismalarda da
EAI degerleri diisiik seyretmektedir. Bu c¢alismada kullanilan besleme stoklarmin

EAI degerleri, Karatas ve arkadaslarinin ¢alismasi [59] ile uyum gdstermektedir.
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6.3.3. Akicilik

Deneylerde kullanilan karisimlarin hesaplanan akicilik degerleri Cizelge 6.6’da

verilmistir.

Cizelge 6.6. PEG esash baglayici iceren farkli karisimlarin en 1yi akicilik degerleri

Karigim Sicaklik Kayma hizi Akicilik, 1/
[*C] [s"] [ 10° Pa’'s™]
%53 ALO; + %47 Baglayict 210 60,44 3,24
(0,6 MPa yiikte)
%53 ALO; + %47 Baglayict 210 53,11 2,85
(Kiitlece %0,5 MgO Takviyeli) (0,6 MPa yiikte)
%53 ALO; + %47 Baglayict 210 45,85 2,46
(Kiitlece %1 MgO Takviyeli) (0,6 MPa yiikte)
%53 ALOs3 + %47 Baglayict 210 38,19 2,05
(Kiitlece %1,5 MgO Takviyeli) (0,6 MPa yiikte)

Bu c¢alismada kullanilan besleme stoklarmin akicilik degerleri literatiirdeki
calismalar ile uyum gostermektedir [46, 59]. Ayrica Cizelge 6.6 incelendiginde
besleme stoklarinmn en iyi akiciligi 210 ‘C’de ve 0,6 MPa yiikte gosterdigi
goriilmektedir. En iyi akicilik viskozitenin en diisiik oldugu durumda gerceklesir.

Akicilik degerleri TEK islemi i¢in uygundur.

6.4. Graniilleme

%53 aliiminat+ %47 baglayict oraninin en uygun karisim oldugu yapilan reoloji
calismalari ile belirlenmistir. Bu oranda dort farkli besleme stogu (takviyesiz, kiitlece
%0,5, %1 ve %1,5 MgO takviyeli) olusturulmustur. Her bir besleme stogu 3000 g’dir
(Sekil 6.14.a).
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Besleme stogu olusturulmasi asamasinda ilk 6nce baglayici sistemi olusturulmus ve

kuru ortamda 50 dk karistirilarak homojenlik saglanmistir.

Graniilleme islemine baslamadan 6nce ekstruderden 190 °C’de 65 devir/dk ile PP
gecirilerek temizlik yapilmistir. Ayn1 sekilde bu islem dort besleme stogunun graniil
edilmesinden sonra da gergeklestirilmistir. Boylelikle besleme stoklarmin birbirini

etkilemesi engellenmistir.

Graniilleme igleminde silindir sicakligi 165 “C’ye, kafa sicakligi ise 195 “C’ye
ayarlanmistir. Ekstriider istenen sicakliklara ulastiginda, hazirlanan toz-baglayici
sistemi karigimi huni seklindeki hazneye yavasga bosaltilarak 50 devir/dk’da tiim
besleme stogu graniil edilmistir (Sekil 6.14.b). Daha sonra graniil, enjeksiyon

makinesi i¢in kii¢iik parcalara bolinmiistiir.

Sekil 6.14. a) Dort farkli besleme stogu, b) Graniil halindeki besleme stogu

6.5. Enjeksiyon Makinesinde Kaliplama

Enjeksiyon makinesindeki kaliplama isleminde daha Onceden hazirlanmis graniil
halindeki besleme stoklar1 kullanilmistir. Burada dort farkli besleme stogu ile biiyiik

¢ekme, kiicliik cekme ve egme numuneleri kaliplanmistir. Kaliplama parametrelerine
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ait degerler kilcal reometre ¢aligmalarinda tespit edilen sicaklik, basing ve erime akis
indeksi degerleri géz Oniine alinarak belirlenmistir. Kaliplama isleminde, oncelikle

silindir sicakligi belli aralikta sabit tutulmus ve basmng artirilarak islem

gerceklestirilmis ve en uygun kaliplama basinci tespit edilmistir. Daha sonra basing
sabit tutulup, debi (enjeksiyon hizi), sicaklik ve mal alma miktar1 degistirilmistir.
Farkli enjeksiyon parametreleri sonucunda elde edilen bazi numunelerde basing,
sicaklik, debi ve mal alma miktarina bagli olarak eksik dolum, ¢apaklanma ve ¢okme
gozlenmistir. TEK’de eksik dolum, c¢apaklanma ve ¢Okme istenmeyen
durumlardandir. TEK’de standart numune olusturma ancak uzun siiren deneme-

yanilmalar ile miimkiindiir (Cizelge 6.7).

Cizelge 6.7. %53 alimimat+ %47 baglayic1 igeren besleme stogunun TEK
yontemiyle kaliplanmasinda yasanan sorunlar

Numune Basing Debi | Mal alma | Silindir sicakligi Gozlem Coziim

Tipi [bar] [cm’/s] | miktar: ['C]
[em’]

Mal

almay1

Cekme 1000 17 14,5 35-170-185-195- Eksik artir,

205 dolum basinci

artir.

Mal

almay1

Cekme 1500 17 18 35-170-185-195- Capak diistir,

205 olusumu basinci

diisiir.

Cekme 1150 17 16 35-170-185-195- | Tam dolum —
205

Mal

almay1

Egme 700 17 12 35-170-180-190- Eksik artir,

200 dolum basinci

artir.

Mal

almay1

Egme 1200 17 16 35-170-180-190- Capak distir,

200 olusumu basinci

diisiir.

Egme 900 17 13,5 35-170-180-190- | Tam dolum —
200
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Eksik dolum, capaklanma ve tam dolum oOrnekleri Sekil 6.15°de verilmistir.

Sekil 6.15. a) Eksik dolum, b) Capaklanma, ¢) Tam dolum

6.6. Baglayic1 Giderme

6.6.1. Coziiciide baglayic1 giderme

Yapilan ¢oziiciide baglayict giderme denemelerinde en iyi sonug 60 °C sicakliktaki
suda 24 saat bekleme siiresinde elde edilmistir. Cekme ve egme numunelerine bu
sartlarda baglayici giderme islemi uygulanmis sonra 50 °C’de 5 saat kurutulmustur.
Bu islem sonunda PEGS8000’in, ¢ekme numunelerinden kiitlece %84°l, egme
numunelerinden ise kiitlece %89 u uzaklastirilmistir. Bu islem sonunda yapida kalan

PP ve SA numuneleri sinterlemeye kadar tagiyacaktir.

6.6.2. Isil baglayic1 giderme

Sinterlemenin baslangi¢ asamasi olarak planlanip uygulanan 1sil baglayic1 giderme
isleminde her hangi bir soruna rastlanilmamis ve sinterleme islemi sonunda

numuneler gayet diizgiin ¢ikmustir.



