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OZET

Yapilan calismada, nikel esash siiperalasim INCONEL 625 tozu ve farkh
baglayic sistemleri kullanilarak hazirlanan besleme stoklarinin toz enjeksiyon
kaliplama islemi icin uygun reolojik ozellikleri tespit edilmis ve klasik iki farkh
baglayicinin yam sira 6zgiin bir baglayic1 kullanilarak INCONEL 625 tozunun
kahplanabilirligi incelenmistir. ilk asamada iki farklh baglayica sistemi
(Polietilen glikol/ polipropilen / stearik asit ve parafin wax/ carnauba wax/
polipropilen/ stearik asit) ile farkli oranlarda (hacimce %359-71) toz iceren
besleme stoklar1 hazirlanarak reolojik ozellikler tespit edilmistir. Reoloji
sonuclara paralel olarak 6zgiin bir baglayic sistemi (Polietilen glikol/ parafin
wax/ carnauba wax/ polipropilen/ stearik asit) gelistirilmistir. Ikinci asamada
gelistirilen baglayic1 sistemi ile INCONEL 625 tozu kanstirllarak farkh
oranlarda besleme stoklar1 hazirlanmistir ve kayma hizi, viskozite, akis
davramis indeksi ve akis aktivasyon enerjileri belirlenmistir. Biitiin reoloji
calismalan icin, kilcal reometrenin sicakhklar1 110-200°C arasinda, basing
degerleri ise 0,165-2,069 MPa arasinda degistirilmistir. Gelistirilen baglayici
sistemi ve INCONEL 625 tozu ile hazirlanan besleme stoklar icin ideal toz
yiikleme oranin %65 oldugu ve bu toz yiikleme oraminda en uygun akis
davramglarinin 160-180°C araliginda oldugu tespit edilmistir. INCONEL 625
(%65) ve yeni gelistirilen baglayic1 sistemi (%?35) karistirllarak hazirlanan

besleme stoklar1 cekme numunesi olarak kalhiplanmustir. Kalplama islemi



sonrasi numuneler ¢oziicii icerisinde (heptan) ve 1s1l olarak baglayic1 giderme
islemlerine tabi tutulmustur. Baglayic1 giderilmis numuneler yiiksek safliga
sahip argon atmosferinde 1250, 1270, 1290, 1300 ve 1310°C (1 saat)
sicakliklarda sinterlenmistir. Maksimum teorik yogunluga (%98) 1290 ve
1300°C sicakliklarda yapilan islemlerde ulasilmistir. Sinterleme islemi sonrasi
cekme deneyleri yapilmistir, cekme dayamimi ve % uzama degerleri tespit

edilmistir.

Farkh sicakhlarda sinterlenmis numunelerde olusabilecek fazlar1 ve kafes
parametrelerini tespit etmek amaciyla XRD analizleri yapilmistir. SEM ve optik
mikroskop kullanilarak sinterlenmis numunelerin mikroyapisal degisimleri

incelenmistir. EDS yardim ile element analizleri yapilmus ve yapisal farkhihiklar

incelenmistir.
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ABSTRACT

In the study, the suitable rheological properties for powder injection molding
process of feedstocks which have been prepared by using nickel based
superalloy INCONEL 625 and different binder systems have been identified and
also, the moldability of INCONEL 625 powder has been examined by using a
unique binder in addition to two different classical binders. In the first stage,
the rheological properties have been determined by preparing two different
binders system (Polyethylene glycol / polypropylene/ stearic acid and paraffin
wax/ carnauba wax/ polypropylene/ stearic acid) and feedstocks containing
different proportions (59 to 71% by volume) of powder. A unique binder system
(Polyethylene glycol / paraffin wax/ carnauba wax/ polypropylene/ stearic acid)
has been developed in parallel to the results of rheology. In the second step, the
feedstocks in different proportions have been prepared by mixing INCONEL
625 powder with the developed binder system and shear rate, viscosity, flow
behavior index and the flow activation energy have been determined. For all
rheology studies, the capillary rheometer temperatures have been changed
between 110-200°C, while the pressure values have been changed from 0.165 to
2.069 MPa. It has been determined that the ideal powder loading ratio for the
feedstocks prepared by the developed binder system and INCONEL 625 powder
iIs %65 and the optimal flow behaviors in the powder loading ratio is in the
range of 160-180°C. The feedstocks prepared by mixing INCONEL 625 (65%)
and recently developed system binder (35%), have been molded as tensile



Vii

samples. After the molding process the samples were subjected to thermal
debinding, in solvent (heptane). Debinded samples have been sintered under an
argon atmosphere with high purity at 1250, 1270, 1290, 1300 and 1310°C
temperatures for 1h. The maximum theoretical density (98%0) has been reached
at the operations conducted at 1290 and 1300°C temperatures. Tensile tests have
been performed after the sintering process, tensile strength and elongation %

values have been determined.

XRD analyses have been carried out to determine to lattice parameters and
phases that may occur in the samples which were sintered at different
temperatures. Microstructural changes of sintered samples have been examined
by using SEM and optical microscopy. Elemental analyses have been performed
by means of EDS and structural differences were examined.

Science Code : 710.1.092
Keywords : Powder injection moulding, Superalloys, Rheology
Page Number : 205
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1. GIRIS

Malzeme bilimi ve teknolojisindeki ilerlemelere paralel olarak alternatif imalat
yontemleri gelistirilmektedir. Teknolojik gelismelere bagli olarak seri {liretim ve
ekonomi, imalat sektoriinde yaygin olarak aranilan nitelikler olmaya baglamistir. Toz
enjeksiyon kaliplama (TEK) 0zellikle yliksek boyutsal hassasiyet gerektiren,
karmasik sekilli metalik parcalarin iiretiminde hassas dokiime alternatif olarak

gelistirilmis giinlimiizde uygulama alani hizla genisleyen bir imalat yontemidir.

Toz enjeksiyon kaliplama toz metalurjisi bilesenlerin iiretimi igin alternatif bir
islemdir. TEK teknolojisi kii¢iik karmasik, net sekle yakin pargalarin iiretiminde karli
bir yol oldugu i¢in plastik enjeksiyon isleminden esinlenmistir [Contreras ve ark.,
2010, Shengen ve ark., 2006, Ye ve ark., 2008]. TEK yontemi yiiksek sekil
karmasikligina sahip pargalari elde etme becerisi sunmaktadir [German, 1990,
German ve Bose, 1997]. Son yillarda igslenmesi sikintili ve maliyetli malzemelerin
seri olarak lretimine imkan saglamasiyla arastirmacilarin yogun ilgisine mazhar
olmaktadir. Ozellikle sekillendirilmesi problemli ve pahali paslanmaz celikler,
titanyum alagimlar1 ve Ni esasli siiperalasim tozlar1 gibi imal edilmesi ve endiistriye
uygun Uriinler haline getirilmesi sikintili malzemelerin pazar payini artirmada etkili
bir yontem olarak dikkat ¢ekmektedir [Davies ve ark., 2004, Pawade ve ark., 2007,
Zhang ve ark., 2009, Motorcu, 2010].

Bu teknoloji her yil sayilar1 gittik¢e artan bir¢cok seramik ve metalik miihendislik
malzemesine son yirmi yilda basarili bir sekilde uygulanmistir. Bu malzemeler
arasinda nikel esasli siiper alagimlarin TEK teknigiyle tiretildiginde dokiim gibi diger
teknikler ile karsilastirildigi zaman maliyet tasarrufu saglayabilecegi goriilmektedir
[Contreras ve ark., 2010]. Siiperalasimlar; genellikle yiiksek sicakliklarda
kullanilmak icin gelistirilen alasim tiirleridir. Bu alasimlar genellikle demir, nikel,
kobalt ve krom’un farkli kombinasyonlarda bir araya getirilmesiyle liretilmektedir.
Stiperalasimlar genel olarak {i¢ ana gruba ayrilir; demir esaslh Siiperalasimlar, kobalt
esasl sliperalagimlar ve nikel esasli Siiperalagimlar. Nikel esasl siiperalagimlar ana

element olarak %30 ile 70 Ni ve onemli miktarda, %30 ve isti Cr i¢ermektedir.



Inconel, Nimonic ve Hastelloy gibi diisiik oranda demir elementi i¢eren nikel esash

stiperalagim tiirleri vardir [Cay ve Ozan, 2005].

Toz enjeksiyon kaliplama yontemi karistirma, enjeksiyon kaliplama, baglayici
giderme ve sinterleme olmak iizere dort ana islemden olusmaktadir [Shengen ve ark.,
2006, German, 1990]. Uygun baglayici sisteminin secilmesi ve toz/baglayici
karisiminin hazirlanmasi bu islemin en 6nemli asamalarindan birisidir [German ve
Bose, 1997]. Toz/baglayici (besleme stogu) karisimlarinin baslangi¢ 6zellikleri, dort
ana islem basamaginin ve o6zellikle sinterleme sonrasi son {iriiniin 6zelliklerini ¢ok
biiyliik oranda etkilemektedir. Dolayisiyla besleme stogu bilesimi ¢ok Onemlidir.
Besleme stoklar1 icerisinde bulunan toz/baglayici miktar1 kaliplama sirasinda
meydana gelebilecek problemler dikkate alinarak belirlenmelidir. Reoloji
calismalariyla istenilen akis sekli saglandiktan sonra optimum oranlarda toz ve
baglayict karigimlart hazirlanarak enjeksiyon kaliplamaya hazir hale getirilmelidir
[German ve Bose, 1997, Karatas ve Saritas, 1998]. Malzemelerin reolojik
ozelliklerinin en Onemlisi, viskozitedir. Viskozite, malzemenin akmaya kars1
gosterdigi direnci ifade etmektedir ve ergiyik besleme stogunun kalip bosluguna

dolumun da etkili bir faktordiir.

Yapilan bu c¢alismada; nikel esash siiperalasim INCONEL 625 tozunun enjeksiyon
kaliplanabilirligini incelemek amaciyla iki farkli baglayici sistemi [Polietilenglikol/
Polipropilen/ Stearik Asit (PEG/PP/SA) ve Parafin Wax/ Carnauba Wax/
Polipropilen /Stearik Asit (PW/CW/PP/SA)] ile farkli oranlarda toz i¢eren (hacimce
%59-71) besleme stoklar1 hazirlanarak reolojik ozellikler tespit edilmistir. Elde
edilen reoloji sonuglarina paralel olarak 6zgiin bir baglayici sistemi [Polietilenglikol/
Parafin Wax/ Carnauba Wax/ Polipropilen/ Stearik Asit (PEG/PW/CW/PP/SA)]
gelistirilmistir. Ikinci asamada gelistirilen baglayici sistemi kullanilarak INCONEL
625 siiperalasim tozunun reolojik Ozellikleri incelenmistir ve uygun degerler
belirlenerek enjeksiyon kaliplama islemi yapilmistir. Enjeksiyon kaliplama sonrasi
elde edilen INCONEL 625 numuneler farkli sicakliklarda (1250, 1270, 1290, 1300
ve 1310°C) ve farkl: siirelerde (1 ve 4 saat) argon atmosferinde sinterleme islemine

tabi tutulmustur. Sinterleme sonrasi nihai iirlinlin yogunluk ve boyutsal biiziilme



orani hesaplanmigtir. TEK numunelerin sertlik olgiimleri ve ¢ekme mukavemeti
testleri yapilmistir. Farkli sicaklilarda sinterlenmis numunelerde olusabilecek fazlar
ve kafes parametrelerini tespit etmek amaciyla XRD analizleri yapilmistir. SEM,

EDS ve optik mikroskop kullanilarak mikro yap1 karakterize edilmistir.



2. LITERATUR TARAMASI

Toz enjeksiyon kaliplama yontemi kullanilarak ¢ok farkli karakteristige sahip metal
ve seramik malzemeler {iriin haline getirilmeye calisilmigtir. Enjeksiyon kaliplama
parametreleri kullanilan malzemelerin kimyasal karakteristiklerine ve kullanilan

baglayici formiillerine gore degiskenlik sergilemistir.

Anwar, M.Y. ve arkadaslari, paslanmaz ¢elik (316L) tozlar1 i¢in yeni bir baglayici
sistemi Ongdrmiislerdir. Baglayic1 kompozisyonun temel kisimlar1 farkli molekiil
agirliklarindaki PEG’ den (400-1500 g/mol) olusmaktadir. Diger kisimlar ise uygun
sekilde dagilmis PMMA’ dan (polimetilmetakrilat) meydana gelmektedir. Besleme
stoklar1 oda sicakliginda karistirllmigtir. Diigiik bir kayma kuvvetine sahip karistirict
ile homojen hale getirilmistir. Enjeksiyon kaliplanmis numunelerdeki PEG su
kullanilarak giderilmistir. Termal baglayici giderme esnasinda agilan gozenek
kanallarinda, PMMA baglayicilarin bu kanallardan ¢ok hizli uzaklastirilmasina
imkan saglamistir. 350°C’de tiim baglayicilar yapidan uzaklastirilmistir.
Baglayicilar1 ugurulmus numuneler farkli sicakliklarda sinterlenmis ve hatalar ile
olusan gdzenek yapilari SEM ve optik mikroskopta incelenmistir. 140-150°C’de
yapilan termal baglayici ugurma islemi, besleme stoklarmin iyi kaliplanmasini
saglamis ve enjeksiyon kaliplama sirasinda baglayici-toz ayrismasi goriilmemistir.
Yaklasik 180°C’nin iizerindeki sicakliklarda PMMA bozuldugunu bildirmislerdir.
Gelistirilen baglayic1 sistemi, sinterleme ve termal baglayici giderme esnasinda
geleneksel baglayicidan daha yiiksek 1sitma oranina sahip oldugu i¢in mevcut islem
zamanm kisaltmistir. 90 dak. siirede ve 1350°C sicaklikta pargalar sinterlenerek
diizglin dagilmis, kiiresel, yapilara ulasilmistir. Elde edilen par¢anin teorik

yogunlugu %97 olarak ol¢iilmiistiir [Anwar ve ark., 1995].

Karatag, C. ve Saritas, S., 316L paslanmaz c¢elik tozlar1 ve polipropilen esash
baglayic1 karigimlarinin reolojik 6zeliklerini arastirmiglardir. 316L paslanmaz gelik
tozlartyla termoplastik baglayicinin farkli oranlarda karistirilmasiyla hazirlanan
besleme stoklarinin akis hizlarini incelemislerdir. Ortalama 5,84, 30,42, 40,35, 67,42
um boyutlarinda paslanmaz ¢elik tozlar ile termoplastik baglayici (%60 parafin,
%35 polipropilen, %S5 stearik asit) karistirilarak besleme stoklar1 hazirlanmistir. Akis



hizin1 incelemek amaciyla bir kilcal reometre tasarimi ve imalati yapmuslardir. Yiik
olarak 63-55000 g agirliklar uygulanabilmekte ve sicaklik 30 dakikada 300°C’ye
cikmaktadir. Hazirlanan besleme stoklar1 i¢in en iyi akisin 175°C de oldugu tespit
edilmistir. Toz boyutu kiigiildiik¢e ve sekli kiiresellestik¢e akisin iyilestigi, kullanilan
toz boyutuna gore akis saglanabilen % katt miktariin %42 ile %74 arasinda

o

degistigi belirtilmistir [Karatas ve Saritas, 1998].

Bakan, H. ve arkadaslari, ortalama toz boyutu 24,9 pum olan 316L paslanmaz celik
tozu ile PEG esasli ve diisik oranda PMMA’dan olusan baglayici sistemi ile
olusturduklar1 besleme stogunu enjeksiyon kaliplamada kullanmiglardir. Ara ara
stearik asit eklenmistir. Stearik asidin baglayici sistemine ilave edilmesi, karigimdaki
toz miktarinin hacimce % 63’ten % 68’¢ ¢ikartilmasini saglamistir. Baglayici
sisteminin agirhk¢a % 88’ini olusturan PEG, 60°C sicakliinda 3 saat
coziindiiriilerek enjeksiyon kaliplanmis par¢adan uzaklastirilmistir. Numuneler daha
sonra 1360°C sicaklikta 3 saat sinterlenmistir. 135°C sicaklikta PEG-PMMA ve
stearik asit iceren baglayici sistemi ile %68 oraninda 316L paslanmaz ¢elik tozu
karistirllarak  hazirlanan besleme stoklarinin basarili  sekilde kaliplanabilecegi

bildirilmistir [Bakan ve ark., 1998].