84

6.7. Sinterleme

Bu tez calismasinda optimum sinterleme parametrelerinin arastirilmasina karar
verilmistir. Bu kararla mevcut tane boyutu ve aliimina ¢esiti i¢in en uygun sinterleme

sartlar1 belirlendikten sonra bir defada ¢ok sayida numune sinterlenmistir.

Optimum sinterleme parametreleri belirlenirken kiitlece %1 MgO takviyeli biiyiik ve
kiiciik ¢cekme numuneleri kullanilmig ve sinterleme islemi sonunda numunelerin
cekme mukavemetleri belirlenerek yorumlanmistir. Kiitlece %1 MgO takviyeli
numunelerin kullanilmasimin sebebi, literatiirde yapilmis benzer bir ¢aligmada [28]
aliminaya yapilan kiitlece %1 MgO takviyesinin en iyi mekanik ozellikleri
gosterdigi sonucudur. Bu 6ngorii ile caligmalar yapilmis ve sonuglar Cizelge 6.8’de

belirtilmistir.

Cizelge 6.8. Optimum sinterleme parametrelerinin aragtirilmasi

Sinterleme Sinterleme Cekme Mukavemeti [MPa]
Sicakligr | Sicakliginda Bekleme | Kiiciik gekme | Biiyiik gekme

[°C] Siiresi [saat] numunesi numunesi
1550 2 8 —
1550 4 9 —
1550 6 11 —
1550 8 12 —
1570 2 10 —
1595 2 14 —
1595 8 18 —
1650 2 15 —
1700 2 21 —
1720 14 40,1 —
1740 6 32 —
1750 2 37,1 —
1775 2 46,8 23,1
1775 4 52,1 25,9
1775 6 64,3 32,8
1775 8 Carpildi 19,6
1775 10 Carpildi Carpildi

Cizelge 6.8 incelendiginde 1550-1700 °C’ye kadar yapilan tiim sinterleme

islemlerinin ¢gekme mukavemet degerleri diisiiktiir. Bunun nedeni ise bu sicaklik
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araliginda sinterleme isleminde sicaklik degerinin, sinterleme siiresine nazaran daha
onemli oldugudur. Nitekim 1595 “C’de 2 saat sinterleme islemi yapilan numunenin

cekme mukavemeti 14 MPa iken 1595 °C’de 8 saatteki deger 18 MPa’dur.

1720 °C’de 14 saatte sinterleme islemi uygulanmis numunenin ¢ekme mukavemet
degerleri ise bu sicakliktan sonra sinterleme siiresinin de etkili oldugunu ortaya
koymustur. 1740 °C’de 6 saat ve 1750 °C’de 2 saatteki sinterleme islemleri, 1720
°C’de 14 saat sinterleme islemindeki numunelerin ¢ekme mukavemet degerlerine

ulagamadig1 i¢cin bu sicaklik degerleri yetersiz goriilmiistiir.

1790 °C’de 2 saatte yapilan sinterleme isleminde, hem sinterleme sonunda
numunelerin diizglin olmamas1 hem de firin1 bu sicaklikta uzun siire beklemesi
tehlikeli olacagi nedeniyle sicakligin diistiriilmesine karar verilmistir. 1775 *C’de
yapilan 2 saatlik sinterleme islemindeki numunenin ¢ekme mukavemeti, 1720 °C’de
14 saatteki numuneden iyi olmas1 ve numunelerin sinterleme sonrasi zarar gérmeden

cikmasi optimum sicakligin bulunmasini saglamstir.

Optimum sicaklik olarak 1775 *C’nin tespitinden sonra optimum sinterleme siiresinin
bulunmasi i¢in bu sicaklikta 2, 4, 6, 8 ve 10 saatlik sinterleme siireleri denenmistir.
Sonuglara bakildiginda 8 saat sinterleme sonrasi kiigiik ¢cekme numunelerinde ciddi
derece carpilma gozlemlenmis ancak biiylik ¢ekme numunelerinde bu sorunla
karsilagiimamistir. 10 saatlik sinterleme islemi sonrasi her iki tip numunede de

carpilma gozlemlenmistir.

1775 °C’de 6 saatte sinterlenmis biiylik cekme numunesinin mukavemet degeri ile
ayn1 sicaklikta 8 saatte sinterlenmis biiyiik cekme numunesinin mukavemet degerleri
karsilastirildiginda, 8 saatlik sinterleme islemi sonrasi gekme mukavemetinde azalma
goriilmiistiir. Yani mukavemet degeri 32,8 MPa’dan 19,6 MPa’a diismiistiir. Bunun
nedenin yiiksek sicakliklarda uzun siiren sinterleme islemi, tane biiylimesine yol
agmasi olarak diistiniilmiistiir. C. Park ve D. Yoon aliiminadaki anormal tane sinir1
biiylimesinde MgO ilavesinin etkilerini arastirdiklar1 calismalarinda [26], 1620 °C’de

6 saatten sonra yapilan sinterleme islemlerinde tane biiylimesinde onemli derecede
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artis goriildiiglinii, 12 saatteki sinterleme sonrasi tane biiylimesinin maksimum
seviyede oldugunu belirtmislerdir. Bu ¢alisma, C. Park ve D. Yoon’un ¢aligmasiyla

bu noktada ortiismektedir.

Sonug olarak en iyi degerler 1775 °C’de 6 saatte sinterlenmis numunelerde elde
edilmistir. Kiiclik ¢cekme numunesinde mukavemet degeri 64,3 MPa, bliyiik cekme

numunesinde 32,8 MPa’dir.

Yapilan yorumlarin dogrulanmasi i¢in iicer adet biiyiik ve kiiclik ¢cekme numunesi
1775 °C’de 6 saat ve 1775 °C’de 8 saat sinterleme islemine tabi tutulmustur. Yapilan
sinterleme islemleri kiitlece %1 MgO takviyeli numunelerle yapilmis ve bu

numunelere uygulanan ¢ekme testlerinin sonuglar1 Cizelge 6.9°da verilmistir.

Cizelge 6.9. Belirlenen sinterleme islemleri sonrast mukavemet degerleri

Sinterleme islemi Cekme Mukavemeti [MPa]
Kiiciik cekme | Biiylik ¢ekme
numunesi numunesi
1775 °C’de 6 saatte 69 29
62 32
65,1 34,2
1775 °C’de 8 saatte Carpild1 19,5
Sinterlemede Carpild: 18
numune Carpild: 21,2

Cizelge 6.9 incelendiginde tiim numunelerin mukavemet degerlerinin Cizelge
6.8’deki degerlere yakin ¢iktigi goriilmiistiir. Bu sonucglar dogrultusunda, daha 6nce
yapilan yorumlar dogrulanmistir ve optimum sinterleme parametreleri: 1775 °C’de 6
saat olarak belirlenmistir. Bundan sonraki cekme ve egme numuneleri bu sicaklik ve
sirede sinterlenmistir. Sinterleme isleminde kullanilan miillit kaplar, yiiksek
sicaklikta bel verdigi icin numunelere destek saglayamamis ve diizgiin sinterlenme

olmamistir. Coziim olarak kayik seklinde 6zel seramik kaplar kullanilmistir.
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Sekil 6.16 ve Sekil 6.17°de ¢ekme ve egme numunelerinin sinterleme Oncesi ve

sonrasindaki durumlar1 gosterilmistir.