Lee, S.H ve Jeung, W.Y. PEG ve PP igeren baglayici sistemi ile stronsiyum ferrit
tozunun anizotropik enjeksiyon kaliplanmasini incelemislerdir. Kullanilan baglayici
sistemi hacimce % 30 PP, % 60 PEG 20000 ve %10 PEG 4000 olusmaktadir.
Enjeksiyon kaliplama sonrasinda ilk olarak PEG, daha sonra PP yapidan
uzaklastirilmistir. Baglayic sistemi igerisindeki PEG’ in 12 saatte 70°C sicaklikta %
95’1 yapidan ugurulmus ve suda ¢oOziinme sirasinda numune igerisinde olusan
kanallar daha sonra 1s1l baglayici ¢ikarma agamasinda yardimer olmustur. Numuneye
ihtiyag duyulan dayanimi saglayan PP, son evrede yakilarak uzaklastirilmistir.
Yapilan c¢alisgmada kullanilan baglayici formiiliiniin stronsiyum ferrit tozunun
enjeksiyon kaliplanabilmesi icin  gelistirilmis yeni bir sistem oldugunu
belirtmislerdir. Gelistirilen baglayict formiilii i¢in iki asamali baglayici ¢ikarma (su
icerisinde ve 1s1l olarak) uygulandigini ve 1yi sonuglar elde edildigi rapor edilmistir

[Lee ve ark., 2001].



Sung, H. ve arkadaslari, 17-PH paslanmaz ¢elik tozlarindan levha tipi ¢ekme
numuneleri kaliplamislardir. Kullanilan paslanmaz ¢elik tozlarinin ortalama boyutu
10 um’ dur. Cozgen ayristirma ve termal baglayici giderme islemleri uygulandiktan
sonra numuneler 900 - 1350°C sicaklik araliklarinda gesitli degerlerde sinterleme
islemine tabi tutulmustur. Baslangic sicakligi olan 900°C sinterleme sicakliginda
%61 teorik yogunluga ve bu sicakliktan 1350°C sicaklifa ¢ikilmasi ile %99 teorik
yogunluga ulasilmistir. Gozeneklerin sekli sinterleme sicaklifinin artmasiyla
kiiresellesmeye ve izole olmaya baglamistir. Sinterlenmis numunelerin ¢ekme
gerilmelerinin sinterleme sicakligiyla lineer olarak artirgini belirtmislerdir [Sung ve

ark., 2002].

Omar, M.A. ve arkadaslari, enjeksiyon kaliplanmis 316L paslanmaz ¢elik tozlarinin
hizl1 baglayici giderilmesi lizerine bir aragtirma yapmislardir. Parafin esasli baglayici
sistemlerinin yaygin olarak kullanildiklarin1 fakat baglayici ¢ikarma zamanlarinin
uzun, ¢arpilma egilimlerinin ise fazla oldugunu belirtmislerdir. 316L paslanmaz ¢elik
tozlar1, iki farkli baglayict formiilii ile enjeksiyon kaliplama islemine tabi
tutulmustur. Kullanilan baglayic1 sistemlerinden birisi PEG (agirlik¢a %80) ana
bilesenli ve PMMA (agirlik¢a %20) icerikli sistem digeri parafin esasli PW (agirlikca
% 35), PE (agirlikca %60) ve SA (agirlikca %5) olusan baglayici sistemidir. Yapilan
calismada toz yiikleme orant %63 sec¢ilmistir. Numuneler heptan veya saf su
icerisinde 60°C’de 4 saat bekletilerek baglayicinin bir kismi giderilmistir geriye
kalan baglayicilar ise 1s1l yontem ile ugurulmustur. Baglayici sistemlerinin higbirinde
sisme veya bozulma gozlemlenmemistir. Cozgen baglayic1 giderme islemi ile olusan
kanallar gaz c¢ikisii kolaylastirmistir. 3-15°C/dak. arasinda 1sitma hizlarinda 440°C
sicaklikta yapilan 1s1l baglayici giderme islemi gayet olumlu sonuglar vermistir. 316L
paslanmaz celik tozlarin sinterleme islemi %S5 hidrojen igeren atmosfer igerisinde
1360°C’de 2 saat tutularak gergeklestirilmistir. Kaliplanmis numunelerden PW ve
PEG sirasiyla kimyasal igerisinde ve su icerisinde hizli bir sekilde uzaklastirilmistir.
Hizli1 baglayici giderme islemi ile olusan gozenekler sayesinde kalan baglayic
elemanlarinin hizli bir sekilde silindigini ve numune de meydana gelebilecek

olumsuzluklarin azaltildig belirtilmistir [Omar ve ark., 2003].



Li, S.ve arkadaslari, son yillarda toz metalurjisi icerisindeki arastirma alanlarinin en
yayginlarindan birisinin 316L paslanmaz celiklerin t0z enjeksiyon kaliplanarak
yogunlastirilmasi oldugunu belirtmislerdir. Bu baglamda enjeksiyon kaliplanmis gaz
atomize 316L paslanmaz ¢elik tozlarinin yogunlasmasi {izerine sinterleme
atmosferinin etkisini arastirmiglardir. Li ve arkadaslar1 yaptiklar1 caligmada
sinterlenme esnasinda kullanilan N, Ny+H,, Ar ve Ar+H, gibi atmosferlerin
yogunluga, gozenek biiyiikliigiine, sekline ve mekanik oOzelliklere etkisini
arastirmiglardir. Ar ve Ar+H; atmosferlerinde yapilan sinterlemeler sonunda
enjeksiyon kaliplanmis numunelerde %98 teorik yogunluga ulasildigi séylenmistir.
Optimum mekanik 6zellikler ise; egme mukavemeti 630 MPa, akma mukavemeti 80
MPa, % wuzama %52, sertlik 71 HRB olarak belirlenmistir. N, ve Ny+H;
atmosferlerinde yapilan sinterleme c¢alismalarinda ise kopma gerilmesi 765 MPa,

sertlik 0l¢ctimlerinde ise 82 HRB degerine ulasildigi soylenmistir [Li ve ark., 2003].

Karatas, C. ve arkadaslari, PEG esasl baglayicilar kullanarak 316L paslanmaz celik
tozlarindan ve steatite tozlarindan farkli farkli besleme stoklar1 hazirlayarak toz
enjeksiyon kaliplama i¢in optimum basing ve sicaklik sartlarini belirlemislerdir. 5
farkl1 baglayici sistemi kullanarak besleme stoklarini hazirlamislardir. Baglayiciyi
sistemini meydana getiren bilesenler PEG 8000, PEG 3000, yiiksek yogunluklu
polietilen (YYPE), polipropilen ve stearik asitten olusmaktadir. 316L paslanmaz
celik tozlar1 %60-70 arasinda kati yliklemeye tabi tutularak besleme stoklari
incelenmigtir. Steatit tozlar1 ise % 45-60, arasinda kat1 yiiklemeye tabi tutularak
besleme stoklar1 incelenmistir. Kilcal reometre caligmalar1 sonucunda, kritik toz
yiikleme oran1 316L paslanmaz ¢elik icin % 66 ve steatit icin %53 olarak
belirtilmistir. Reolojide en 6nemli 6zelligin viskozite oldugu vurgulanmistir. Yapilan
calisma sonucunda, reolojik Ozellikler, kaliplama sartlari, besleme stoklarindan
baglayici giderme durumlart gibi oOzellikler incelenmistir. Viskozite degerinin
yiikselmesiyle paralel olarak kaliplama isleminde zorlanmalarin meydana gelecegi

belirlenmigtir [Karatas ve ark., 2005].

Eroglu, S. ve Bakan, H. I., enjeksiyon kaliplanmis 316L paslanmaz ¢elik tozlarin

¢Oziicii ayristirma kinetigi ve sinterleme 6zelliklerine bakmislardir. TEK yontemi



kullanilarak 316L paslanmaz ¢elik tozlar1 ve PEG/PMMA baglayicidan olusan
besleme stoklar1 kaliplamiglardir. Kullanilan metal tozunun boyutunun 25 pm oldugu
belirtilmistir. PEG uzaklastirma islemi 40°C sicaklikta, ¢dziicii olarak kullanilan
suyun igerisinde polimerin ayrismasi ve suyun yayinimiyla takip edilmistir. 180 dak.
sonunda PEG su icerisinde tamamen uzaklastirilmistir. 60 ve 80°C sicakliklarda ise
baglayici giderme islemi yaymnim mekanizmasi ile kontrol edilmistir. 1250-1370°C
sicaklik araliklarinda sinterleme islemi gerceklestirilmistir. Sinterleme vakum altinda
(6,5 Pa) yapilmistir. Sinterleme islemi 60 ve 120 dak. olarak uygulanmistir. En
yiiksek yogunluga 1370°C sicaklikta ve 120 dak. yapilan sinterleme ile ulasimustir
ve yogunluk degeri 7,5 g/cm® olarak elde edilmistir [Eroglu ve Bakan, 2005].

Suri, P. ve arkadaslari, enjeksiyonla kaliplanmis gaz ve su atomize paslanmaz gelik
tozlarinin sinterleme sirasinda ve sonrasinda mikro yap1 gelisimlerini incelemislerdir.
Elde ettikleri sonuglara gore su atomize ¢elik tozlarinda % 97 teorik yogunluga, gaz
atomize ¢elik tozlarinda % 99 teorik yogunluga ulasildigini belirtmiglerdir.
Kullanilan atomize tozlarin her ikisi i¢inde pargacik boyutlarinin ve pargacik boyut
dagilimlarinin esit oldugu belirtilmistir. Besleme stoklarinin toz yiikleme oranlarinin
su atomize tozlar1 i¢in hacimce % 53 gaz atomize tozlari i¢in hacimce % 65
oranlarinda oldugu belirtilmistir. Kaliplanmig parcalardan baglayici ¢ikarma islemi
ilk asamada 60°C sicaklikta heptan icerisinde 4 saat tutularak, daha sonra ise hidrojen
atmosferinde 500°C sicaklikta 1 saat 1sitilarak gerceklestirilmistir. Gaz atomize ve su
atomize tozlarmdan elde edilen iiriinler dakikada 10°C hiz ile 1350°C sicaklikta
hidrojen atmosferinde 1sitilarak 1 saat siireyle sinterlenmistir. Su atomize tozlarin
genis gozenek boyut dagilimina ve diisiik kat1 yiikleme oranina ragmen yine de
yiiksek bir yogunluga sahip olacak sekilde sinterlenebildigi vurgulanmistir [Suri ve
ark., 2005].

Johnson, J. ve arkadaslar1 toz enjeksiyon kaliplanmis Ni esash siiperalasimlarin
mekanik 6zelliklerini ve korozyon direnglerini incelemislerdir. Hastelloy X (HX),
Inconel 718 ve 625 alasimlarimin toz enjeksiyon kaliplanmasi degerlendirilmistir.
Kullanilan malzemelerin maksimum yogunluga ulasmasi ve mikro yap1

karakterlerini anlamak i¢in sinterleme sartlarinin en iyl sekilde ayarlanmasina



calistimistir. Onceden rapor edilen TEK 6zellikleri, ddvme ve dokiim malzemeler ile
toz enjeksiyon kaliplanmig 718 ve 625 malzemelerin mekanik &zellikleri
karilastirlmistir. Biitiin tozlar wax-polimer esash baglayicilar ile karistirilmistir. On
alasimli tozlara hacimce %65 oraninda kati ylikleme yapilmistir. Enjeksiyon
kaliplanmus test ¢ubuklarindan ayristirma islemi iki adimda yapilmustir. ilk olarak
baglayicinin wax kismi ¢oziici ayristirma ile bilesimden silinmistir. Daha sonra
parcalar hidrojen ortaminda 900°C sicaklikta isitilarak 1s1l ayristirma ve on
sinterleme islemine maruz birakilmistir. Ayristirma ve 6n sinterleme islemi yapilmis
HX cubuklar dakikada 10°C artis oram ile 1260°C sicakliktan 1300°C sicakliga
cikarilarak sinterleme yapilmistir. HX cubuklarin sinterleme islemi hidrojen
atmosferi ve 10° torr vakum altinda gerceklestirilmistir. On sinterlenmis ve
aynistirilmis 718 cubuklar dakikada 10°C artis ile 1260°C sicaklikta 10° torr vakum
altinda 1-2 saat arasinda sinterlenmistir. Ayristirilmis ve On sinterlenmis 625
cubuklar dakikada 10°C artis ile 1290°C sicaklikta hidrojen atmosferinde 30 dakika
siireyle sinterlenmistir. Sinterleme sonrasi1 625 ¢ubuklar 1150°C sicaklikta 2 saat
sireyle 1s1l isleme maruz birakilmis ve akabinde yaga daldirilmistir. Metal
enjeksiyon kaliplanmis 625 malzemenin denenen tiim korozif ortamlarda miikemmel

diren¢ gosterdigi vurgulanmistir [Johnson ve ark., 2007].

Bakan, H. I. ve arkadaslari suda c¢oziinebilen bir baglayict sistemi ile 316L
paslanmaz ¢elik tozunu enjeksiyon kaliplamiglar ve bor ilavesinin sinterleme
karakteristigi iizerine etkisini incelemislerdir. Arastirmacilar yaptiklari ¢calismada su
atomize karmasik sekilli 316L paslanmaz celik tozu ve suda ¢oziinebilen poly (2-
ethyl-2-oxazoline) esasli baglayict formiilii kullanarak besleme stoklari
hazirlamislardir. 125, 150 ve 175°C olmak iizere ii¢ farkli sicaklikta besleme
stokunun reolojik davranisini incelemislerdir. Artan sicaklik ile kayma incelmesi

oldugunu ve viskozitenin azaldigini vurgulamislardir [Bakan ve ark., 2001].

Giilsoy, O. ve Karatas, C., paslanmaz ¢elik tozlarin enjeksiyon kaliplanabilmesi i¢in
suda ¢oziinebilen poly (2-etil-2-oksalin) esasli bir baglayici sistemi gelistirmislerdir.
Baglayici sistemi, temel bilesen olarak degisik molekiil agirliklarinda poly (2-etil-2-
oksalin) ve az miktarda PP igermektedir. Poly (2-etil-2-oksalin) agirlik orani olarak
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baglayici sistemi igine %77 oraninda katilmistir. Besleme stogunun reolojik
Ozellikleri sistematik olarak incelenmistir. Kullanilan baglayici sistemi tatminkar
karisim kararliligi, ¢ok i1yi kaliplanabilirlik, suda hizli ayrisma ve iyi 1sil ayrilma
saglamigtir. Poly (2-etil-2-oksalin) 65°C’de 6,5 saat siireyle suda ¢6zdiirme
yontemiyle ortadan kaldirilmistir. Geriye kalan baglayicilar 1 saat siireyle 600°C’de
1s1l olarak yakilmistir. 1350°C’°de 1saat siireyle saf Hy iginde sinterleme yapilmistir.
Poly (2-etil-2-oksalin) bazli baglayicilarin diger suda ¢oziinebilen sistemlere
alternatif olabilecegi ve farkli molekiil agirhiginda poly (2-etil-2-oksalin) ve PEG

karisimlarin ileride galisilabilecegi vurgulanmistir [Giilsoy ve Karatas, 2007].

Li, Y. ve arkadaglar1 paslanmaz celiklerin kaliplanmasi iizerine toz yiikleme oranin
etkisini arastirmiglardir. Toz ylikleme oranin, toz enjeksiyon kaliplama {istiinde
onemli etkiye sahip, en kritik faktorlerden birisi oldugunu belirtmislerdir. Kiiresel
sekilli gaz atomize 17-4 PH paslanmaz ¢elik tozu ve %65 PW + %30 EVA + %5 SA
baglayict sistemi kullanilarak sirasiyla % 60, 64, 68 ve 72 toz yiikleme oranlarina
sahip 4 cesit besleme stogu hazirlanmistir. Toz yiliklemenin besleme stogunun
reolojik Ozellikleri tizerine etkileri; mekanik ozellikler ve mikroyapilar ile birlikte
incelenmistir. %68 toz yiliklemenin optimum deger oldugu kanitlanmigtir. Digerlerine
gore genis bir sicaklik araliginda nispeten diisiik viskozite ile %68 toz yiiklemeli
besleme stogunun enjeksiyon kaliplama siiresince yeniden toz paketleme ve
baglayic1 molekiil oryantasyonunun hizlica elde etmek i¢in en iyisi oldugu sonucuna
varilmustir. Sinterleme islemi %90 Ar + %10 H, karisim gazi altinda 1380°C
sicaklikta 90 dakika siireyle yapilmistir. %68 toz yiiklemeli besleme stoklarinda
istiin mekanik ozelliklere ve mikro yapilara ulagildigi séylenmistir [Li ve ark.,

2007].