Sekil 6.17. a) Ham egme numuneleri, b) Sinterlenmis egme numuneleri

1775 °C’de 6 saatte yapilan sinterleme islemi basariyla sonuglanmis ve numunelerde
herhangi bir sekilsel bozukluk olmamistir. Sinterlenmis numulerin ¢ekme ve egme
testleri yapilarak mukavemet degerleri belirlenmistir. Ayrica yogunluklar1 ve

biiziilme oranlar1 da tespit edilerek SEM’de morfolojik 6zellikleri incelenmistir.
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6.8. Mekanik Testler

6.8.1. Cekme testi sonuclar

MgO takviyeli ve takviyesiz numunelerden belirlenen ¢cekme mukavemetleri, farkli

sinterleme stireleri i¢in Cizelge 6.10°de verilmistir.

Cizelge 6.10. Cekme testi sonuglari

Besleme Stogu (Cekme numuneleri [MPa]
%53 Al,Os+ %47 Baglayici Kiigiik cekme Biiyiik cekme
maks. 48 maks. 14,4
1775 °C’de 6 saatte min. 44,1 min. 13,6
ort. 46,1 ort. 14
maks. — maks. 11,6
1775 °C’de 8 saatte min. — min. 10
ort. — ort. 10,8
%353 AlLOs+ %47 Baglayici
(kiitlece %0,5 MgO takviyeli) Kiigiik cekme Biiyiik cekme
maks. 50,4 maks. 243
1775 °C’de 6 saatte min. 49 min. 22.8
ort. 49,7 ort. 23,6
maks. — maks. 20,8
1775 °C’de 8 saatte min. — min. 15,4
ort. — ort. 18,1
%353 AlLOs+ %47 Baglayici
(kiitlece %1 MgO takviyeli) Kiigiik cekme Biiyiik cekme
maks. 69 maks. 34,2
1775 °C’de 6 saatte min. 62 min. 29
ort. 65,5 ort. 31,6
maks. — maks. 24,2
1775 °C’de 8 saatte min. — min. 20
ort. — ort. 22,1
%353 AlLOs+ %47 Baglayici
(kiitlece %1,5 MgO takviyeli) Kiigiik cekme Biiyiik cekme
maks. 54,2 maks. 27
1775 °C’de 6 saatte min. 50,4 min. 23,4
ort. 52,3 ort. 25,2
maks. — maks. 21
1775 °C’de 8 saatte min. — min. 17,6
ort. — ort. 19,3
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Kiiciik ve biiylik ¢cekme numunelerinin 1775 °C sicaklikta 6 ve 8 saat bekleme
siirelerinde yapilan sinterleme islemi sonucunda degisen ortalama mukavemet

degerlerin grafiksel gosterimleri Sekil 6.18 ve 6.19°da verilmistir.
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497 52,3 O Kitlece %1 Mg
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Sekil 6.18.  Kiigiik ¢cekme numunelerinin 1775 °C sicaklikta 6 ve 8 saat bekleme
siirelerindeki sinterleme islemine gore ortalama ¢ekme mukavemetleri
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Sekil 6.19. Biiyiik ¢ekme numunelerinin 1775 °C sicaklikta 6 ve 8 saat bekleme
siirelerindeki sinterleme islemine gore ortalama ¢ekme mukavemetleri

En yiiksek ¢ekme mukavemeti degerleri kiitlece %1 MgO takviyeli numunelerde

elde edilmistir. 1775 °C’de 6 saat sinterleme sonucu maksimum deger kiiclik cekme
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numunesinde 69 MPa, biiyiik cekme numunesinde ise 34,2 MPa’dir. 1775 °C’de 6
saat sinterleme sonucu, kiiciik c¢ekme numunelerinden takviyesiz aliiminanin
ortalama ¢ekme mukavemet degeri 46,1 MPa iken, bu deger kiitlece %0,5 MgO
takviyelide 49,7 MPa, kiitlece %1 MgO takviyelide 65,5 MPa ve kiitlece %1,5 MgO
takviyelide 52,3 MPa’dir. Sonuglardan da anlasilacagi tizere aliiminaya kiitlece %0,5
MgO takviyesi mukavemet degerini artirmakta, MgO takviye miktar1 kiitlece %1
oldugunda ise mukavemet degerleri maksimum olmaktadir. Ancak MgO takviye
miktar1 kiitlece %1,5 oldugunda mukavemet degerlerinde diislis goriilmektedir. Bu
sonuglar biiylik ¢ekme numunelerinde de benzer sekildedir. Bu sonuglar, Heraiz ve
arkadaslarinin kaolen ve aliimina karisimma MgO ilavesinin etkileri iizerine
yaptiklar1 arastrmanin [28] sonucuyla Ortiismektedir. Yazarlarin c¢alismasinda,
agirlik¢a %1 oraninda MgO ilavesi olan numuneden, tiim sinterleme sicaklik ve tiim
sinterleme siirelerinde en yiiksek yogunluk degeri (dolayisiyla mukavemet) elde
edilmistir. Kiitlece %1 MgO takviyeli ¢ekme numunelerinde 1775 "C’de 8 saatte
yapilan sinterleme islemi sonrasi tane biiyiimesi oldugu sonucuna varilmisti. Burada
diger ii¢c besleme stoguna da (takviyesiz, kiitlece %0,5 ve %1,5 MgO takviyeli) 1775
‘C’de 8 saatte sinterleme islemi uygulanmasi ve sonucglarin tartisilmasi

diistiniilmiistir.

Cekme numunelerinin 1775 °C’de 8 saatte sinterleme sonuclarma gore diger {ic
besleme stogunda da kiitlece %1 MgO takviyeli besleme sto§una benzer sekilde tane
biliylimesinden kaynaklanan mukavemet degeri diislisii gozlenmistir. Yani diger ii¢
besleme stogu da benzer sekilde C. Park ve D. Yoon’un [26] ¢alismasindaki sonucla

ortiismektedir.

Bu calismada kiitlece %1 MgO takviyeli aliiminadan iretilmis kiigiik ¢ekme
numunelerinin ortalama c¢ekme mukavemeti 65,5 MPa iken Yiicel’in [17]
calismasinda ayni aliimina tozu ile 1800 ‘C’de 10 dk sinterlenmis kiiciik ¢cekme
numunelerin ortalama ¢ekme mukavemeti 56,51 MPa’dir. Bu sonuglara gore
aliminaya kiitlece %1 MgO takviyesi yapilarak Yicel’in [17] ¢alismasindaki

ortalama ¢ekme mukavemet degeri gecilmistir.
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6.8.2. Egme testi sonuclar

MgO takviyeli ve takviyesiz numunelerden belirlenen egme mukavemetleri, farkl

sinterleme stireleri i¢in Cizelge 6.11°de verilmistir.

Cizelge 6.11. Egme testi sonuglar1

Besleme stogu Egme numuneleri

[MPa]

%53 Al,O3+ %47 Baglayici

Egme numunesi

maks. 88,2
1775 °C’de 6 saatte min. 85,3
ort. 86,8

maks. 73
1775 °C’de 8 saatte min. 69,6
ort. 71,3

%53 Al,O3+ %47 Baglayici
(kiitlece %0,5 MgO takviyeli)

Egme numunesi

maks. 110
1775 °C’de 6 saatte min. 97,3
ort. 103,7

maks. 91

1775 °C’de 8 saatte min. 86
ort. 88,5

%53 Al,O3+ %47 Baglayici
(kiitlece %1 MgO takviyeli)

Egme numunesi

maks. 158

1775 °C’de 6 saatte min. 153,6
ort. 155,8

maks. 148
1775 °C’de 8 saatte min. 142,2
ort. 145,1

%53 Al,O3+ %47 Baglayici
(kiitlece %1,5 MgO takviyeli)

Egme numunesi

maks. 144,1

1775 °C’de 6 saatte min. 139,2
ort. 141,6

maks. 135,6

1775 °C’de 8 saatte min. 131,1
ort. 133,4

Egme numunelerinin 1775 °C sicaklikta 6 ve 8 saat bekleme siirelerinde yapilan
sinterleme islemi sonucunda degisen ortalama mukavemet degerlerin grafiksel

gosterimleri Sekil 6.20°de verilmistir.
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Sekil 6.20. Egme numunelerinin 1775 °C sicaklikta 6 ve 8 saat bekleme
siirelerindeki sinterleme islemine gore ortalama ¢ekme mukavemetleri

En yiiksek egme mukavemet degerleri kiitlece %1 MgO takviyeli numunelerde elde
edilmistir. Burada 1775 °C’de 6 saat sinterleme sonucu egme numunesinde

maksimum deger 158 MPa’dur.

1775 °C’de 6 saatte sinterleme sonucu, egme numunelerinden takviyesiz aliiminanin
ortalama egme mukavemet degeri 86,8 MPa iken bu deger kiitlece %0,5 MgO
takviyelide 103,7 MPa, kiitlece %1 MgO takviyelide 155,8 MPa ve kiitlece %1,5
MgO takviyelide 141,6 MPa’dir. Sonuglardan da anlasilacagi tlizere aliiminaya
kiitlece %0,5 MgO takviyesi mukavemet degerini artirmakta, MgO takviye miktar1
kiitlece %1 oldugunda ise mukavemet degerleri maksimum olmaktadir. Ancak MgO
takviye miktar1 kiitlece 9%1,5 oldugunda mukavemet degerlerinde diists

goriilmektedir.

Bu sonuglar ¢ekme numunelerinde de benzer sekilde gerceklesmis ve Heraiz ve
arkadaslarinin [28] calismasiyla oOrtlismektedir. Yazarlarin calismasinda, agirlikca
%]1 oraninda MgO ilavesi olan numuneden, tiim sinterleme sicaklik ve tiim

sinterleme siirelerinde en yliksek yogunluk degeri elde edilmistir.
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Kiitlece %1 MgO takviyeli ¢ekme numunelerinde 1775 °C’de 8 saatte yapilan
sinterleme islemi sonrasi tane biliylimesi oldugu sonucuna varilmisti. Burada egme
numunelerinde de benzer yorumu yapabilmek i¢in tiim besleme stoklarma da
(takviyesiz, kiitlece %0,5, %1 ve %1,5 MgO takviyeli) 1775 °C’de 8 saatte

sinterleme islemi uygulanmasi ve sonuglarin tartigilmasi diisiintilmiistiir.

Egme numunelerinin 1775 °C’de 8 saatte sinterleme sonuglarina gore cekme
numunelerine benzer sekilde tiim besleme stoklarinda tane biiylimesinden
kaynaklanan mukavemet degeri dislisii gozlenmistir. Yani bu sonug; c¢ekme
numunelerinde de oldugu gibi C. Park ve D. Yoon’un [26] ¢aligmasindaki sonugla

ortiismektedir.

Benzer literatiir ¢aligmalar1 incelendiginde: Tambas’in [37] ¢alismasinda aliiminadan
iiretilmis egme numuneleri ortalama egme mukavemeti 140,5 MPa ve Yiicel’in [17]
calismasinda aliiminadan iiretilmis egme numunelerinin ortalama egme mukavemeti
91,4 MPa’dr. Bu calismada kiitlece %1 MgO takviyeli aliiminadan {iretilmis
numunelerde ortalama egme mukavemeti 155,8 MPa’dwr. Bu sonuglara gore
aliminaya kiitlece %1 MgO takviyesi yapilarak hem Yiicel’in [17] hem de

Tambas’in [37] ¢aligmalarindaki maksimum egme mukavemet degerleri gegilmistir.

6.9. Sinterlenmis Numunelerin Yogunluk ve % Biiziilme Degerleri

6.9.1. Yogunluk degerleri

Sinterlenmis ¢ekme ve egme numunelerinin yogunluk degerleri, TS 2305 [77]
standartlarina uygun olarak yapilmistir. Dort farkli besleme stogunda en yliksek
mukavemet degerleri 1775 °C’de 6 saatte yapilan sinterleme isleminde elde
edilmistir. Bu baglamda 1775 °C’de 8 saatte sinterlenmis numunelerin yogunluk
degerlerini 6lgmek anlamsiz gorilmiistiir. Cizelge 6.12°de kiigiik ¢ekme, Cizelge
6.13’de biiyiikk c¢cekme numunelerinin ve Cizelge 6.14’de egme numunelerinin

yogunluk ve % teorik yogunluklar1 verilmistir.
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Cizelge 6.12. Kiiciik cekme numunelerinin yogunluk ve % teorik yogunluklari
yog

Kiigiik gekme numuneleri Ort.
Karisim Yogunluk [g/cm’] % teorik yogunluk yogun.
mak. | min. | ort. | mak. | min. | ort. | artist %