Ye, H. ve arkadaslari, toz enjeksiyon kaliplama i¢in 17-4PH paslanmaz celik
malzemesinin sinterlenmesini incelemislerdir. TEK igin 17-4PH paslanmaz ¢elik
tozu igeren besleme stoklari i¢in gaz atomizasyon yontemi ile lretilmis parcacik
boyutu 8 um olan kiiresel sekilli tozlar ve agirlikca %6 oraninda baglayici
kullanilmistir. Toz enjeksiyon kaliplama i¢in 17-4PH paslanmaz celik malzemesinin

sinterleme davranist 650-1050°C sicaklik degisiminde incelenmistir. Sinterleme
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sicakligr ve sinterleme atmosferi gibi sinterleme sartlarmin etkisi test edilmistir.
Sonuglar  gostermistir ki 17-4PH  malzemesi hidrojen/azot  atmosferinde
sinterlendiginde, sicaklik degisiminin {list noktalarinda oksitlenmistir. Oksidasyonun
derecesi sinterleme sicakligl ile artmistir. Ana oksidasyon iiriinii X-Ray kirinimi ve
kompozisyon analizleri ile tespit edilen Cr,O3’ diir. Elde edilen sonuglara gore
pargacik yiizeylerinde Cr,O3 olusumundan hidrojen/azot atmosferinde sinterlenen
numunelerde agirlik artis1 seklinde sonuclanmaktadir. Daha yiiksek sicakliklarin bu
kinetik olusumu gelistirildigi ve bu ylizden numunelerde Cr,O; miktar1 artacagi
sOylenmistir. Pargacik yiizeylerinde Cr,O3; olusumu, pargaciklar arasinda baglanma
ve tam yogunluk agisindan atomik diflizyona bir engel teskil eder. Yiiksek bir
sinterlenme yogunlugu saglamak icin, sinterleme sirasinda oksidasyondan
kacinilmasi gerektigini ve oksidasyonun tam yogunluk islemlerini sinirlandirdigi ve
istenmeyen bir durum oldugu vurgulanmigtir. Sinterleme islemi i¢in argon veya
vakum atmosferi 6ncelikli se¢im tercihi olmasi gerektigi Onerilmistir [Ye ve ark.,
2008].

Giilsoy, O., ve German, R.M., toz enjeksiyon kaliplama yontemiyle mikro-gozenekli
Ostentik paslanmaz celik iiretimi iizerine c¢alismislardir. Yapilan c¢alismada toz
enjeksiyon kaliplama ve toz bosluk tutma (powder space holder — PSH) islemleri
kullanilarak mikro gézenekli Gstenitik paslanmaz ¢elik parcalar iiretilmistir. Bosluk
tutucu malzeme olarak kiiresel poly (metilmetakrilat) (PMMA) kullanilmistir.
Sinterlenmis mikro gdzenekli Ostenitik paslanmaz numunelerin 6zellikleri {izerine
PMMA’ 1 boyut dagilimi ve oranmn etkisi arastirilmigtir. Kullanilan 316L
paslanmaz ¢elik tozunun ortalama boyutu (Dsg) 12 pm olarak verilmistir. Kiiresel
sekilli poly (metilmetakrilat) (PMMA) 10 ve 41 pm olgiilerinde segilmistir. Poly
(metilmetakrilat) (PMMA) hacimce %40 ve %60 oranlarinda kullanilmistir.
Kullanilan baglayic1 sistemi parafin wax, polpropilen, carnauba wax ve stearik
asitten olusmaktadir. Sinterleme islemi saf hidrojen ortaminda 1200°C sicaklikta 60
dakika siireyle yapilmistir. PMMA ve metal tozlar1 kullanilarak {iretilen besleme
stoklar1 1iyi kaliplanabilirlik sergilemislerdir ve kaliplama sirasinda baglayicida

bozulma gozlenmemistir [Glilsoy ve German, 2008].
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Setasuwon, P., ve arkadaslari, toz enjeksiyon kaliplama i¢in wax/oil icerikli bagliy1
bilesenlerinin etkisini arastirmisladir. Denemeler ortalama boyutu 9,58 pum olan 316L
paslanmaz celikleri kullanilarak yapilmustir. iskelet baglayict olarak iki farkl
molekiil agirh@ina sahip diisiik yogunluklu polictilen (DYPE) kullanilmistir. Ana
baglayici olarak parafin wax secilmistir. Baglayici sistemine DYPE ve PW’ye ilave
olarak SA ve hurma yag1 (palm oil) eklenmistir. Biitiin karisimlar i¢in hacimce %40
oraninda toz, %60 oraninda baglayict kullamilmigtir. Sinterleme islemi Hp
atmosferinde 1300-1400°C sicaklik arahiginda yapilmistir. Wax igeriginin bir
kisminin yerine hurma yagi kullanilarak yapilan deneyler sonucunda siineklikte
yiiksek oranda artis oldugu tespit edilmistir. Uretilen numunelerin ticari olarak
iretilen parcalar ile mekanik ve fiziksel 6zellikler bakimindan kiyaslanabilir oldugu

vurgulanmistir [Setasuwon ve ark., 2008].

Tay, B.Y. ve arkadaslari, mikro toz enjeksiyon kaliplamayla iiretilen mikro dislilerin
karakterizasyonu {izerine bir arastirma yapmuislardir. Yapilan c¢alismada cap1 ve
yiikksekligi 1 mm olan mikro dislilerin mikro toz enjeksiyon kaliplamayla
tiretilmesinden bahsedilmektedir. Ortalama toz boyutu 2,4 um (Dsg) olan 316L
paslanmaz c¢elik tozlar1 ¢oklu bir bilesen wax esasli baglayici sistemi ile
karistirllmistir. Calismada kullanilan 316L paslanmaz celik tozu su atomizasyon
yontemiyle iiretilmistir ve yogunlugu 7,6 glcm3’ diir. Toz ¢oklu bir bilesen wax
esasli baglayict sistemi bir pervaneli mikserde, ana hat polimer olarak diisiik
yogunluklu polietilen ile hacimce %59 oraninda karistirilmistir. Besleme stogunun
termal Ozellikleri termal gravimetrik analiz kullanilarak karakterize edilmistir.
Besleme stogunun cap1 ve yiiksekligi 1 mm olan 10 disli mikro disli seklinde, 180°C”
de enjeksiyon kaliplamasi yapilmustir. Sinterleme islemi 1250°C* de 5°C/dak.
hidrojen gaz1 altinda 1 saat siirede gergeklestirilmistir. Arastirmacilar mikro dislinin
dis ve merkez mikro yapisi lizerine ¢alismigtir. Merkezde ortalama tane boyutu 5
um’ dur. Ancak yiiksek igerikli tavlama ikizlemeleri ve 6nemli bir tane biiyliimesinin

diste bulundugunu belirtmistir [ Tay ve ark., 2009].

Cheng, L. ve arkadaglar1 geri doniistiiriilmiis toz enjeksiyon besleme stoklarmin

bozulma sebeplerini ve kaliplama 6zelliklerini incelemislerdir. Ortalama toz boyutu
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4,88 um ve yogunlugu 7,57 g/cm® olan karbonil demir tozu kullanmuslardir. Demir
tozu igerisine agirlikca %2 nikel ve %6 baglayict ilave etmislerdir. Kullanilan
baglayici sistemi agirlikca %55 PW, %40 PE ve %5 SA dan olusmaktadir. Uretim
maliyetini azaltmak ve TEK siirecinin rekabetini artirmak icin, atik malzemelerin
genellikle geri dontistiiriildiigiinii belirtmiglerdir. Geri donlisimde TEK sanayicileri
tarafindan genellikle 2 metot kullanildigini, ilkinin yeni malzemeler igerisine
agirlikca %30-50 geri doniistiiriilmiis besleme stoklariin eklendigini digerinin ise
% 100 geri donistiiriilmiis besleme stogunun kullanmak oldugunu bildirmislerdir.
Sonug olarak bu calismada agirlik¢a % 94 metal tozu ve % 6 baglayici igeren geri
doniistimlii TEK besleme stoklarmin o6zellikleri incelenmistir. Bir kez geri
dontistiiriilen besleme stogunun, ilk islem boyunca varilin i¢inde yeniden
yogrulduktan sonra baglayici dagilimi daha homojen hale geldigi i¢in en diisiik
akiskanliga sahip oldugunu belirtmisledir. Geri doniisiim iterasyonlarinin sayisi
artirk¢a baglayici bilesenlerinin bozuldugu ve daha yiiksek akigkanliga ve daha zayif
bicim verilebilirlige neden oldugunu tespit etmislerdir [Cheng ve ark., 2009].

Huang, M.S. ve Hsu, H.C. toz enjeksiyon kaliplanmis 316L paslanmaz celiklerin
ozellikleri tizerine iskelet baglayict olarak kullanilan polimerin etkisini
arastirmiglardir. Yapilan ¢alisma toz enjeksiyon kaliplanmis 316L paslanmaz celik
kompaktlarin boyutsal ve mekanik Ozelikleri {izerine kullanmilan 3 farkli polimer
iskeletin (DYPE, YYPE, DYPE/YYPE) etkisinin kiyaslanmasini igermektedir.
Yapilan ¢aligmada ortalama boyutu 10,21 pm olan su atomize 316L paslanmaz ¢elik
tozlar1 kullamlmstir. Ug farkli baglayici formiilii hazirlanmistir; A: agirlikca %55
PW, %40 DYPE, %5 SA. B: agirlikca %55 PW, %40 YYPE, %5 SA. C: agirlikga
%55 PW, %20 DYPE, %20 YYPE, %5 SA. Hazirlanan besleme stoklar1 agirlik¢a
%93 toz ve %7 baglayicidan olusmaktadir. iskelet polimer olarak DYPE kullanilarak
yapilan toz enjeksiyon kaliplanmis besleme stoklarinin akis davraniglarimin uygun
oldugu fakat kaliteli bir enjeksiyon kaliplama icin gelistirilmesi gerektigi
vurgulanmistir. Uretilen numunelerin boy, en, yogunluk gibi boyutsal &zellikleri
acisindan bakildiginda an kararli ve iyi yapmin YYPE’ nin iskelet polimer olarak
kullanildig1 baglayici sisteminde elde edildigi vurgulanmistir. DYPE/YYPE sistemli

numunelerde sinterlemeden sonra gatlaklar gozlendigi ve bunlart elimine etmeye
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ihtiya¢ duyulacagi sdylenmistir. Sonug olarak sinterlenmis pargalarin boyutsal ve
mekanik ozelliklerinde iskelet olarak kullanilan polimerlerin giiclii etkisinin oldugu
vurgulanmigtir. Kaliteli iirliin ve boyutsal hassasiyet bakimindan 316L Sinterlenmis
parcalarin enjeksiyon kaliplanmasinda iskelet baglayici olarak YYPE kullanilmasinin

daha uygun olacagi sonucuna varilmistir [Huang ve Hsu, 2009].

Zaky, M.T. ve arkadaslar1 wax esasl baglayic1 formiillerinin iizerine parafin wax’in
karakteristiginin etkisini incelemislerdir. Fiziksel ve molekiiler olarak farkli olan 4
farkli parafin wax (PW1, PW2, PW3, PW4) ile 4 farkli baglayici sistemi
hazirlanmistir. Ana baglayict olan parafin wax ile etilen vinil asetat (EVA) ve
sitearik asit karistirilarak baglayict sistemi formiile edilmistir. DSC ve TGA
analizleri kullanilarak formiile edilmis baglayici sistemini igerisindeki baglayici
bilesenleri degerlendirilmistir. Kullanilan parafin wax’lar molekiil agiliklarina gore
hafif (PW1), orta (PW3) ve agir (PW4) olarak siniflandirilmislardir. PW2 agirlikca
%60 PW1 ve + 40 PW3 karisimi olarak verilmistir. Enjeksiyon kaliplama ve toz
sikistirma i¢in uygun baglayici sisteminin agirlikca %62 PW4, %35 EVA ve %3 SA
iceren formiil oldugunu belirtmislerdir. Bu baglayici sisteminin ¢ok 1y1 reolojik
ozelliklere sahip oldugu ve viskozitelerinin 10 Pas‘nin altinda oldugu
vurgulanmistir. Bu sonuglara dayanarak {iretilen besleme stoklarinin enjeksiyon

kaliplama i¢in uygun oldugu rapor edilmistir [Zaky ve ark., 2009].

Miura, H. ve arkadaslar1 enjeksiyon kaliplanmis siiperalasim kompaktlarin yiliksek
sicaklik ve yorulma Ozelliklerini incelemislerdir. Inconel 718 Ni esash
siiperalagimlarin orneklerinden biridir. Fakat koti islenebilirliginden dolayr diisiik
maliyetli komplike sekilli pargalar iiretilmesinin kolay olmamasina ragmen, Ni-esasl
iistlin alagimlar1 temsil edebilmektedir. Yapilan ¢caligma da degisik tipteki tozlar (gaz
ve su atomize tozlar) kullanilarak Inconel 718 parcalarin {retilmesi i¢in toz
enjeksiyon kaliplama kullanilmistir. Kat1 yiikleme orani su atomize tozlar igin
hacimce %62 gaz atomize tozlar i¢in hacimce %65 oraninda verilmistir. Kullanilan
toz boyutlar1 su atomize tozlar icin 10 pm alti, gaz atomize tozlar i¢in 22 pm alt1
olarak belirtilmistir. Wax esasli baglayici sistemi kullanilmistir. Sinterleme islemi

1100-1250°C sicaklik araliginda 10™Pa vakum altinda 1-6 saat arasinda yapilmustir.


http://tureng.com/search/etilen%20vinil%20asetat
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Toz boyutu kiicik numunelerin 6zkiitlesinin diisiik sinterleme sicakliginda
digerlerine gore daha yiiksek oldugu ve uygun sinterleme kosullarinda, tim toz
numunelerde tam yogunluga yakin bir degere ulasildigi vurgulanmistir (“%98-99).
Inconel 718 c¢okelme sertlestirilmis bir alasimdir, bu nedenle Ti,Al,ve Nb gibi
elementlerin oran1 Onemlidir. Gaz ve su atomize tozlar arasindaki fark c¢ekme
mukavemetinde etkili olarak kendini gosterir. Su atomize tozlarin mekanik
Ozelliklerinde gelisme saglamak i¢in Ni, Cr ve c¢okelme sertlesmesi saglayan
elementlerin miktarini artirmanin ya da oksijen miktarini azaltmanin faydali olacag:
sOylenmistir. Ayrica yorulma direncinde bir gelisme i¢in de gdzenekler azaltilmalidir
bunun i¢in ise sicak izostatik presleme ile kombinasyon yapilabilecegi belirtilmistir

[Miura ve ark., 2010].

Youhua, H. ve arkadaslar1 toz enjeksiyon kaliplama yoluyla hazirlanmig Inconel 718
alasimimin mikro yapisi, yogunlugu ve mekanik ozellikleri iizerine sinterleme
sicakliginin, sicak izostatik preslemenin ve 1sil islemin etkilerini incelemislerdir.
Parafin wax, yiikksek yogunluklu polietilen ve etilen vinilasetat‘dan olusan bir
baglayici sistemi kullanilmistir. Besleme stoklari hacimce %62 oraninda toz igerigine
gore hazirlanmistir. Sonuglar 1275°C‘de sinterlenmis alasimda %98 goreceli
yogunluga ulagilabilecegini gdstermistir. Inconel 718 alasimi i¢in tam yogunluga
sicak izostatik presleme sonunda ulasilabildigini belirtmislerdir. Isil islem sonrasinda
yiiksek miktarda vy ve y’ fazlarmin ¢oktiigiinii ve bu fazlarin alasimin c¢ekme
mukavemetini artirdigini, siinekligini azalttifin1 vurgulamislardir. Sinterleme ve
sicak izostatik presleme islemlerinden sonra numunelerin oda sicakliginda ¢ekme
dayanimi 1009 MPa, akma dayanimi 824 MPa ve uzama %99,9 olarak bulundugu
belirtilmistir. Bu degerlerin 1s1l islem sonrasinda oda sicakliginda ¢ekme dayanimi
i¢in 1250 MPa, akma dayanimi i¢in1078 MPa ve uzama igin %21,7 oldugu ve 650°C
sicaklik i¢in  sirasiyla 1177 MPa, 1050 MPa ve %16,6 oldugu sonucu verilmistir
[Youhua ve ark., 2010].