%53 ALOs+ %47 Baglayict | 3,11 | 3,02 | 3,07 | 78,5 | 76,2 | 77,5 —

%53 ALLOs+ %47 Baglayict | 3,26 | 3,14 | 3,20 | 82,3 | 79,2 | 80,8 4,2
(kiitlece %0,5 MgO takviyeli)
%53 AlLOs+ %47 Baglayict | 3,44 | 3,36 | 3,40 | 86,8 | 84,8 | 85,8 10,8
(kiitlece %1 MgO takviyeli)
%53 ALOs+ %47 Baglayict | 3,36 | 3,24 | 3,30 | 84,8 | 81,8 | 83,3 7,5
(kiitlece %1,5 MgO takviyeli)

Cizelge 6.13. Biiyiik cekme numunelerinin yogunluk ve % teorik yogunluklari
yog

Biiyiik ¢gekme numuneleri Ort.
Karisim Yogunluk [g/cm’] % teorik yogunluk yogun.
mak. | min. | ort. | mak. | min. | ort. | artist %

%353 ALOs+ %47 Baglayict | 2,70 | 2,66 | 2,68 | 68,1 | 67,1 | 67,6 —

%53 ALOs+ %47 Baglayict | 2,76 | 2,71 | 2,73 | 69,7 | 68,4 | 68,9 1,9
(kiitlece %0,5 MgO takviyeli)
%53 ALOs+ %47 Baglayict | 2,84 | 2,80 | 2,82 | 71,7 | 70,7 | 71,2 52
(kiitlece %1 MgO takviyeli)
%53 ALOs+ %47 Baglayict | 2,79 | 2,74 | 2,77 | 70,4 | 69,1 | 69,9 3,4
(kiitlece %1,5 MgO takviyeli)

Kii¢iik ¢cekme numunelerinde en yiiksek yogunluk degeri kiitlece %1 MgO takviyeli
besleme stogunda elde edilmistir (Cizelge 6.12). Maksimum yogunluk degeri 3,44
g/em’ ve %86,8 teorik yogunluk degeri elde edilmistir. Sonuclardan da anlasilacagi
iizere aliiminaya kiitlece %0,5 MgO takviyesi yogunluk degerini artirmakta, MgO
takviye miktari kiitlece %1 oldugunda ise yogunluk degerleri maksimum olmaktadir.

Ancak MgO takviye miktar1 kiitlece %1,5 oldugunda yogunluk degerlerinde diisiis
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goriilmektedir. Bu sonug, Heraiz ve arkadaslarinin [28] ¢alismasiyla Ortiismektedir.
Bu durum mukavemet degerleriyle (Cizelge 6.4 ve Cizelge 6.5) uyum gostermekte

ve caligmayi tutarl kilmaktadir.

Benzer durum biiylik ¢gekme numunelerinin yogunluk degerlerinde de goriilmektedir.
En yiikksek yogunluk degeri kiitlece %1 MgO takviyeli besleme stogunda elde
edilmistir. Maksimum yogunluk degeri 2,84 g/cm’ ve %71,7 teorik yogunluk degeri

elde edilmistir.

Kiiciik ¢ekme numunelerinin yogunluk degerleri, biliyilk ¢ekme numunelerinkine
gore daha yiliksek c¢cikmistir. Bu sonug, kiiciik ¢ekme numunelerinin mukavemet
degerlerinin, biiylik c¢ekme numunelerinkinden neden daha yiiksek c¢iktigini
aciklamaktadir.

Egme numunelerinde %1 MgO takviyeli besleme stogunda 3,49 g/cm’ en yiiksek
yogunluk ve %88,1 teorik yogunluk degeri elde edilmistir (Cizelge 6.14). Cekme
numunelerinde takviye miktar1 ile degisen yogunluk degerlerinin benzeri egme

numunelerinde de yasanmaktadir.

Cizelge 6.14. Egme numunelerinin yogunluk degerleri ve % teorik yogunluklar1

Egme numuneleri Ort.
Karisim Yogunluk [g/cm’] % teorik yogunluk yogun.
mak. | min. | ort. | mak. | min. | ort. | artist %

%353 ALOs+ %47 Baglayict | 3,17 | 3,06 | 3,12 80 77,2 | 78,7 —

%53 ALOs+ %47 Baglayict | 3,32 | 3,19 | 3,26 84 | 80,5 | 82,3 4,5
(kiitlece %0,5 MgO takviyeli)
%53 ALOs+ %47 Baglayict | 3,49 | 3,40 | 3,45 | 88,1 | 85,8 | 87,1 10,6
(kiitlece %1 MgO takviyeli)
%53 ALOs+ %47 Baglayict | 3,41 | 3,37 | 3,39 | 86,1 | 85,1 | 85,6 8,7
(kiitlece %1,5 MgO takviyeli)
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Yapilan literatiir arastirmalarinda bu ¢alismada kullanilan aliimina toz boyutuna ve
ozelliklerine yakin aliimina tozu kullamilarak yapilan ¢aligmada 7 pm boyuttaki
aliminada 1700 °C’de yapilan sinterleme islemi sonucu yaklasik %70 teorik
yogunluk elde edilmistir [29]. Elde edilen % teorik yogunluk degerleri bu caligmadan
oldukca fazladir. Ayrica PEG20000 baglayict kullanilarak yapilan benzer ¢aligmada
[25] % 87,5 teorik yogunluk elde edilmistir. Kiitlece %1 MgO takviyeli ¢ekme
numunesinde %86,8 ve egme numunesinde (%88,1) bu degere oldukca

yaklagilmstir.

Kiitlece %1 MgO takviyeli aliiminadan iretilmis egme numunelerinde ortalama
yogunluk degeri 3,45 g/em’ ve %87,1 teorik yogunluk elde edilmistir. Yiicel’in [17]
calismasinda ayni aliimina tozu ile 1800 °C’de 10 dk sinterlenmis egme
numunelerinin ortalama yogunluk degeri 3,12 g/cm’ ve %78,79 teorik yogunluk elde
edilmistir. Bu sonucglara gore aliiminaya kiitlece %1 MgO takviyesi yapilarak

Yiicel’in [17] ¢aligmasindaki egme numunelerin yogunluk degeri gecilmistir.

6.9.2. % Biiziilme degerleri

Dort farkli besleme stogu 1775 °C’de 6 saatte sinterleme islemine tabi tutuldugu i¢in
numuneler farkli besleme stogu olmasi ragmen ayni oranda boyutsal daralma
gozlenmistir. Yani kiitlece % MgO takviyesi boyutsal daralma anlamimda ayrima
gidilecek diizeyde farklilik olusturmamistir. Burada sinterleme sicakligi ve siiresi

boyutsal daralma mekanizmasi iizerinde daha etkin rol almaktadir.

Kiiciik ¢ekme numunelerinde %17,8 bliziilme degeri, biiylik ¢ekme numunesinde
%18,5 biliziilme degeri ve egme numunelerinde %16,2 biiziilme degeri elde

edilmistir.