Abolhasani, H. ve Muhamad, N. toz enjeksiyon kaliplama igin yeni bir nigasta esaslt
baglayici iizerine caligmislardir. Bir nisasta kompozisyonu ve diisiik yogunluklu

polietilen baglayici olarak hazirlanmistir ve hacimce % 57 oraninda 316L paslanmaz
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celik tozu ile karistirilarak besleme stoklari olusturulmustur. Yerel bir nisasta
(agirlikca %41.3), stearik asit (agirlikga %5), sitrik asit (agirlik¢a %1.9) ve susuz
gliserol (agirhikga %23.3), diisik yogunluklu bir polietilen (agirlik¢a %28.5) ile
karistirilarak baglayici sistemi temin edilmistir. Calismalarda ortalama boyutu 20 um
olan su atomize 316L paslanmaz celik tozu kullanilmistir. Baglayict giderme
isleminin tayini i¢in 70, 80, 90°C sicaklik adimlart takip edilmistir. Numuneler 1 saat
siireyle sicak suda bekletilmis ve sonrasinda 45 dak. kuru ortamda tutulmustur.
Sinterlemenin TEK isleminde yogunluk ve mukavemet artisi agisindan son iglem
adimi1 oldugu belirtilmistir ve fazla (¢okiintii) baglayicinin uzaklastirilmasi icin firmn
sicakligi 500°C’ye yavas bir sekilde artirilmigtir. Numuneler bu sicaklikta 1 saat
tutulmus ve sonra sicaklik 5°C/dak. ile 1300 °C ye artirilmistir. Yiiksek sicaklikta
baglayic1 bilesenlerinin ayrigmasimin belirlenmesi igin TGA analizi yapilmustir. Ik
agirlik kaybinin 160°C de %2,81 oldugu sdylenmis ve bu ayrismanin gliserol ile
alakasi iligkilendirilmistir. Nigastanin 270-392°C araliginda %3,37 agirlik kaybi
sergiledigi belirlenmistir. Polietilen ayrismasi ise 400°C nin {izerinde % 3,05 kayipla
ayristigi  belirtilmistir.  Genellikle baglayicinin  uzaklastirilmas:  daha  yiiksek
difiizyondan dolay1 yiliksek sicakliklarda artirgi belirtilmistir. 2 saat sonra
termoplastik nisastanin %60’dan fazlasinin ¢ikarilmasi 80 ve 90 °C sicakliga maruz
kalan numunelerde gosterilmistir. Bu durum 70°C i¢in 3 saat sonra saglanmistir.
Sonuglara gore termoplastik nisastanin maksimum ayrigmasi 5 ve 6 saat sonra, 80 ve
90°C’lerde % 83,33 oraninda oldugu bulunmustur. Bu c¢alismada kullanilan
nisastanin TEK isleminde temel bir baglayici olarak kullanilabilirligi gosterilmistir.
TEK isleminin temel adimlarini olusturan, baglayici ve besleme stogu hazirlanmasi,
enjeksiyon kaliplama, baglayici giderme ve sinterlemenin basarili bir sekilde

gerceklestirildigi belirtilmistir [Abolhasani ve Muhamad, 2010].

Hidalgo, J. ve arkadaslar1 wax esasli baglayici sistemi ile toz enjeksiyon kaliplanarak
iretilmis besleme stoklarimin termal ve reolojik davraniglarin1 incelemislerdir.
Aragtirmacilar yaptiklar ¢alismada diisiik alasimli 4140 celik tozunu farkli tipte wax
ile iiretilmis baglayicilar ile karistirarak, termal ve tork olglimleri yaparak baglayici
tipinin reolojik ve termal davranislara etkisini incelemislerdir. Besleme stoklarinin

hazirlanmasinda ortalama boyut dagilimi yaklasik 20 um olan gaz atomize 4140
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celik tozu kullanilmistir. Baglayici sistemlerin hazirlanmasinda 8 farkli tip (vaseline,
parafinl, parafin2, parafin3, microcrystalinel, microcrystaline2, carnauba wax,
polietilen) wax kullanilmistir. Belirtilen wax esasli baglayicilar hacimce farkli
oranlarda karistirilarak 8 farkli baglayici formiilii hazirlanmistir. Carnauba wax
iceren baglayici sistemleri ile yapilan denemelerde %70 iizerinde toz tasina bildigini
ve bu degerin toz yiikkleme de 6nemli bir rakam oldugunu vurgulamislardir. Carnauba
wax ile bu oranda toz tasina bilmesinin sebebini CW’nin molekiiler igerigi ile ilgili
olduguna baglamislardir. Molekiiler iceriginden dolay1 carbauba wax’in iyi bir
yaglayici oldugunu, toz-baglayici arasinda islatilabilirligi iyilestirdigi soylenmistir.

[Hidalgo ve ark., 2010].

Kloden, B. ve arkadaslart 2 nikel esasli toz metal siiperalasgimi (IN 713C ve
UDIMET 720) toz enjeksiyon kaliplama yontemiyle tiretmislerdir. Bu alasimlar
yiiksek sicaklik 6zellikleriyle ilgili olarak analiz edilmistir. Yapilan testlerin 900°C
sicakliga kadar gekme testlerini ve 1100°C sicakliga kadar oksidasyon direnglerinin
Olctimlerini igerdigini belirtmislerdir. Yapilan ¢alismalarda Inconel 713C alagimina
100 MPa, 1200°C sicaklikta 4 saat siireyle sicak izostatik presleme uygulandig
belirtilmistir. Udimet 720 alagimina ise 140 MPa, 1130°C sicaklikta 4 saat siireyle
sicak izostatik presleme ve daha sonra 1sil islem uygulanmistir. Metal enjeksiyon
kaliplanan numunelerin ¢ekme testine uygun sekilde oldugu belirtilmistir. IN 713C
alasimmin yiiksek sicaklik oksidasyon direncgleri lizerine yapilan testlerde iyi

sonuglar verdigini vurgulamiglardir [K16den ve ark., 2010].

Sotomayor, M.E. ve arkadaslar1 on karigimli Gstenitik ve ferritik paslanmaz gelik
tozlarinin toz enjeksiyon kaliplanmasi iizerine bir c¢alisma yapmistir. Yapilan
deneysel caligmalarda, dupleks paslanmaz celik elde etmek i¢in 6n karigimhi gaz
atomize 316L ve 430L tozlarin toz enjeksiyon kaliplanmas1 gelistirilmistir.
Baslangicta 316L ve 430L gaz atomize tozlar 50/50 hacim oraninda turbula
karistirict ile 30 dakika karistirilmistir. Yiiksek yogunluklu polietilen ve parafin wax
(PW) 50/50°lik bir hacim oraninda karistirilarak baglayici sistemi olusturulmustur.
Toz-baglayici karisimlar 45 dakika siireyle 40 rpm ve 170°C sicaklikta yapilmustir.

Hacimsel olarak % 50, 65, 68 ve 70 toz yiikleme oranlarina sahip besleme stoklari



18

hazirlanmistir. Biitiin besleme stoklarinin enjeksiyon kaliplama i¢in uygun olan
pseudoplastik davranis sergiledikleri belirtilmistir. Besleme stoklarinin reolojik
karakterizasyonu, toz akis indeksi ve aktivasyon enerjisi gibi farkli reolojik
parametrelere bakilarak besleme stoklarinin enjeksiyon kaliplamaya uygun olup
olmadiklar tespit edilmistir. Besleme stoklar1 170°C’ de enjeksiyon kaliplanmustir.
Elde edilen pargalar ii¢ nokta egme ve ¢cekme testlerine uygun sekilde elde edilmistir.
Diisiik vakumda 1250°C sicaklikta sinterlenmis paslanmaz celik parcalarda %97
teorik yogunluga ve 280 HV3g sertlige ulasildigini belirtmislerdir [Sotomayor ve ark.,
2010].

Hidalgo, J. ve arkadaslar1 polisakkarit esasli termoplastik baglayici sistemi ile
tiretilmis toz enjeksiyon kaliplama besleme stoklarinin reolojik davranislarini
incelemislerdir. Besleme stoklarinin iiretiminde kullanilan baglayici sistemlerinin
polisakkarit esasli termoplastik esasli oldugu belirtilmistir. Baglayict sisteminin
temel bileseni olarak seliiloz asetat biitirat kullanilmistir. Kullanilan seliiloz asetat
biitirat diisiik molekiil agirlikli polietilen glikol ve gliserin ile kombine edilerek toz
enjeksiyon kaliplama i¢in uygun Ozelliklerde besleme stoklart hazirlanmistir.
Baglayici sistemi 3 farkli malzeme (316L paslanmaz ¢elik, T15 takim ¢eligi, Ni-Zn
Ferrit) ile karistirilarak besleme stoklari iiretilmistir. Baglayici giderme islemi
katalitik ayrigtirma ile yapilmistir. Enjeksiyon kaliplanan malzemeler egme testine
uygun sekilde hazirlanmistir. Yapilan ¢alismalar sonunda polisakkarit esash
baglayict sisteminin toz enjeksiyon kaliplama ic¢in uygun oldugu, seliiloz asetat
biitiratin ana baglayici olarak kullanilabilecegi belirtilmistir. PEG ve gliserin gibi
plastiklestiricilerin  kullaniminin  gerekli basariyr saglamada etkili oldugunu
vurgulamiglardir. Bu plastiklestiricilerin hacimce % 30’dan fazla ilave edilmeleri
gerektigini belirtmislerdir. Karisim ve kalorimetre calismalarina goére PEG ve
gliserin ilavesinin seliiloz asetat biitiratlarin erime noktasini diisiirdiigli ve yumusama
sicakligini azalttig1 tespit edilmistir. Hacimde %65 kat1 ylikleme oraninda 1yi reolojik

Ozelliklere ulagilmistir [Hidalgo ve ark., 2010].

Raza, M.R. ve arkadaslar1 toz enjeksiyon kaliplanmis 316L paslanmaz celik

tozundan baglayicinin giderilmesini incelemislerdir. Yapilan ¢alismada kullanilan
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besleme stoklarinin enjeksiyon kaliplama i¢in uygun oldugunu rapor etmislerdir.
Besleme stoklariin uygun degerlerde oldugu sonucuna kapiler reometre ile yapilan
Ol¢timler neticesinde karar vermislerdir. Yapidan baglayici giderme islemi 2 asamada
gerceklestirilmistir. 1lk once c¢oziicii kullanarak ayristirma daha sonra termal
ayristirma yapilmustir. Termal aynistirma 1-7°C arasinda degisen 4 farkli 1sitma
kullanilarak yapilmistir. Kullanilan paslanmaz ¢elik tozunun su atomize 316L oldugu
ve ortalama toz boyutunun (Dsp) 5-7 um arasinda oldugu belirtilmistir. Parafin wax
(PW) esasli baglayici sistemi kullanilmistir (hacimece %70 PW + %25 PP + %5 SA).
%60 ve %065 toz yiikkleme oranlarinda iki farkli besleme stogu hazirlanmistir. Ana
baglayicinin ¢dzgen ayristirict icerisinde 60°C sicaklikta 300 dak. sonunda tamamen
cikartildig belirtilmistir. Her iki kati ylikleme orani icinde (%60 ve %65) kayma
hizinin pseudoplastik davranis sergiledigi goriilmiistiir. Iki kat1 yiikleme oranmnimn da
toz enjeksiyon kaliplama i¢in uygun oldugu bu sonuca da viskozitelerin 20 Pa.s’den

az olmasi sebebiyle varildigi rapor edilmistir [Raza ve ark., 2011].
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3. TOZ ENJEKSIYON KALIPLAMA

Toz enjeksiyon kaliplama (TEK), kiicik ve karmasik parcalarin iiretimi igin
ekonomik bir metottur [German ve Bose, 1994, German ve Bose, 1997]. TEK islemi,
cesitli malzemelerden olusan baglayicilar ile toz haldeki metallerin karigimiyla elde
edilen “besleme stoku” olarak adlandirilan bilesenlerin  hazirlanmas: ile
baslamaktadir [Adames, 2007]. Ilk enjeksiyon kaliplama makinesinin patenti
1872°de John Hyatt tarafindan alinmistir. 1920’lerde Avrupa’da Onemli oOlgiide
geligtirilmig, 1951 yilinda ilk sonsuz vida sistemi prosese eklenip ergimis
malzemelerin devamli olarak kaliplanmasi saglanmistir. En 6nemli gelismeler ise
1980’lerde, bilgisayar teknolojisinin ilerlemesiyle birlikte gergeklesmistir. Bu
tarinten sonra TEK, endiistride yayginlasmaya baslamistir [ihvan, 2008]. 1980
yilinda Almanya da dis sagliginda kullanilmak {izere iiretilen bir parca ile ilk TEK
parganin seri lretimine baslanmistir. TEK teknolojisi ilk giinlerinden bu zamana
biiyiik 6l¢iide olgunlagsmistir ve son zamanlarda kullanicilar tarafindan kabulii siirekli
artmaktadir. Giinlimiizde toz enjeksiyon kaliplanmig parca iireticileri Avrupa’nin
birgok yerinde bulunabilir. Bu iireticilerin ¢gogu metalurjik bir alt yapiya sahiptir ve
biiyiik 0lgekli TEK iireticilerinden bazilar1 temelde geleneksel toz metalurjisi
sirketleridir [Matula, 2010].

Toz enjeksiyon kaliplama metal, seramik ve intermetalik tozlardan karmasik sekilli,
kiiclik boyutlu, hassas toleransli, diizgiin yiizeyli pargalarin iiretilmesi i¢in gelistirilen
toz sekillendirme yontemidir. TEK teknolojisi, aslinda onceden bilinen toz
metalurjisi ve plastik enjeksiyon teknolojilerinin birlikte gergeklestirilmesidir
[Karatas, 1997, Karatag ve Saritas, 1998, Tiirker ve Karatas, 2004]. TEK islemi genel
olarak dort temel adimda tanimlanmustir. Tlk adim da toz tanecikleri ve polimer esasl
baglayici sistemleri karistirilarak besleme stoklar1 olusturulur. Ikinci adimda besleme
stoku, enjeksiyon kaliplama makinesinde kalip igerisine enjekte edilir. Uciincii
adimda iretilen numunelerden baglayicilar uzaklastirilir.  Sinterleme  ve
yogunlastirma iglemleri ile TEK islemi tamamlanir [German ve Bose, 1997, Nyberg

ve ark., 2005]. Sekil 3.1°de TEK islemine ait genel bir akis diyagrami verilmistir.
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Sekil 3.1. Toz enjeksiyon kaliplama islem basamaklar1 [Kim, 2010]
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TEK, besleme stoklar1 igerisinde kullanilan tozun tipine bagli olarak seramik
enjeksiyon kaliplama (SEK) ve metalik toz enjeksiyon kaliplama olarak
smiflandirilabilir. Metalik toz enjeksiyon kaliplama genis bir kullanim alanina
sahiptir. Metallerin plastiklerden daha hizli sogumasi ve katilagmasi sebebiyle
metalik toz enjeksiyon kaliplama ve geleneksel enjeksiyon kaliplama arasinda
farkliklar vardir. Metalik toz enjeksiyon kaliplama isleminde, pargalarin kaliplanmasi
sirasinda kabarcik olusumu, catlaklar ve dis kusurlar meydana gelebilir ve bunlar
dahili arizalarin vuku bulmasina neden olabilir. Ayrica kaliplanmis parcalarin
mukavemeti ve elastikiyeti ¢cok diisiiktiir bu durum genellikle ham pargada hataya
sebep olmaktadir. Metalik toz enjeksiyon kaliplama isleminde, toza baglayicinin
ilavesi ile kaliplama sirasinda parcalar kismen biiziiliir ve sinterleme islemi esnasinda
baglayicinin silinmesi ile hacimsel daralma meydana gelir [Youseffi ve Menzies,
1997, Kim, 2010, Kim ve ark., 2013]. Sekil 3.2°de TEK yoOntemini tercih etmek icin

etkili bes faktor sematik olarak gosterilmistir.