Bu calismada toplam ii¢ tip numune kullanilmistir. Bunlar bliyiik ¢ekme, kiiciik

cekme ve egme numuneleridir. Ham numuneden baglayicis1 giderilmis numuneye ve
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daha sonra sinterlenmis numuneye gecisi ile sinterlenmis numunelerdeki boyutsal

daralma Sekil 6.22°de goriilmektedir.

E

Sekil 6.21. Numunelerdeki boyutsal daralma

6.10. Mikroskobik incelemeler

6.10.1. Ham ve baglayicis1 giderilmis numuneler

Ham ve baglayicis1 giderilmis ¢cekme ve egme numunelerinin SEM goriintiileri Sekil

6.23’de goriilmektedir. Sekil 6.23°deki goriilen numuneler takviyesiz aliiminaya

aittir.
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(d)

ekil 6.22. am ve baglayicisi giderilmis numuneler (a) Ham ¢ekme numunesi

Sekil 6.22. H bagl iderilmi 1 H k i
(b) Baglayicist giderilmis ¢ekme numunesi (¢) Ham egme numunesi
(d) Baglayicis1 giderilmis egme numunesi

Sekil 6.23 (a) ve (c¢)’de goriilecegi lizere ham numunelerde baglayicilar beyaz renkli
bolgelerde yogun olarak goriilmektedir. Sekil 6.23 (b) ve (d)’de ise baglayicist

giderilmis numunelerde beyaz bolgelerin ciddi oranda azaldigi goriilmektedir.

6.10.2. Cekme numuneleri

Dort farkli besleme stogundan hazirlanip 1775 °C’de 6 saat sinterlenmis ¢ekme

numunelerinin kirilma yiizeylerine ait SEM goriintiileri Sekil 6.24°de verilmistir.
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Sekil 6.23. %53 aliiminat+ %47 baglayictya sahip ¢ekme numunesi kirilma
yiizeyleri (a) Takviyesiz numune: 48 MPa (b) %0,5 MgO takviyeli
numune: 50,4 MPa (c) %1 MgO takviyeli numune: 69 MPa (d) %1,5
MgO takviyeli numune: 54,2 MPa

Cekme numunelerinin SEM goriintiilerinden de gorildigi gibi (Sekil 6.24) aliimina
tozlarmin en yogun oldugu, baska bir ifadeyle gézeneklerin en az oldugu %1 MgO
takviyeli numune (Sekil 6.24.c), ¢ekme mukavemetinin yiiksek oldugu numunedir.
1775 °C’de 6 saat sinterlenmis kiitlece %1 MgO takviyeli kiiciik ve biiylik ¢ekme

numunelerinin kirilma yiizeylerine ait SEM goriintiileri ise Sekil 6.25°de verilmistir.



100

(2) (b)

Sekil 6.24.  Kiitlece %1 MgO takviyeli gekme numunelerinin kirilma yiizeyleri (a)
kiiciik ¢ekme numunesi: 69 MPa ve 3,44 g/cm® (b) biyiik cekme
numunesi: 34,2 MPa ve 2,84 g/cm3

Kiigiik ve biiylik ¢ekme numunelerinin SEM goriintiilerinden de gorildigi gibi
kiigiik cekme numunelerinde daha az gozenek goriilmektedir (Sekil 6.25.a). Kiiciik
¢ekme numunelerinde goézeneklerin az olmasi; daha yogun ve dolayisiyla daha
mukavemetli oldugunu kanitlamaktadir. Yapilan mekanik testler sonucunda kiigiik
¢ekme numunelerinde maksimum deger 69 MPa iken biliylik numunelerde 34,2

MPa’dir. Bu farkliligin sebebi yapi igerisindeki gozeneklerdir.

Bu gozeneklerin biiyilk numunelerde daha fazla olmasinin nedeni: kaliplama
esnasinda, kalibin biiyiik gekme numunesi tarafinda yeterli basincin ger¢eklesmedigi
ve malzemede gereken sikismanin olmadigi ig¢in yapi igerisinde bosluklar kaldigi

diistiniilmektedir.

6.10.3. Egme numuneleri

Dort farkli besleme stogundan hazirlanip 1775 °C’de 6 saat sinterlenmis egme

numunelerinin SEM goriintiileri Sekil 6.26°da verilmistir.
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Sekil 6.25. %53 aliminat+ %47 baglayiciya sahip egme numunesi kirilma
yiizeyleri (a) Takviyesiz numune: 88,2 MPa (b) %0,5 MgO takviyeli
numune: 110 MPa (c) %1 MgO takviyeli numune: 158 MPa (d) %1,5
MgO takviyeli numune: 144,1 MPa

Egme numunelerinin SEM goriintiilerinden de gorildiigi gibi (Sekil 6.26) aliimina
tozlarmin en yogun oldugu, baska bir ifadeyle gézeneklerin en az oldugu %1 MgO

takviyeli numune (Sekil 6.26.c), ¢ekme mukavemetinin yiiksek oldugu numunedir.
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7. SONUC VE ONERILER

7.1. Sonuclar

Bu ¢aligmada aliimina toz karisiminin ve bu karisima c¢esitli oranlarda MgO takviyesi
ile elde edilen karisimlarin reolojisi ile bu karisimlardan toz enjeksiyon kaliplama
yontemiyle iiretilmis parcalarin mekanik 6zellikleri arastirilarak, MgO takviyesinin
reoloji ve parca Ozelliklerine etkileri incelenmistir. Yapilan deneysel caligmalarda

asagidaki sonuclara ulasilmistir:

1. Kritik toz ylikii %56 aliimina olarak bulunmus ve en 1yi toz-baglayici orani

hacimce %53 aliimina+ %47 baglayici oldugu tespit edilmistir.

2. Bu oranda (takviyesiz, agirlikca %0,5, %1, %1,5 oranlarinda MgO iceren) dort
fakli besleme stogu olusturulup reolojik ozellikler incelenmistir. Tiim besleme
stoklarinin TEK iglemi i¢in uygun oldugu, tiim besleme stoklarinin erime davranis
indeksi (m) 0,87-0,93 araliginda oldugu ve ayrica akis 6zelliklerinin psedo plastik

karakterde oldugu goriilmiistiir.

3. Tiim besleme stoklarinin erime akis indeksi (EAI) degerleri 200 °C sicaklik ve 1
MPa basing altinda belirlenmistir. EAI degerleri takviyesiz aliimina karigimi igin
101,13 g/10 dk, kiitlece %0,5 MgO takviyeli karisim icin 78,4 g/10 dk, kiitlece %1
MgO takviyeli karisim i¢in 73,12 g/10 dk ve kiitlece %1,5 MgO takviyeli karigim
icin 64,28 g/10 dk’dir.

4. Tiim besleme stoklar1 en 1yi akicilik degerlerini 210 °C sicaklikta 0,6 MPa basing
altinda gostermistir (En iy1 akicilik, en diisiik viskozite degerinde gergeklesir). 0,6
MPa basing altinda kayma hizlar1 ve bu hizlardaki akicilik degerleri sirasiyla
takviyesiz aliimina karigimi i¢in 60,44 s ve 3,24 107 Pa’ s'], kiitlece %0,5 MgO
takviyeli karisim icin 53,11 s ve 2,85 10° Pa' s, kiitlece %1 MgO takviyeli
karisim i¢in 45,85 s™ ve 2,46 10™ Pa™ s™ ve kiitlece %1,5 MgO takviyeli karisim igin
38,19 sTve 2,05 10° Pa’! s olarak hesaplanmistir.
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5. Granil haline getirilen besleme stoklariyla diizgiin kaliplama icin enjeksiyon
parametreleri belirlenmistir. Cekme numuneleri i¢in 1150 bar enjeksiyon basinci, 17
cm’/s debi, 16 cm’ mal alma miktar1 ve 195 °C ortalama sicaklikla kusursuz
numuneler kaliplanmistir. Egme numuneleri i¢cin 900 bar enjeksiyon basinci, 17
cm’/s debi, 13,5 cm’ mal alma miktar1 ve 190 °C ortalama sicaklikla kusursuz

numuneler kaliplanmistir.

6. En 1yi sinterleme parametreleri: 1775 °C sinterleme sicakligi ve 6 saat bekleme

siiresi olarak belirlenmistir.

7. Aliiminaya kiitlece %0,5 MgO takviyesi hem ¢ekme hem de egme mukavemet
degerlerini artirmakta, MgO takviye miktar1 kiitlece %1 oldugunda ise mukavemet
degerleri maksimum olmakta, ancak MgO takviye miktar1 kiitlece %1,5 oldugunda

mukavemet degerlerinde diisiis goriilmektedir.

8. Takviyesiz aliiminadan {iretilmis c¢cekme numunelerinde, maksimum c¢ekme
mukavemeti 48 MPa iken kiitlece %1 MgO takviyeli aliiminadan {iretilmis
numunelerin maksimum c¢ekme mukavemeti 69 MPa’dir. Ayrica bu calismada
kiitlece %1 MgO takviyeli aliiminadan f{iretilmis kiicik c¢cekme numunelerinin
ortalama ¢ekme mukavemeti 65,5 MPa iken Yiicel’in [17] ¢alismasinda ayni1 aliimina
tozu ile 1800 °C’de 10 dk sinterlenmis kiigiik ¢cekme numunelerin ortalama ¢ekme
mukavemeti 56,51 MPa’dir. Bu sonuglara gore aliiminaya kiitlece %1 MgO takviyesi
yapilarak Yiicel’in [17] calismasindaki ortalama c¢ekme mukavemet degeri

gecilmistir.

9. Takviyesiz aliiminadan {iretilmis numunelerde, ortalama egme mukavemeti 86,8
MPa iken kiitlece %1 MgO takviyeli aliiminadan iiretilmis numunelerde ortalama
egme mukavemeti 155,8 MPa’dwr. Benzer literatiir calismalar1 incelendiginde;
Tambas’in [37] calismasinda aliiminadan tiretilmis egme numuneleri ortalama egme
mukavemeti 140,5 MPa ve Yiicel’in [17] calismasinda aliiminadan iiretilmis egme

numunelerinin ortalama egme mukavemeti 91,4 MPa’dir. Bu sonuglara gore
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aliminaya kiitlece %1 MgO takviyesi yapilarak hem Yiicel’in [17] hem de

Tambas’in [37] ¢aligmalarindaki maksimum egme mukavemet degerleri gegilmistir.

10. Aliiminaya kiitlece %0,5 MgO takviyesi yogunluk degerini artirmakta, MgO
takviye miktar1 kiitlece %1 oldugunda ise yogunluk degerleri maksimum olmakta,
ancak MgO takviye miktar1 kiitlece %1,5 oldugunda yogunluk degerlerinde diisiis
goriilmektedir. Bu durum mukavemet degerleriyle uyum gostermekte ve ¢alismayi
tutarli kilmaktadwr. Bu sonug, Heraiz ve arkadaglarmin [28] caligmasiyla

ortiismektedir.

11. Takviyesiz aliiminadan iiretilmis ¢ekme numunelerinde, maksimum yogunluk
degeri 3,11 g/em’ ve %78 teorik yogunluk elde edilmistir. Kiitlece %1 MgO
takviyeli aliiminadan {iretilmis ¢ekme numunelerinde maksimum yogunluk degeri
344 g/lem’ ve %86,8 teorik yogunluk elde edilmistir. Yapilan literatiir
arastirmalarimda bu calismada kullanilan aliimina toz boyutuna ve 6zelliklerine yakin
alimina tozu kullanilarak yapilan ¢aligmada 7 pm boyuttaki aliiminada 1700 °C’de
yapilan sinterleme islemi sonucu yaklasik %70 teorik yogunluk elde edilmistir [29].
Elde edilen % teorik yogunluk degerleri bu ¢alismadan olduk¢a fazladir. Ayrica
PEG20000 baglayic1 kullanilarak yapilan benzer calismada [25] % 87,5 teorik
yogunluk elde edilmistir. Kiitlece %1 MgO takviyeli cekme numunesinde bu degere
%386,8 teorik yogunluk degeri ile oldukca yaklagilmistir.

12. Kiiciik ¢ekme numuneleri, hem yogunluk hem de ¢ekme mukavemeti olarak

biiyiik ¢ekme numunelerinden daha iyi sonucglar vermistir.

13. Takviyesiz aliiminadan iiretilmis egme numunelerinde, ortalama yogunluk degeri
3,12 g/lem’ ve %78,7 teorik yogunluk elde edilmistir. Kiitlece %1 MgO takviyeli
aliiminadan tiretilmis egme numunelerinde ortalama yogunluk degeri 3,45 g/cm’ ve
%387,1 teorik yogunluk elde edilmistir. Yiicel’in [17] ¢alismasinda ayn1 aliimina tozu
ile 1800 °C’de 10 dk sinterlenmis egme numunelerinin ortalama yogunluk degeri

3,12 g/em’ ve %78,79 teorik yogunluk elde edilmistir. Bu sonuglara gore aliiminaya
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kiitlece %1 MgO takviyesi yapilarak Yiicel’in [17] ¢alismasindaki egme numunelerin

yogunluk degeri gecilmistir.

14. 1775 °C sicaklikta 6 saatte yapilan sinterleme islemi sonucunda: biiyiik ¢ekme
numunelerinde %17,80, kiigiik c¢ekme numunelerinde 9%18,52 ve egme

numunelerinde %16,20 biiziilme ger¢ceklesmistir.

15. SEM ile yapilan mikro yapi incelemelerinde kiitlece %1 MgO takviyeli

numuneler daha az gbzenekli ve diizgiin sinterlenmis goriiniim sergilemektedir.