Sekil 3.2. Herhangi bir uygulama i¢in TEK yonteminin secilmesinde etkili bes faktor
[Maheshwari, 2001]

Toz enjeksiyon kaliplama isleminin uygulama alan1 oldukg¢a genistir. Otomotiv
sistemleri (direksiyon kolonlar, atesleme kilit bilesenleri, Sunroof, oturma
mekanizmalar1, yakit enjektorleri), ortodonti (dis telleri), tip ve dis hekimligi

cihazlar1 (endoskopik cerrahialetler), atesli silah bilesenleri (tetik, giivenlik kilidi,
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kurmakami, gez, arpacik), donanim ve kilit parcalar1 (kilit silindirleri, civata, kilit
dili, kenar gubugu), bilgisayar ve elektronik (disk bilesenleri), elektrik (baglayicilar,

anahtarlar) aletleri 6rnek olarak gdsterilebilir [Selte, 2011].

Sekil 3.3 ve 3.4’ te TEK yontemi ile iiretilmis ¢esitli parcalar goriilmektedir. Cizelge

3.1’ de ise TEK uygulama alanlar1 6zelliklerine gore listelenmistir.

\ )

Sekil 3.4. TEK yontemiyle tiretilmis 6zel pargalar;
a) Nikel alasimindan TEK yontemiyle imal edilmis bir tiirbin ¢arki
b) Roket kanat¢ig1 (yarim kilodan fazla gelmektedir) [Ergiil, 2007]



Cizelge 3.1. TEK uygulama alanlar1 [Ergiil, 2007]
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Parca Uygulama Ozellik Malzeme
Meme Su piiskiirtiici | Asinma direnci Aliimina
Manivela Otomotiv Mukavemet Celik
Turbo degis. Otomotiv Yiiksek sicaklik Silisyum karbiir
dayanimi

Pens Tibbi Korozyon direnci Paslanmaz ¢elik
Vidali conta Ucak motoru Mukavemet Stiper alagim
Kompresor Roket motoru | Mukavemet Silisyum nitriir
Egimli halka Daktilo Mukavemet Celik
Halat Celik Dokiim | Is1, asindirici Allimina
Sizdirmaz kutu | Mikro elekir. Is1l genlesme Alasim (Fe-Co)
Manyetik Kamera Manyetik Demir
cekirdek motoru
Rakor Tiifek Estetik, mukavemet Celik

Namlusu
Kovan Kol saati Estetik, korozyon Paslanmaz gelik

Sekil 3.5” te TEK ve MEK iiriinlerden elde edilen diinya ¢apindaki satis degerlerinin

yillara gore dagilimi verilmistir. Verilen grafikte agikca goriildiigii lizere enjeksiyon

kaliplama yonteminin pazar pay1 yillara gore bir artig gostermektedir.
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Sekil 3.5. TEK ve MEK i¢in diinya ¢apindaki yillik satislar [Kim, 2010]
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Enjeksiyon kaliplama iizerine uzun yillar boyunca yapilan yogun c¢alismalar bu
tiretim teknigi iizerinde bilgi ve deneyimi giliniimiize tasimistir. Toz metal parcalarda
nihai trlinlerde aranilan kesin Ol¢ii ve yiiksek sekil karmasikligi, enjeksiyon
kaliplama yonteminde tecriibbe ve deneyimin bir araya gelmesi ile toz enjeksiyon
kaliplama zaman igerisinde hizla gelismistir. Bir ileri teknoloji iiretim teknigi olan
TEK, metal ve seramik esasl tozlarin plastikler gibi kolayca sekillendirilebilmesine
imkan saglarken ayni zamanda sekil bakimindan karmasiklik gdsteren parcalarin
imalatina da yol agmistir. TEK alaninda ki gelismeler bu yontemin diinya ¢apinda

pazar payimnin hizli bir sekilde artmasina izin vermistir.

TEK endiistrisi besleme stogu fiyatlar1 konusunda kaygili olsa da TEK pazari
biiyiimektedir ve Kuzey Amerika pazar1 2011 yilinda parga satisindan yaklasik 200
milyon dolar beklemektedir. Kuzey Amerika'da TEK pazarinin sadece% 7'si
otomotiv endiistrisine ayrilmisken, medikal uygulamalar ve atesli silah parcalar1 en
biiylik paya sahiptir. Avrupada ise otomotiv endiistrisi TEK marketin % 50 sini
olusturmaktadir [Martens, 2011].

Kuzey Amerika TEK
(Parcalarin % agirhikea piyasa dagilimi)

35 A

30 ~

25 ~

m 2010
20 -~

w2011
15 A
10 A
5 -

Otomotiv Dis Medikal Ate$hl1 Elektronik Telekom Diger
Sila

Sekil 3.6. Kuzey Amerika TEK iiriinlerin piyasa dagilimi [Williams, 2011]

Sekil 3.6 ve 3.7° de Kuzey Amerika bolgesinde 2010 ve 2011 yillarinda TEK
teknolojisi kullanilarak {iretilen iiriinler ve ham maddelere ait % agirlikca dagilimlar

verilmistir.
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(Parcalarin % agirhik¢a alasim dagilimi)
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Sekil 3.7. Kuzey Amerika TEK iiriinlerin agirlik¢a alasim dagilimi [Williams, 2011]

Toz enjeksiyon kaliplama alanindaki gelisim siirecinin Asya kitasinda ise Amerika

ve Avrupa’ya kiyasla ¢ok diisiik oldugu sdylenemez. Sekil 3.8, 3.9 ve 3.10’ da Japon

ve Cin piyasalarindaki TEK iirtinlerin dagilim grafikleri verilmistir.

| Japon TEK Piyasasi (...milyon japon yeni) |

Endiistriyel
1241

Telekom 0,485 0,429 0.25

Optik  Kilitler Saatler

1,241
Robotlar
0,207

Otomotiv
1,916

Medikal
1,844

Sekil 3.8. Japonya TEK piyasast, iiriin satis degerleri [Williams, 2011]



Digerleri
Fe2Ni, Fe8Ni %5 Paslanmaz
diger Fe celikler
alasimlar1 ve (cogunlukla
diisiik alagimli 17-4PH, ve
celikler 316L)
%40 %55

Sekil 3.9. Standart Cin TEK malzemeler [Williams, 2011]

Diger
Elektrikli el %5
aletleri Elektronik
%12

%35

Otomotiv
%012

Medikal

Mobilya
%16

%20

Sekil 3.10. Baslica Cin TEK piyasas1 [Williams, 2011]

3.1. TEK isleminde Karsilasilan Simirlamalar ve Avantajlar

27

Boyut ve sekil sinirlamalart TEK isleminde hala giderilememis faktorler arasindadir.

Besleme stogu maliyetinin yan1 sira bu sinirlamalar 6zellikle ayristirma ve sinterleme

islemlerinden kaynaklanmaktadir. Genel bir kural olarak 200g' in tizerindeki agirliga

sahip pargalar, genellikle diger iiretim siiregleri yoluyla daha ekonomik olarak imal

edilebilir [Martens, 2011].

Besleme stogu maliyeti, bu agirliktaki TEK islemin avantajlarin1 agmaktadir. Bu

durum EPMA (Avrupa Toz Metalurjisi Dernegi) tarafindan su sekilde ifade
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edilmistir: Teorik olarak maksimum boyutlu pargalar iiretmek icin bir smir yok,
ancak su an da var olan ekonomik hususlar par¢a boyutlarini kisitlamaktadir. Tozun
toplam maliyeti par¢a agirligimin dogrusal bir fonksiyonudur [Martens, 2011].
Baglayic1 giderme esnasinda ve sonrasinda karsilasilabilecek cesitli sinirlamalar
vardir. Baglayici, bilesenin merkezinden giivenli sekilde uzaklastirilmalidir;
desteklenmeyen alanlarda yercekimi nedeniyle sarkma/gukurlasma olabilir. Baglayici
giderme islemi sonrasi kalin kesit alanina sahip bir malzeme de karsilasilacak durum
Sekil 3.11° de sematik olarak gosterilmistir. Yap1 igerisinde baglayici ayristirma
zaman maliyetinin yani sira baglayicinin tamamen giderilememesi gibi risk de
mevcuttur. Asirt kalinti  baglayici, sinterleme sirasinda c¢atlak, gozenek ve
deformasyona yol agacaktir. Ayrica diizglin duvar kalinligi 6nemlidir, ¢iinkii diizgiin
olmayan duvar kalinligi bozulmalar, ¢atlamalar, i¢ gerilmeler, gozeneklere ve
cokmelere neden olabilir. Duvar kalinligindaki degisimler sinterleme sirasinda
biiziilmelere neden oldugu gibi, boyutsal kontrolii de zorlastirmaktadir [Heaney,
2007, Martens, 2011].

Baglayic1 Cikisa

Sekil 3.11. TEK isleminde bazi sinirlamalarin sematik gosterimi [Martens, 2011].

TEK isleminde boyutsal sinirlamalara farkli bir agidan baktigimizda karsimiza
desteksiz pargalarin sinterleme sirasinda seklinin bozulabilecegi ¢ikmaktadir. Sekil
3.12° de bir enstriimanin pargast goriilmektedir. Parcanin desteklenmeyen kismi
yercekiminin etkisini gostermektedir ve sinterleme sirasinda sarkma meydana
gelmistir [Martens, 2011]. Olevsky ve German yergekiminin tamamen destekli

parcalarda bile anizotropik g¢ekmeye ve sekil bozulmalarima neden oldugunu
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gostermistir, bu bakimdan desteksiz alanlar da daha dikkatli olunmas1 gerektigini

belirtmislerdir [Olevsky ve German, 2000].

Sarkmis bolge

Sekil 3.12. Yergekimin sinterleme siiresince etkisi [Martens, 2011]

Metal enjeksiyon veya toz enjeksiyon kaliplama isleminde Kkarsilasilabilecek
boyutsal sinirlamalarin haricinde yontemin diger dezavantajlar1 arastirmacilar
tarafindan birka¢ maddede siralanmistir [German, 1990, Karatas, 1997, Gokten,
2003, Berber, 2005, Urtekin, 2008, Erdem, 2010].

TEK yonteminin dezavantajlart:
* Toz boyutunun kiiciik (<20pum) ve seklinin kiiresel veya kiiresele yakin olmasi.

* Geleneksel TM’de olmayan baglayici giderme islemi kolay degildir. Bu asama ek
bir maliyet getirir.

= Baglayic1 giderme ve sinterleme asamalarinda beklenmeyen hatalar 6n-iiriin
firesine sebep olur.

» Geleneksel TM’ye gore pahali bir yontemdir. Kalip, tezgah ve ¢esitli aparatlar
maliyeti artirir.

TEK yonteminin 6ne ¢ikan bazi Ozellikleri su sekilde tanimlanabilir: Sekil
karmagikligi, siki tolerans, cesitli malzemeler i¢in uygulanabilirlik ve istiin 6zellikli
final parcasi [German ve Bose, 1997]. TEK kiigiik karmasik geometriler igin ¢ok
ekonomiktir. Bu yontem miikemmel boyutsal toleransi sayesinde % 0,3 araligi
igerisinde kontrol edilebilir ve daha kii¢lik bilesenlerin hassas boyutsal kontroliine
imkan saglar [Rak, 1999]. Buna bagl olarak TEK islemi, genellikle yiiksek degerli
cesitli  malzemelerin  kiigiik boyutlu  karmasik bilesiklerinin  iiretiminde
uygulanmaktadir [Piotter ve ark., 2010]. TEK teknolojisi iizerine yapilan arastirma

gelistirmelere bagl olarak mikroyapisal bilesenlerin iiretimi i¢in bu yontemin aktif
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oldugu goriilmektedir ve ¢esitli endiistriler i¢in uygulanabilecegi belirtilmistir
[Ruprecht ve ark., 2002]. TEK isleminde genellikle sinterleme yogunlugunu artirmak
icin 20 um’den daha kiiciik ¢apa sahip tozlar kullanilmaktadir. Ancak kii¢iik boyutlu

toz par¢a maliyetini artirmaktadir.

Toz enjeksiyon kaliplama isleminin avantajlari arastirmacilar tarafindan birkag
maddede siralanmistir [German, 1990, Karatas, 1997, Gokten, 2003, Urtekin, 2008,
Erdem, 2010].

TEK yOnteminin avantajlari:

= Geleneksel toz metalurjisi ile tiretilemeyecek karmasik sekilli pargalarin iiretimine
imkan verir.

= Sinterleme sonrasi par¢anin tiimiinde homojen yogunluga ulasilir.

= Geleneksel TM ile tiretimi ¢ok zor olan mikro pargalar iiretilir.

* Toz boyu 400nm olan bir tozdan yaklasitk on kati biyiiklikte, yani Spum
biiyiikliigiinde parca elde etmek miimkiindiir.

= Geleneksel TM den daha hassas toleranslarda ¢aligilir.

Sekil 3.13’te parca karmasiklig1 ve agirligina bagli olarak TEK yontemi diger tiretim

yontemleri mukayese edilmistir.

= S

Parca Karmasikhgi

Sekil 3.13. TEK ve diger iiretim siire¢lerinin karsilastiriimasi[Martens, 2011]
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Toz enjeksiyon kaliplama islemi genel itibariyle dort ana boliimden olusmaktadir.
Sekil 3.14’te yontemin ana boliimleri sematik olarak gosterilmistir. Islemin ilk
boliimii besleme stogu hazirlama asamasidir. Besleme stogu toz ve baglayici
karisimindan olusan enjeksiyon kaliplama yOntemine ait bir terim olarak kabul
edilebilir. Hazirlanan besleme stoklar1 uygun basinglar ve planlanan islem sistematigi
dahilinde kaliplanarak ham yogunluga sahip ilk {iriin elde edilir. Ham yogunluk
kazandirilmis numuneler islem siirecinde kritik bir dilimi olusturan baglayici ugurma
asamasina tabii tutulurlar. TEK y6ntemin son asamasinda ise numuneler kullanilan

toz ozelliklerine bagli olarak sinterlenir ve nihai iiriin elde edilir.

BESLEMESTOGU

Baglayia

KALIPLAMA

l YOGUNLASTIRMA

Sekil 3.14. Dort ana bolim altinda TEK isleminin akis semasi; besleme stogu
hazirlama, kaliplama, baglayici ucurma ve yogunluk kazandirma
[Maheshwari, 2001].
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3.2. Besleme Stogu Hazirlama (Karistirma) ve Graniilleme Islemi

Besleme stoklar1 viskoelastik bir davranisa sahip toz - baglayici karigimlaridir. Bir
baska ifadeyle enjeksiyon kaliplama i¢in kullanilacak toz ve baglayici karigimlarin
tanelenmis halidir. Besleme stokunun &zelliklerini taneleme teknigi, karistirma
metodu, toz - baglayici orani, toz 6zelligi ve baglayic1 kompozisyonu belirler [Unal,
2012]. Besleme stoklar1 igerisinde bulunan toz ve baglayici miktarlar1 belirli
kriterlere gore ayarlanir. Besleme stoklari igerisinde bulunan toz ve baglayicilarin
kendilerine ait standartlar1 bulundugu sdylenebilir. Bir baglayici sistemi igerisinde
birden ¢ok eleman bulunabilir. Besleme stogu icerisinde bulunan tozun miktari
kullanilan toz pargacik sekline, boyutuna bagli olarak degisebilir. Besleme stogunda
fazla toz, az baglayici olmasi durumunda viskozite asir1 artar ve kaliplanmada
zorluklar yasanir. Baglayicinin fazla olmasi ise sinterleme sirasinda pargada asir1 bir
boyut kiiclilmesine, kaliplama sirasinda baglayicit ayrismasina, homojensizlige ve

baglayici giderme sirasinda ¢okmeye neden olur [Karatas, 1997].

Besleme stogu bilesimi, parcaciklar yiliksek paketleme yogunluguna erisecek ve
karisimin  yogunlugu diisiik tutulacak sekilde hazirlanir [German, 2007]. TEK
besleme stoklarimin homojensizligi karigim ile ilgilidir. Arastirmacilar iki farkh
karigtirma yonteminden bahsetmislerdir. Bu karistirma yontemlerinin ilkinde
baglayict ve tozlart kuru olarak ilk hallerinde oldugu gibi toz seklinde karistirma ve
ikincisinde ise baglayiciyr sistemini eritip tozu ilave etme seklinde olacagi
sOylenmistir [German, 1990, Karatas, 1997]. TEK karisimlarinda homojen olmayan
karisim, baglayicinin tozlardan ayrilmasi ya da baglayict igerisindeki tane
biiyiikliigiine gore ayrisma seklinde olur. Besleme stogunun homojenligini 6lgmenin
en iyi yolunun, kilcal reometrede kayma hizi-viskozite degisimini belirlemek oldugu
rapor edilmistir. Sekil 3.15°te homojen ve homojen olmayan bir bi¢imde karistirilmis
demir-yag besleme stogu i¢in, ayni sicaklik ve basing sartlarinda kilcal reometrede

belirlenen kayma hizi-viskozite degisimi verilmistir [Urtekin, 2008].
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Viskozite (Pa.s)

10° -T T

Homojen
olmayan karisim
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karisim

1 - "
. 1 10 100

Kayma hiz1 (1/s)

Sekil 3.15. Homojen ve homojen olmayan karisimin kayma hiz-viskozite degisimi
[Urtekin ve ark., 2012]

German besleme stogundan geri doniisiim elde edilmesinin TEK isleminde tasarruf
saglayacagini bildirmistir [German, 1990]. Hazirlanan besleme stoklart hizli dolum
saglamak ve hurda malzemeyi (yollukta kalan vs) tekrar kullanmak amaciyla ¢esitli
aparatlar kullanilarak graniiller haline getirilir. German TEK islemi i¢in graniil hale
getirilmis pargacigin ortalama boyutunun doért mm civari oldugunu ve tanelerde
karsilagilabilecek en genel hatanin homojensizlik oldugunu rapor etmistir. [German,

1990].

3.2.1. TEK isleminde kullamlan tozlarin o6zellikleri

Toz enjeksiyon kaliplama isleminin ilk adimini kullanilacak tozun tanecik boyutu,
sekli gibi 6zelliklerinin olusturdugu soylenebilir. Kontrollii bir kaliplama ve kusursuz
bir nihai iiriin elde etmek i¢in kullanilacak tozlarin 6zelliklerinin bilinmesinde fayda
vardir. Sinterlenen pargcanin son Ozelliklerinin tozun baslangi¢c 6zelliklerine baglh

oldugu rapor edilmistir [Karatag ve Saritas, 1998].

TEK islemi giiniimiiz teknolojisinde ¢ok hizli gelisim gosteren ileri teknoloji imalat
yontemlerinin baginda gelmektedir. TEK yontemi teknolojik ilerlemelere paralel
olarak bircok metal ve seramik malzeme tozlarina uygulanabilmektedir. Aliiminyum,

bakir, disiik alasimli ¢elikler, yiikksek hiz ¢elikleri, paslanmaz gelikler,
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siiperalasimlar, intermetalikler, manyetik alasimlar ve sert metaller gibi ¢esitli ticari
metaller TEK yonteminde kullanilabilmektedir [Karatas ve Saritag, 1998,
Maheshwari, 2001, Zlatkov ve ark., 2008]. Cesitli ¢alismalarda [German, 1990,
Karatas, 1997, Maheshwari, 2001, Zlatkov ve ark., 2008], TEK isleminde

kullanilacak ideal tozlarda aranan 6zellikler su sekilde siralanmistir;

1. Diisiik maliyet ve yiiksek paketleme yogunlu i¢in uygun partikiil dagilimi (kii¢iik
partikiiller yiiksek maliyet, biliylik partikiiller diisiik maliyet),

2. Aglomerasyon (topaklanma) olmamasi,

3. Agirlikli olarak kiiresel (veya eseksenli) partikiil sekli,

4. Baglayic1 giderme islemi sonrasi ¢carpilmalari 6nlemek icin partikiiller arasi yeterli

stirtiinme, muhtemelen 55 derece listliinde sev (yaslanma) agist,

Hizli sinterleme i¢in kiiciik ortalama partikiil boyutu, 20 mikron alti,

Gozeneklerin olmadigi yogun partikiiller,

Minimize edilmis tehlikeler (patlama ve zehir igerigi),

O N o O

Baglayici ile 0ngoriilebilir bir etkilesim i¢in temiz partikiil yiizeyi.

TEK yonteminde sikistirilabilirligi etkileyen 6nemli parametrelerden birisi kullanilan
tozun parcacik sekli ve boyutudur. Parcacik sekli; paketlemeyi, akis1 ve
sikistirilabilirligi etkiler. Pargacik seklini sayisal olarak ifade etmek zor oldugundan
seklin bir anlam ifade etmesi i¢in nitelikle ilgili tanimlayicilar sik¢a kullanilmaktadir.
Sekil 3.16 pargacik sekillerini ve uygun niteliksel tanimlamalar1 gostermektedir
[German, 2007]. Karatag ve Saritas yaptiklari ¢alismada TEK i¢in ideal tanecik
seklinin belirlenmesinin kolay olmadigim1 sdylemislerdir. Kiiresel bir tozun yiiksek
paketleme yogunlugu saglarken sinterleme sirasinda olusan ¢ekme (daralma)
miktarin1 azalttigin1 ve katilacak baglayict miktarin1 en aza indirgedigini
belirtmislerdir. Fakat kiiresel pargalar arasinda mekanik baglilik olmadigindan ham
mukavemetin diisiik oldugunu vurgulamiglardir. Diger taraftan karmasik sekilli ya da
silindirik yumrumsu bir tozun diisiik paketleme yogunlugu verecegi, daha fazla
baglayic1 gerektirecegi ve buna bagl olarak sinterleme sirasinda ¢ekmenin fazla
olacag: fakat bu toz sekillerinin daha 1yi ham mukavemet sagladig: rapor edilmistir.

[Karatas ve Saritas ,1998].
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Sekil 3.16. Olas1 parcacik sekilleri ve Onerilen niteliksel tanimlayicilar [German,
2007]
Geleneksel toz metalurjisinde ve TEK isleminde paketleme yogunlugu ve pargaciklar
aras1 slirtinme dikkat edilmesi gereken kavramlardir. Parcaciklar arasi siirtlinme
kaymay1 engellediginde paketleme iyi olmaz. Pargaciklar arasi siirtiinme biri digerini
kayarak gecen parcaciklarin sergiledigi direnci ifade eder. Bu siirtiinme Onemli
Olclide yiizey alani, ylizey plriizliliigii ve ylizey bilesimince belirlenir. Yiizey alanm
artirkca, birim kiitledeki ylizey alani artar ve bunun sonucu olarak tozdaki siirtlinme
miktar artar. Sonug olarak parcaciklar daha az verimli bir akis ve paketleme sergiler
[German, 2007]. TEK isleminde ortalama tane biiyiikliigii etkili bir faktordiir ve
birgok asamay1 etkiler. TEK icin ortama parcacik boyutu genellikle 2-8 pm
araligindadir, fakat ortalama pargacik boyutunun 20 pm’dan kii¢iik oldugu tozlarinda
kullanilabilecegi ifade edilmektedir [German ve Bose, 1997, Bose ve ark., 2007,
Hausnerova ve ark., 2011]. Parcacik boyutu azaldik¢a paketlenebilirlik artar ve

sinterleme sonrasi1 yliksek yogunluklar elde edilebilir. Fakat baglayici giderme



36

asamasinda siire uzar. Parcacik boyutu artirkga paketlenebilirlik azalir ve
sikistirlabilirlik zorlasir. Iri tozlarin akiskanhigi zayiftir. Pargacik dagilimimin
genisligi, dagilimin ortalama pargacik biiyiikliigiinden uzakliginin 6lgiisiidiir ve basit

bir formiille ifade edilebilmistir (Es. 3.1).

2.56

Doo
logio 5,

Sw = (3.1)
Yukarida verilen formiilde Sy, pargacik boyut dagilimi, Dgy toz kiitlesinin %90’nin
ortalama pargacik boyutu, Djg toz kiitlesinin %10 unun ortalama pargacik boyutu ve
2.56 sabittir [Sotomayor ve ark., 2010]. Toz enjeksiyon kaliplama isleminde
kullanilacak tozlar i¢in Sy degerinin ya 2’den kiicliik yada 7’den biiylik olmasi
gerektigi bildirilmistir [Karatas ve Saritag, 1998].

TEK isleminde kullanilacak tozlarin 6zellikleri ve etkileri Cizelge 3.2°de

Ozetlenmistir.
Cizelge 3.2. Tozlarn 6zellikleri ve TEK e etkileri [Karatas ve Saritag, 1998].

Avantaj Dezavantaj

Yavas baglayici ¢oziimi,

Kiictik Hizli sinterleme, Yiiksek maliyet,
Tanecik Kusursuz parga sekli. Daha fazla topaklanma,
Karisim viskozitesinde yiikseklik.
Kiiresel Yiiksek paketleme yogunlugu, | Daha fazla sinterleme firesi,
Tanecik Diisiik karisim viskozitesi. Baglayici gidermede ¢okme,
Diisiik ham mukavemet.
Genis Yiiksek paketleme yogunlugu, | Yavas baglayici giderme,
Tanecik Daha az sinterleme firesi. Homojen olmayan mikro yapi,

Dagilimi

Daha ¢ok kalite kontrol sorunu.
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3.2.2. TEK isleminde kullanilan baglayicilarin 6zellikleri

Basaril1 bir TEK islemi i¢in baglayict miktar1 ve bilesimi belirlenmesi gereken bir
faktordiir. Cok az miktarda baglayici besleme stoklari i¢erisinde bosluklar ile birlikte
yiikksek viskoziteye neden olmaktadir ve bu durum kaliplama iglemi sirasinda
zorlanmaya sebep olmaktadir. Ayrica ¢ok miktarda baglayic1 kaliplanmis parganin
baglayic1 giderme ve sinterleme islemleri sirasinda sekil kaybma ve c¢arpilmaya
neden olmaktadir. Toz - baglayict arasinda baglayicinin bir miktar1 vardir ve bu
deger besleme stoklart i¢in optimum degerdir. Bu deger kullanilan toz baglayici
sistemi icin Ozeldir ve degisebilir. Sekil 3.17°de toz baglayici karsimi i¢in 3 olasi

durum gosterilmistir [German, 1997, Barbosa, 2011].

Baglayict  Toz parcacig

a) Fazla Baglayici b) Kritik ¢) Fazla Toz

Sekil 3.17. Toz-Baglayici karisimi icerisinde ii¢ olas1 durum:
a) Fazla Baglayici
b) Kritik baglayici konsantrasyonu
¢) Yetersiz baglayici nedeniyle bosluk [Barbosa, 2011, German, 1997]

Toz enjeksiyon kalip islemi kiiciik ve karmasik metal parcalar iiretmek igin
ekonomik bir yontemdir. Bu islemde toz haldeki metal, besleme stogu olusturmak
icin baglayici denilen ¢esitli harmanlanmig bilesimlerle karistirilir. Baglayicinin roli
parcalara sekil verilirken (kaliplanirken) metal parcaciklarimi bir arada tutmaktir.
Buna ek olarak, enjeksiyonla sekil verme isleminde oda kosullarinda akiciligi ve
mukavemeti saglar. Parcalan sekillendirdikten sonra baglayici, ¢oziiclide giderme,
termal bozulma veya katalitik ayrilma gibi sirali kombinasyon iglemlerinin birisiyle
¢Oziilme sathasinda ortadan kaldirilmalidir. Co6ziilme sirasinda sekil dengesini

saglamak icin, baglayicilar ¢ok bilesenli sistemler olarak formiile edilmektedir. Bu
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yiizden bir bilesen ortadan kaldirilirken digerleri metal parcalarini yerlerinde tutar.
Baglayici tamamen ortadan kaldirilinca, parcalar son iriinii olusturmak igin
sinterleme ile beraber kaynaklanir. Sinterleme sonrasi elde edilen yogunluk, metalin

teorik yogunluguna yakindir.

Daha oncede bahsedildigi gibi, besleme stogu TEK icinde sekillendirilmis veya
sekillendirilecek malzemedir. Bu yilizden besleme stogunun ozellikleri tim TEK
isleminin basarisini belirler. Eger besleme stogu homojen ve duragansa, pargalar iyi
kaliteye sahiptir. Besleme stogunun ¢ogu 6zelligi metalle baglayicinin bilesimine
baglidir. Baglayici ve metali birlestirmek i¢in kullanilan karistirma aracit yogun
kesmeyi saglamalidir. Planet mikserler, z-bigak karistiricilar, otomatik mikserler ve
¢ift vidal1 ekstriiderler besleme stokunu olusturmak i¢in kullanilmaktadir. Karistirma
prosesinin en oOnemli amaci, her bir parcacigin tim ylizeyinin baglayict ile
kaplanmasin1 saglamaktir. Karistirma mekanizmasi sadece karistirilan toz ve
baglayicinin {izerinden anlatilamaz. Bazen baglayici bilesenleri ayni islem sirasinda
tozla baglanabilecegi gibi birbirleriyle de karisir. Sonug olarak, besleme stogunun
tiretimi kontrol etmesine veya hangi karistiricinin kullanilmasinin gerektigine karar

vermek kolay degildir [Adames, 2007].

Baglayicinin roliiniin besleme stoguna akigskanlik vermek oldugunun altin1 ¢izmek
onemlidir. Bu yiizden baglayici besleme stoguna sekil vermek i¢in kullanilan gegici
bir ara¢ olarak goriilmelidir ve baglayict metal parcaya kalict seklini verdikten sonra
ortadan kalkar. Metal pargaciklarin son konsolidasyonu baglayicinin rol almadig

sinterleme stireci ile saglanir.

Baglayici, oda sicakliginda kati1 ve besleme stogu islem sicakliginda viskoz veya
diizgiin degildir. Baglayicinin amact metal parcalari bir arada tutmak ve besleme
stoguna akiskanlik vermektir. Bu fonksiyonlar iyi bir sekilde yapilirsa, besleme stogu

sekil verme, karistirma veya ¢oziilme siirecinde problem gdstermez.

Baslica bilesenlerden baska, gecici TEK baglayicilar1 genellikle besleme stogunun
akigkan 6zelligini gelistiren, metal ve baglayicinin etkilesimini artiran katkilar igerir.

TEK katkilar1 seyrelticiler, dengeleyiciler, akiskanlastiricilar ve molekiiller arasi
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yaglayicilari igerir. Seyrelticiler, yilizey enerjisini azaltarak tozun islanabilirliginin
artisini saglarlar. Dengeleyiciler yapisal kararlilik saglayarak pargaciklarin yiizeyinde
tabaka olusturarak parcacik topaklanmasini Onlerler. Akiskanlastiricilar ve
yaglayicilar, sadece kati-baglayici arayiizlerinde degil baglayici igerisinde de islem
yapar. Molekiiller aras1 yaglayicilar dengeleyici molekiiller ve baglayict molekiilleri
arasindaki etkilesimi azaltirken, akigskanlastiricilar akis davranisini artirir. Katkilarin

cesitliligi baglayicilar her bir uygulama i¢in benzersiz yapmaktadir [Adames, 2007].

Baglayicinin olusumu ve metalle olasi etkilesimi ¢oziilme prosediiriinii belirler. TEK
endustrisinde 1s1l ¢oziilme, ¢oziicii icerinde ¢bzme ve katalitik ¢Oziilme en ¢ok
bilinen ¢ tiptir. Birincisi TEK isleminde en sik kullanilanidir. Isil ¢oziilmede,
baglayic1 iceren parca kontrol edilmis atmosfer altindaki 6zel bir firin iginde
belirlenen sicakliga gore isitilir. Baglayici, firindan ayrilan gaz ile atilan kiiciik
molekiillerin i¢indeki termal parcalanma ile ¢oziiliir. Son kisitmda, Van der Waals
kuvvetiyle birlikte tutulan metalik parcaciklarin gozenekli yapisi bir govde temsil
eder. Coziilmenin ikinci yontemi, baglayicinin uygun ¢oziiciiyle temas ettirilmesi ile
parcadan baglayicinin ¢ikarilmasi seklinde olur. Katalizor ¢oziilmede, parga gaz
katalizor iceren atmosfer ile temas ettirilir. Katalizor, baglayicinin, firin digina inert
gazla atilabilen kiiciik parcaciklara pargalanmasini hizlandirir. TEK endiistrisinde
tercih edilen ¢oziilme, iki ¢6zlilme yontemini arka arkaya igeren sirali islemdir. Bu
islem baglayici ¢ok bilesenli ise miimkiindiir aksi halde sirali ¢6ziilme uygulanabilir
degildir. Takip edilen tipik sira, ¢oziicii icerisinde giderme ve 1s1l ¢6zme seklindedir.
Coziilme prosesinde 6nemli ag1, ¢oziilme sirasinda parga seklinin muhafaza edilebilir
oldugu kismidir. Parca deformasyonu, c¢ozgen veya termal c¢oziilme sirasinda
baglayicinin yumusak hale gelmesiyle miimkiindiir. Boyle durumlarda, parcalar
kendi agirliklar1 sebebiyle deforme olur. Eger bu olursa, par¢a sekli bozulur ve
baslangi¢ malzemesi diizeltilemez. Coziilme prosesin de diger dikkat edilmesi
gereken durum zehirli ve tehlikeli ¢6ziiciilerdir. Coziiciiler zehirli buhar ve gaz veya
zehirli malzeme icerebilirler. Inert ve cevre dostu ¢oziiciiler ve prosesler tercih
sebebidir. Adames, yaptig1 ¢alismada baglayici sistemlerini iki sinifta kategorize
etmistir. Bunlardan ilkinin polimerlerle (wax/polimer) modifiye edilmis wax-esash

baglayicilar ve ikincisinin ise polimer-esasli (polimer/polimer) baglayicilar oldugu
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rapor edilmistir. Wax esasli baglayicilar, bir veya daha fazla degisik orijinli ve birden
fazla polimerle olusturulur. Baz1 6rneklerde yag eklenir; bu baglayicilar wax/polimer
esasli baglayici grubu i¢inde diisiiniilmelidir. Ikinci baglayici sistem seti iki veya ¢ok
polimer karistmini igeren polimer esasli baglayicilardir. Polimerik baglayict
sistemleri wax/polimer baglayicilara gore akiskan Ozellikleri, sirali ¢oziilme
imkanlar1 ve ¢oziilme sirasinda daha iyi numune seklini koruma gibi birgok avantaja

sahiptir [Adames, 2007].