7.2. Oneriler

1. 1 um’den kiiciik boyutta aliimina tozlar1 ile caligma yapilabilir.

2. Aliimina yapilan MgO takviyesinin yap1 icerisinde daha homojen dagilmasini

saglamak i¢in (kat1 ¢Oziiniirliigii artirmak) besleme stogu olusturulurken karigtirma

asamasinda besleme stoguna Mg-stearat veya Mg-asetat [10] karistirilabilir.

3. MgO disindaki farkli oksit tozlar1 (CuO, Cr,0s, TiO,) farkli oranlarda takviyesi
yapilarak [1, 32] bunlarin etkileri arastirilabilir.
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EKLER



EK-1 Aliiminanin ilk tane boyutunun analiz degerleri
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Oguz ERDEM

Ogutulmemis Alumina :Run Number 1

Sample File Name: OGMAL , Record: 1
Measured on: 31 Oct 2009 Sat 12:16

Last saved on: 31 Oct 2009 Sat 12:19

Source: Analysed

Presentation: 20HD
Polydisperse model Volume Result Focus = 300 mm.
Residual = 1.299 % Concentration = 0026 %  Obscuration = 14.82 %
d(0.5)= 15.88 um d{0.1)= 954 pum d(0.9)= 2570 pm
D[4,3]= 1677 pm Span= 102
Sauter Mean (D[3,2] )= 12.40 pm Mode = 15.88 pm
Specific Surface Area= 04838 sq. m./gm Density = 1.00 gm. /c.c.
Size (Lo) Result In Size (Hi) Result
pm % pm Below %
050 0.1 132 0.1
132 0.55 1.60 0.66
1.60 0.85 195 151
1.95 0.69 238 240
238 063 290 303
290 0.12 353 315
353 0.00 430 315
430 0.00 524 315
524 0.00 6.39 3.15
6.39 1.58 1.78 473
778 508 9.48 9.81
943 10.59 1155 20.40
11.55 17.11 14.08 3751
14.08 2052 17.16 58.04
17.15 18.59 2090 76.63
20.90 12.96 2546 89.59
Size (Lo) Result In Size (Hi) Result
pm % pm Below %
2545 7.05 31.01 96.63
31.01 276 3779 99.40
3779 0.60 46.03 100.00
46.03 0.00 56.09 100.00
56.09 0.00 658.33 100.00
58.33 0.00 83.26 100.00
83.25 0.00 101.44 100.00
101.44 0.00 123.59 100.00
123.59 0.00 16057 100.00
150.57 0.00 183.44 100.00
183.44 0.00 22351 100.00
22351 0.00 272 31 100.00
22 0.00 3.dT7 100.00
T 0.00 404 21 100.00
404 21 0.00 492 47 100.00
492 47 0.00 600.00 100.00




EK-2 24 saat 6giitlilmiis aliiminanin analiz degerleri
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24 h ogutulmus AI203 :Run Number

Oguz ERDEM

Sample File Name: OGAL |, Record: 1

Measured on: 31 Oct 2009 Sat 15:37 Last saved on: 31 Oct 2009 Sat 1638

2

Source: Analysed

Presentation: 20HD

Polydisperse model Yolume Result

Residual = 3494 % Concentration = 0.005 %
d(05)= 337 um d{01)= 154 pm
D4,3]= 489%um Span= 253

Sauter Mean (D[3,2] )= 287 pm
Specific Surface Area= 2.0838 sg. m. /gm

Focus = 300 mm.

Obscuration = 12.34 %
d (0.9 = 10.06 pm

Mode= 191 pm
Density = 1.00gm./c.c.

Size (Lo} Result In Size (Hi) Result
prm % pm Below %

050 334 132 334

132 8.7 160 12.04

160 11.71 195 23.76

195 11.66 238 3541

238 9.37 290 4478

290 653 3453 51.31

353 473 430 56.04

430 5.00 524 61.04

524 717 6.39 68.21

6.39 9.56 778 in.rr

778 972 948 8749

948 727 1155 94 76
11.65 3.74 14.08 98.50
14.08 1.24 17.15 99.74
17.15 0.24 2090 99.98
20.90 0.02 2546 100.00

Size (Lo) Result In Size (Hi) Result
pm % pm Below %

2546 0.00 31.01 100.00
31.01 0.00 37.79 100.00
i 0.00 46.03 100.00
46.03 0.00 56.09 100.00
56.09 0.00 68.33 100.00
68.33 0.00 83.26 100.00
8326 0.00 101.44 100.00
101.44 0.00 12359 100.00
123.59 0.00 15057 100.00
150 .57 0.00 183.44 100.00
183.44 0.00 22351 100.00
22351 0.00 27231 100.00
2723 0.00 a7 100.00
Ky 0.00 404 21 100.00
404 21 0.00 492 47 100.00
492 47 0.00 600.00 100.00




EK-3 MgO’nun analiz degerleri
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Oguz ERDEM

Sample File Mame: MGO1
Measured on: 01 Nov 2009 Sun 06:22

MgO ilk Boyut

, Record: 4
Last saved on: 23 Jun 2010 Wed 10:33

‘Run Number

Source: Analysed

Presentation: 20HD

Polydisperse model YVolume Besult Focus = 100 mm.
Residual = 0.625 % Concentration = 0.007 %  Obscuration = 16.59 %
d(0 5)= 637 pum d(0.1)= 091pm d(09= 3933 pm
D[4, 3= 1431 pm Span= 6.03
Sauter Mean (D[3,2] )= 270 pm Mode = 28.60 pm
Specific Surface Area= 2.2252 sq. m. / gm Density= 1.00 gm. /c.c.
Size (Lo) Result In Size (Hi) Result
prm Yo pm Below %
0.20 0.36 0.48 0.35
048 1.86 0.59 222
059 303 on 524
07 372 0.86 8.96
0.86 390 1.04 12.85
1.04 3.74 1.26 16.59
126 351 152 2010
152 345 184 2355
184 362 223 PIA T
223 385 270 31.02
270 4.00 327 3502
327 4.16 395 39.18
395 430 479 43.48
479 436 579 47.84
579 431 7.01 5215
7.01 412 848 56.27
Size (Lo) Result In Size (Hi) Result
pm % pm Below %
8.48 389 1027 60.16
10.27 372 1243 653.88
12.43 374 15.05 67 62
15.05 397 18.21 7159
18.21 433 2204 7592
2204 4 67 2668 8059
26.68 478 3229 8537
3229 450 39.08 £9.86
39.08 374 4730 93.60
47.30 2.76 57.25 96.36
57.25 1.86 69.30 98.22
69.30 1.18 83.87 99.40
83.87 0.60 101.52 100.00
101.52 0.00 12287 100.00
122.87 0.00 148.72 100.00
148.72 0.00 180.00 100.00
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