Ergiil ise yaptig1 calismada baglayicilarin termoplastik esasli baglayicilar, termoset
esasli baglayicilar, su esasli baglayici sistemleri, jel esasli baglayici sistemleri ve
inorganik esasli baglayici sistemleri olmak {izere bes ana grupta toplandiginm
bildirmistir. Polimerler, termoset ve termoplastik olmak {izere iki ana gruba ayrilir.
Termosetler ve termoplastikler kullanim sicakliklarina goére farkli viskozite degerleri
sergiler. Termosetlerin molekiill agirliklart ve molekiil zincir uzunluklar
termoplastiklere gore daha fazladir. Termoplastik ve termoset esasli baglayicilar
yiiksek ham mukavemet degerleri verdiklerinden dolay sik¢a kullanilirlar. Ozellikle
termoplastikler ham mukavemetlerinin yanmi1 sira diisiik viskozite ve baglayici
giderme esnasinda mitkemmel sonug verir. Kisa molekiil zincir uzunluguna sahip
termoplastikler diisiik sicakliklarda kolaylikla biinyeden uzaklagirlar. Parafin,
mikrogliserin mum ve dogal mumlar gibi termoplastikler ise diisiikk viskozite
degerlerinin yani1 sira baglayicit giderme asamasinda diisiik sicakliklarda biinyeden
uzaklasan ilk baglayicilardir. Termoset esasl baglayicilar termoplastiklere gore daha
yiilksek ham mukavemet degerlerine sahiptir fakat viskozite degerleri yiiksektir

[Ergiil, 2007].

Sabanci ise yaptigt c¢aligmada Poliproplen’ in termoplastiklerin en Onemli
gruplarindan bir tanesi oldugunu ve enjeksiyon kaliplama igersinde 6zel bir yere
sahip oldugu bildirmistir. PP makul fiyatinin, milkemmel kimyasal dayanim, diisiik
yogunlugu ve kolay iglenebilmesi ile olan kombinasyonundan dolay1 bir¢ok sektorde
kendine genis bir uygulama alani bulmaktadir. Ana 6zellikleri arasinda yliksek darbe
dayanimi, diisiik yogunlugu, kimyasallara karsi yliksek dayanim, i1yi elektriksel

dayanim, yiiksek mekanik mukavemet, diisik nem alma, makul fiyat, isleme



41

kolaylig1 gosterilebilir. PP’de mekanik 6zellikler 1s1, zaman, nem orani ve iiriiniin
hazirlandig1 ortam sartlarina baglidir. PP’nin en biiyiikk avantaji sertlik/mukavemet

oranindaki miikemmelliktir [ Sabanci, 2005].

Karatas ve Saritag, yaptiklar1 calismada German ve diger arastirmacilardan referansla
baglayicinin niteliklerini ¢izelge halinde 6zetlemislerdir (Cizelge 3.3) [Chung ve
ark., 1989, German, 1991, Karatas ve Saritas, 1998].

Cizelge 3.3. TEK islemi i¢in baglayici nitelikleri

Akis ozellikleri

o Kaliplama sicakliginda saf baglayici viskozitesi < 10 Pa-s,

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

. Toz tanecikler arasina giren uyumlu kii¢iik molekiiller,

o Tozdan akis ile ayrilmama.

Tozla etkilesim

o Diisiik temas agis1 ve toz ile iyi bir yapigma ,

o Toza gore kimyasal olarak pasif durum.

Ayrisma

) Farkl1 6zelliklerde birden fazla bilesen,

. Asindirici olmama,

o Bozulma sicakligr kaliplama ve karistirma sicakliginin iizerinde,
. Yaygin olarak bilinen zehirleyici olmayan ¢oziiciilerde ¢oziilebilirlik,
o Isil genlesme veya kristallesmeden gelen diisiik kalici gerilme.
Uretim

o Ucuz,

. Giivenli ve ¢evreci olarak kabul edilen bir tiriin,

. Uzun raf dmrii,

. Tekrar kullanabilirlik,

o Yiiksek yaglayicilik,

o Yiksek baglayicilik ve katilik,

o Diisiik 1511 genlesme katsayisi,

. Kolay temizlenme, bilinen ¢oziiciilerde ¢oziniirliiliik.

3.2.3. Reoloji ve akis davramslari

Basarili bir TEK iglemi igin besleme stoklarinin akis davraniglarini belirlemenin en
onemli iglem adimlarindan birisi oldugu sdylenebilir. Akis davranislarinin
karakteristik Ozelliklerinin anlasilabilmesi i¢in ilk incelenmesi veya tanimlanmasi

gereken terim reolojidir. Sivilarin akis, katilarin deformasyon 6zelligini tanimlayan
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reoloji, rheos (is) ve logos (bilim) kelimelerinde olusmaktadir [Celebi, 2009]. Diger
bir ifadeyle reoloji, malzemenin uygulanan gerilme altinda deformasyonunu
inceleyen bilim dali olarak tanimlanmistir [Carreau, 1997, Uluer, 2009].
Malzemelerin reolojik 6zelliklerinin en onemlisinin, viskozite oldugu sdylenebilir.
Viskozite, malzemenin akmaya kars1 gosterdigi direnci ifade etmektedir ve ergiyik

besleme stogunun kalip bosluguna dolumun da en kritik rolii oynamaktadir.

Viskozite, bir sivinin akmaya kars1 gosterdigi direngtir. Viskozite artirk¢a direng de
artar. Viskoziteyi kisaca su sekilde agiklayabiliriz: Paralel molekiil tabakalarindan
olugmus, blok (bir deste kart gibi) bir siv1 diisiinelim. Tabakalarin en alt ylizeyinin
sabit oldugunu kabul edelim. En {istteki sivi tabakasi sabit bir hizla hareket
ettirildiginde, diger biitlin tabakalar, en alttaki sabit tabakaya uzakliklar1 ile orantili
bir hizla hareket edecektir. Her tabakanin farkli ivmesi olacaktir. Sivinin ig
stirtiinmesine bagl olarak, kuvvetin uygulandig: tabakaya yakin olan tabakalar hizli,
uzak olanlar yavas hareket edeceklerdir. Sivi blogunun sabit olan alt tabakasinin
yerinde durabilmesi i¢in uygulanan F kuvvetine ters yonde ve esit degerde bir
kuvvete ihtiya¢ duyulacaktir. F kuvveti bir gerilim meydana getirecektir. Kuvvetin
uygulandigr siv1 ylizeyinin alan1 A ve hareketi baglatmak i¢in gereken kuvvet de F
ise, birim alana diisen kuvvet F/A olacaktir. Buna kayma gerilmesi (shearing stress)
denir. Bu gerilme diizlemlerin yer degistirmesine de neden olur. Bu yer degistirmede,
diizlemler arasindaki akisa dik yondeki uzakliga x, diizlemlerin kayma hizinada, v
diyecek olursak; dv/dx (shear rate) kayma hizi olarak tanimlanir [Celebi, 2009]. Sekil
3.18’de yukaridaki agiklamayi sembollestiren bir goriintii verilmistir. Yukaridaki
aciklamaya paralel olarak genel bir ifadeyle viskozite Es. 3.2°de verildigi sekliyle
kayma gerilmesinin kayma hizina orani olarak sadelestirilebilir. Kayma gerilmesi ve
kayma hiz1 formiilleri Es. 3.3 ve Es. 3.4°de sirasiyla verilmistir. Genelde viskozite

(), kayma hiz1 (y) ve (7) kayma gerilmesi olarak ifade edilir [Barbosa, 2011].

(3.2)

Txy = 7 (3.3)
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Vxy = d_x (3.4)

Sekil 3.18. Kaymanin sematik gosterimi

Enjeksiyon kaliplama isleminde sekil degistirme hizi, viskozite ile belirlenmekte
olup basing ve zaman birimlidir (Pa.s). Viskozite besleme stogu ozelligi olup,
gerilme ile sekil degistirme hiz1 arasinda iliski olusturur. Uluslararasi birim
sisteminde (SI) viskozitenin birimi Newton/metrekare (Pascalsaniye = Pa.s) olarak

belirtilmistir.

Toz enjeksiyon kaliplama yonteminde ergiyik haldeki besleme stogunun kalip
bosluklarina aktarilmasi (akis1) viskozite ile ilgilidir. Kisaca viskozite bir kaliplama
parametresidir. Cesitli arastirmalarda viskozitenin ¢ok diisiik ya da ¢ok yiiksek
olmasinin kaliplama sirasinda problemlere neden olacag: bildirilmistir. Viskozite
degerinin ¢ok yiiksek olmasinin kaliplamay1 zorlastiracagi veya ¢ok diisiik olmasinin
yapisal problemlere neden olacagi kaliplama islemi sirasinda baglayici toz ayrigmasi
gibi durumlarin gozlenebilecegi rapor edilmistir [Gokten, 2003, Zauner ve ark.,

2004, Zaky ve ark., 2009].

Newton, sivilar1 akis Ozelliklerine gére Newtonian akis gosterenler ve Newtonian
olmayan akis gosterenler olmak iizere iki siifa ayirmistir. Newtonian akis gosteren
sistemlerde kayma gerilmesinin kayma deformasyonunun degisme hiz1 ile orantili
olarak artirg1 belirtilmistir. Newtonian olmayan akis tipleri genel olarak {lige
ayrilmistir: Plastik akis (Bingham), pseudoplastik akis ve dilatant akis. Plastik akis
tipi modern reolojinin arastiricilarindan olan Bingham’in adina izafeten Bingham
akis olarak da bilinmektedir. Bu akis tipinde sivilar hemen akmazlar ve kayma

gerilmesi belli bir esik degerine ulaginca akis goriiliir. Pseudoplastik akis tipinde
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Bingham akisin aksine esik degeri yoktur. Pseudoplastik bir materyalin viskozitesi
tek bir nokta ile ifade edilmez. Pseudoplastik bir maddenin viskozitesi kayma hizi
artirk¢a azalir. Polimer ¢ozeltiler ve polimer igeren yar1 kati sistemler pseudoplastik
akis gosterirler. Dilatant akis ise, pseudoplastik akisin tersine davranis gosterir.
Kayma gerilmesi artirkca viskozite de artar. Artan hiz gradyam ile akisa karsi
direngte artar [Celebi, 2009].

Toz enjeksiyon kaliplama isleminde aranilan akis tipinin Pseudoplastik akis oldugu
cesitli calismalarda rapor edilmistir [Yang ve ark., 2002, Huang ve Hsu, 2009].
Newtonian tipi akisin genelde TEK islemi igin istenilen bir sistem olmadigi
bilinmektedir. Dilatant akisin ise kaliplamada kayma hizi artirkga viskozitenin artirg
bir durumu tanimladigi i¢in TEK isleminde istenilen bir durum oldugu sdylenemez.
Dilatant akig tipinde kaliplama sirasinda olasi toz baglayici ayrismasi ihtimalinden
dolay1 istenen bir akis olmadig: bildirilmistir [German, 1990, Karatas, 1997, Yang ve
ark., 2002]. German, yiiksek viskozitenin sekillendirmeyi giiglestirirken, diisiik
viskozitenin sekillendirme sirasinda toz-baglayici ayrigsmasina ve ardinda da ¢atlama
veya carpilmaya sebep olabilecegini sOylemistir [German, 2007]. Sekil 3.19°da

belirtilen akis tiplerine ait kayma gerilmesi-kayma hizi egrileri verigmistir.

Newtonian Akis

Dilatant akas

(kavma kalmlasmasi)
Pseudoplastik akis
(kayma incelmesi)

Kayma Hiz (1/s)

Bingham (plastik)

Kayma gerilmesi (1)

Sekil 3.19. Farkli akis tipleri i¢in kayma hizi-kayma gerilmesi egrileri

Toz enjeksiyon kaliplama i¢in hazirlanan besleme stoklarinda pseudoplastik akis

karakteristiginin istenilen akis oldugu bilinmektedir. Bu tip karakter sergileyen
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besleme stoklarmin TEK uygulamalarinda basarili oldugu belirtilmistir. Bu tip

akiskanlar i¢in:
T = Ky" (3.5)
Burada; T kayma gerilmesi, ykayma hizi, n akis davranis indeksi ve K sabittir.

n>1 ise malzemenin dilatant oldugunu gosterir. Bu tip besleme stoklarinda ytiksek
kayma hiz1 altinda metal tozu ve baglayici birbirinden ayrilir. n<1 ise malzemenin
pseudoplastik davranis sergiledigini gosterir ve reolojik agidan istenen bir durumdur.
Toz ve baglayict karisimindan elde edilen besleme stokunun reolojik 6zelliklerinden

en 6nemlisi viskozitedir (7), ve asagidaki sekilde soyle belirlenir:

n= (3.6)

Genelde viskozite (), kayma hiz1 (y), sicaklik, toz yiiklemesi (@) ve baglayici

kompozisyonlarina baglidir.
n=n 7, T.¢.m, 3.7)

Burada 7y, baglayict karisimin viskozitesidir.
Genelde viskozite kayma hizina bagli olarak tespit edilir.

n=Ky"? (3.8)

Burada # besleme stoku viskozitesi, K sabittir. Logy - logy grafiginin egiminden n-1,

buradan da n tespit edilebilir.

TEK besleme stokunun reolojik 6zelligindeki ikinci 6nemli yaklagim sicakliga bagh
viskozitedir. Normalde en iyi yaklasim olarak, Arrhenius esitligi kullanilir [Yang ve
ark., 2002, Song-lin ve ark., 2002, Huang ve ark., 2003, Loebbecke ve ark., 20009,
Sotomayor ve ark., 2010].
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N= Texp — (3.9)

RT

Burada 7, sabittir, E akis aktivasyon enerjisi, R gaz sabiti, T Kelvin cinsinden
sicakliktir. Es. 3.9’a gore In 5 grafigi ¢izilebilir. 1/T ile kesin kayma hiz1 elde
edilebilir. Grafikler diiz ¢izgiler i¢ine sigma egilimindedir. Diislik sicakliga bagh
viskozite kalip bosluguna daha fazla basing aktarilmasina izin verir ve pargadaki
¢ekmeye (biiziilmeye) bagli hatalarin 6nlenmesine yardimci olur [Yang ve ark.,
2002, Karatas ve ark., 2004, Ibrahim ve ark., 2009, Sotomayor ve ark., 2010]. TEK
besleme stoklarinin akis davraniglarini 6lgmede ¢esitli sistemler kullanilmaktadir
(Tork ve Kilcal reometre). Pek ¢ok toz - baglayici karigimlart igin basit bir viskozite
dlglimii ergime akis indeksidir (EAI). EAI, 6nceden belirlenen bir basing altinda
kilcal bir borudan 10 dakikada akan besleme stogunun gram cinsinden miktaridir
[German, 2007]. Toz enjeksiyon kaliplama isleminde besleme stoklarmin reolojik
davranislarin1 karakterize etmede genellikle kilcal reometre kullanilmaktadir. Kilcal
reometerenin tercih edilme nedenlerinin basinda pratikte yapilan denemeler ile ¢ok
iyi uyum gostermesi sOylenebilir. Sekil 3.20°de bir kilcal reometrenin sematik
diyagrami gosterilmektedir. Sekilden de anlasilacagi lizere cihazin ¢alisma sistemi
kisaca su sekilde Ozetlenebilir; dik konumdaki bir silindir igerisine yerlestirilen
besleme stoku, belirlenen (cihaz ayarlanabilir 6zelliklerdedir) sicaklikta piston

tizerine konulan yiik ile yukaridan asagiya enjekte edilir.

Piston

Silindir —
Ot Isiia

Basmg
Doniistiirii

Is
~, |O O

O O

LS

Besleme

stogu Kilcal kalip

Sekil 3.20. Kilcal reometrenin sematik diyagrami [Yang ve ark., 2002]
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Seysssiecq ve arkadaslar1 kilcal reometre ve akis davranislart iizerine yaptiklari bir
calismada kilcal reometrenin avantajlarini su sekilde 6zetlemislerdir; Kilcal reometre
sadedir (imalat maliyeti diisiiktiir). Kalip igerisinde kullanilan kilcal kanallarda boru
hatlarina geometrik bir benzerlik vardir ve farkli akislar i¢in genis bir kullanim alani
sunar. Yiksek kayma hizlar elde edilebilir. Capa bagl etkiler dlciilebilir. Ayni
calisma igerisinde kilcal reometrenin dezavantajlar1 su sekilde siralanmistir; Numune
kilcal tiipiin kesiti iizerinde farkli kayma hiz1 ve kayma gerilmesine maruz kalabilir.
Ancak, bu iki parametre genellikle duvara gore hesaplanir. Numune thiksotropy gibi
zamanin etkilerini 6lgmek i¢in siirdiiriilebilir bir akisa tabi tutulamaz. Biiyliik numune

hacimleri gerektirebilir [Seysssiecq ve ark., 2003].

Barbosa yaptigi calismada kilcal reometre kullanilarak yapilan viskozite
Ol¢iimlerinin kilcal kanal boyunca olusan kayma gerilmesi ve kayma hizina bagh
olarak degistigini sOylemistir. Ayni1 calisma igerisinde gorlinlir kayma gerilmesi,
kayma hiz1 ve viskozite hesaplanmasina ait esitlikler verilmistir (sirasiyla Es. 3.10,
3.11, 3.12). Cihazdan elde edilen kayma hiz1 degerleri goriiniir deger olup goériinen
kayma hiz1 (y44,-) olarak adlandirilmaktadir. Uygulanan basing sonrasinda olusan hiz
ve hiza bagh olarak yer degistirme miktar1 dlgiilmektedir. Olgiilen yer degistirme
miktar1 kullanilarak debi hesaplanmaktadir. Bu debi degeri, nozul ylizeyindeki
(duvardaki) kayma hizinin elde edilmesi i¢in kullanilmaktadir. Uygulanan basingta
nozul boyunca diisme olmadigi kabulii ile birlikte (AP=P) nozul yarigap1 (R) ve
nozul uzunluguna (L) ait geometrik degerler kullanilarak Newtonian bir akiskan i¢in
silindir i¢indeki akista duvardaki kayma gerilmesi hesaplanmaktadir. Dolayisi ile
elde edilen degerler Newtonian bir akigkan i¢in gercek degerler olup, Newtonian
olmayan bir akiskan i¢in bu degerler goriiniir degerler olarak adlandirilmaktadir

[Barbosa, 2011].

RAP

gor = 5 (3.10)
4Q

Ygor = TR3 (3.11)
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Tgor
== 3.12
Ygor ( )

ngﬁr
Toz enjeksiyon kaliplama isleminde akis davranisini etkileyen 6nemli faktorlerden
biriside besleme stoklar1 igerisinde bulunan toz miktaridir. Besleme stoklari
icerisinde bulunan kati miktar1 dogrudan kayma hizin1 ve dolayistyla viskoziteyi
etkilemektedir. German yaptig1 ¢alismada baglayiciya toz ilavesi artirk¢a besleme

stogunun viskozitesinin artirgini belirtmistir (Sekil 3.21).

1000 I I I
kayma hizi = 100 s
kritik yikleme, hacim %
¥ 55
o 62
® 64
W 65
100 ]
bagil
viskozite,

Mv/Me

10

o 02 04 06 08 10
bagil kati yikleme, (/¢

Sekil 3.21. Cesitli tozlar i¢in kati yiiklemenin kritik yiiklemeye orani ile karisimin
viskozitesinin baglayicinin  viskozitesine orammin, 100 s* kayma
hizinda gosterdigi degisim [German, 2007]
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Sekil 3.21°de 100 s? kayma hizinda, besleme stogu viskozitesinin (17,,), Saf
baglayicinin viskozitesine (1) orani goriilmektedir. Ayni ¢alisma igerisinde, farkli
tozlar, kat1 yiiklemeleri @ veya kismi miktarlar ile kritik kati1 ylikleme arasindaki
iliski Es. 3.13’te verilmistir [German, 2007].

N = ’“; - (3.13)

1=5¢
Kritik kati1 yiikleme, viskozitenin akmayacak kadar ¢ok biiyiikk oldugu noktaya
karsilik gelir. Yiiksek viskozite sekillendirmeyi giiglestirirken, disiik viskozite
sekillendirme sirasinda toz-baglayict ayrismasina ve ardindan ¢atlama veya

carpilmaya sebep olabilir. Sekil 3.22°de kiiresel sekilli bir tozun, ylikleme miktari-

yogunluk degisimini gosteren bir grafik verilmistir.

Karisim Yogunlugu

T T T T
Toz piknometre yogunlugu —
Olgiilen yogunluk /
piki (max.)
- \
_______ "{eorlk ®0c09 &
[ Olciilen 7 P4
% Toz Vurgu
Optimum // Yogunlugu
yiikleme __ (1
Baglayici % Kritik
Yogunlugu Yiikleme
1 1 ﬁ sl
0.0 0.2 0.4 0.6 0.8 1.0

Hacimce toz orani

Sekil 3.22. Wax-Polimer baglayici igerisinde kiiresel sekilli tozun, yiikleme miktar: -
yogunluk degisimi [German, 1997, Barbosa, 2011].

3.3. Toz Enjeksiyon Kaliplama

Toz enjeksiyon kaliplama yontemi plastik enjeksiyon kaliplama (PEK) yonteminden
esinlenerek tiliretilmistir. Plastik enjeksiyon kaliplama yontemi kullanilarak
sekillendirilen plastik malzemeler, yiiksek sekillendirme kapasitelerinden ve diigiik

maliyete sahip olmalarinda dolay1 endiistride genis bir kullanim alan1 bulmaktadir.
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TEK yontemi ise giiniimiiz endiistrisinde hizla yayginlasmakta ve bu basariy1
besleme stoklari igerisinde bulunan genis bir alana sahip baglayici elemanlarina baglh

olarak zamanla artirmakta.

Enjeksiyon kaliplama islemi su sekilde ozetlenebilir; silindir (hazne) igerisine
konulan besleme stoklar1 yeterli sicakliga kadar, yeterli siire 1sitilarak, yar1 kat1 bir
hal aldiktan sonra (genellikle dis macunu kivami) kalip bosluguna basingli bir sekilde
doldurulur. Kalib1 doldurmak igin ihtiya¢ duyulan basing hareketli vida ya da piston
ile saglanir. Kaliplama islemi esnasinda dikkat edilmesi gereken asil nokta, besleme
stokunun homojen bir sekilde dagilmasi, gézeneksiz (bosluksuz) ve hatasiz parga
elde edilmesidir. Sorunsuz bir parga elde etmenin ilk adim1 besleme stogu i¢in uygun
viskozitenin hangi sartlarda saglandigmin belirlenmesidir. Sekil 3.23°te tipik bir

kaliplama igleminin kesiti gosterilmistir.

sogutma kanal doldurma hunisi

parca

baglama
mekanizmasi

silindir

IsItic

kalip tutucu kalip meme

Sekil 3.23. Bir enjeksiyon kaliplama makinesinin kesiti [German, 2007]

Sekil 3.23’e gore; besleme stogu besleme hunisinden soguk graniiller halinde
silindire girer. Silindir boyunca ilerlerken bir taraftan da baglayicinin ergime
sicakliginin iizerinde 1sitilir. Besleme stogu sicak kalip ise soguk oldugundan erken
donma problemlerini engellemek i¢in doldurma cok kisa siirede gerceklestirilmelidir.
Doldurma viday1 piston gibi kullanarak yapilir. Kalip dolumundan sonra, par¢canin
¢cekme bosluklarini en aza indirmek i¢in besleme stogu katilasincaya kadar muhafaza
edilir. Yeterli sogumadan sonra sertlesmis parga cikarilir ve dongl tekrarlanir

[German, 2007]. Sekil 3.24°te tipik bir TEK islemi gdsterilmistir.
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Granil malzeme

Mal alma iglemi

Besleme stogunun
enjeksiyon haznesine
dolum iglemi

Kalib1 doldurma
(enjeksiyon iglemi)

Kalip agilma iglemi

Sekil 3.24. TEK islemi [Erdem, 2010]

3.4. Kaliplanmis Numunelerden Baglayic1 Giderme

Baglayici giderme isleminde temel amag, kaliplanmis parcadan en az etki ile en hizl
sekilde baglayiciyr ugurmak seklinde ifade edilebilir. Dikkat edilmesi gereken en
kritik nokta ise baglayici giderildikten sonra, sinterleme asamasina kadar par¢anin
orijinal seklini muhafaza edebilmesidir. Baglayici giderme, TEK ydntemi igerisinde
kritik bir problemdir. Ciinkii baglayici giderme zamani parganin kesit kalinligina
baghdir. Baglayict giderme dongiisii diizgiin ayarlanmaz ise kaliplanmis ham
yogunluga sahip par¢ada carpilmalar ve ¢atlamalar meydana gelebilir. Besleme stogu
1sit1ldig1 zaman igerisinde ki baglayicida isinacaktir, sicaklik degisimleri veya dahili
gozenek keseciklerinin etkisiyle yergekiminden kaynaklanan gerilime numune
dayanamayacak ve sekil degisimi baslayacaktir. Kaliplanmis parcayr deforme
etmeden ve yiizeysel bozulmalara firsat vermeden baglayici  yapidan
uzaklagstirilmalidir. Kaliplanmis besleme stoklari igerisinden baglayici gidermenin en
basit ve diizglin yolunun cok bilesenli baglayici kullanmak oldugu bildirilmistir
[Porter, 2003]. Kullanilan baglayict formiilii igerisinde bulunan elemanlardan
akigkanligi ve yaglamayr saglayanlar yapidan uzaklastirilirken, ham pargay:
sinterlemeye kadar tasiyacak iskelet (omurga) baglayic1 yapida kalacak ve sekli

koruyacaktir [German, 1990, Karatas, 1997, Huang ve Hsu, 2009].
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Baglayici giderme islemleri endiistride birkag farkli yontem ve isimle tanimlansa da
en genel anlamda ¢ézgen ve 1s1l ayristirma olarak ikiye ayrilabilir. Sekil 3.25°te

cesitli baglayict ayristirma teknikleri verilmistir.

Daldirma
Buharlastirma
Yogun Buharlastirma

Hava
Baglayici o
Cikarma Inert
Metotlar Fitilleme

Sekil 3.25. Cesitli ayristirma teknikleri [Hwang, 1996, Barbosa, 2011]

Pratikte en yaygin kullanilan ¢oziicii icerisinde baglayici giderme yontemi bir ¢ézgen
icerisine daldirma metodudur. Bu yontemin uygulanabilirligi i¢in baglayic
sisteminin uygun secilmesi gereklidir. Baglayici formiilii igerisinde segilen ¢oziiciide
coziilebilecek ve ¢oziilemeyecek bilesenlerin bulunmasi gerekmektedir. Uygulama
sirasinda kaliplanmis numune ¢0Ozilicii igerisine daldirilir ve beklenir. Bu siire
esnasinda baglayici sistemi igerisinde bulunan elemanlardan ¢oziicii icerisinde
¢oziinebilecek olanlar yapidan uzaklasir. Yapr igerisinde kalan baglayici elemanlari
ise numune seklini muhafaza ederek sinterleme agamasina kadar iskelet yapiy1 korur
[Porter, 2003]. Coziicli icerisinde ayristirma metodunda kritik noktalardan birisi
¢Oziinebilen baglayicilarin toplam baglayict miktar i¢erisindeki oran1 ve dagilimidir.
Toplam baglayici icerisinde en az %30 ¢oziinebilen baglayici olmalidir. Coziinebilen
baglayicinin yapi icerisinde homojen bir sekilde dagilmis ve birbirleri ile iliskili
olmas1 istenir. Bu metotta yaygin olarak kullanilan baglayicilar Polipropilen,
Polisitren, Polietilen ve bitki yagi formiilleridir. Bunlarin disinda suda ¢6ziinen
baglayict formiilleri i¢in Polietilenglikol ve Polimetilmetakrilak baglayici karigimlari
kullanilir. Coziicii olarak ise etilendiklorid, trikloretilen, heptan, hekzan ve su gibi

coziiciiler kullanilir. Coziictlilerin belli bir sicakliga kadar 1sitilarak kullanilmas1 iglem
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stiresini kisaltir [Giilsoy, 2003, Ergiil, 2007]. German’a gore ¢0ziicii igerisinde
ayristirma isleminin siiresi numunenin kesit kalinligmma ve ayristirma sicakligina
baghdir ve Es. 3.14’te verilen formiil ile ifade edilmistir [German, 1997, Barbosa,
2011].

t = %zln 1VTB exp kQ—T (3.14)
Es. 3.14’te:

t = Ayristirma zamani

T = Ayrnistirma sicakligt

H = Kesit kalinligi

Vg = Baglayicinin uzaklastirilacak kismi

B = Coziicli izersinde baglayici ¢ozlinlirligii

@ = Kat1 ytikleme orani

Q = Coziicii icerisinde baglayici solliisyonunun aktivasyon enerjisi

k = Boltzmann sabiti

Is1 etkisi ile baglayict gidermede baglayici, gaz veya sivi olarak bilinyeden uzaklasir.
S1vi olarak uzaklastirmada ergitilerek belli bir akigkanliga getirilen baglayici kilcal
cekim kuvveti ile emilir. Gaz olarak baglayicinin alinmasinda ise baglayici 1s1 etkisi
ile bozulur ve buharlastirilarak veya oksitleyici ortamlarda oksitlenerek gaz haline
doniistiiriilir. Gaz halindeki bu baglayic1 biinyeden gecisme veya yayinma
mekanizmalar1 kullanilarak uzaklagtirilir. Bu iki mekanizma arasindaki fark gaz
molekiillerinin ortalama serbest hareket mesafesi ile belirlenmesidir. Yaymma
genellikle diisiik basing ve diisiik gozenek boyutu olan sistemlerde, gecisme ise
yiiksek buhar basingli ve biiylik gdzenekli sistemlerde etkilidir [Giilsoy, 2003, Ergiil,
2007].

Pratikte uygulanacak baglayic1 giderme yontemleri kullanilan baglayici formiiliine
gore farkliliklar sergilemektedir. Biitlin baglayict giderme yontemlerinin kendilerine
ait islem kosullar1 oldugu sdylenebilir. Cizelge 3.4 te farkli baglayici sistemleri igin

islem kosullar1 ve siireleri verilmistir.
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Cizelge 3.4. %60 kat1 yiikleme oraninda, 5 pm partiikiil boyutunda, 10 mm kesit
kalimliginda numunelerin, baglayic1 giderme tekniklerinin  ve
zamanlarinin mukayese edilmesi [Porter, 2003].

Baglayici Ayristirma Islem kosullari Zaman

sistemi teknigi

Wax-PP Oksitlenme 150°C yavas 1sitma, bekletme, havada | 60 saat
600°C ye 1s1tma

Wax-PE Fitilleme 250°C’ye  yavas 1sitma, bekletme, | 4 saat

Hidrojen igerisinde 750°C ye 1s1tma
Wax-polimer | Siiperkritik 10 MPa basing altinda 10°C/dak. 1s1tma | 6 saat
hizinda buhar orataminda 600°C ye
1sitma

Wax-PE Buhar ¢ikist | Sinterleme sicakligina kadar yavas 36 saat
Isitilirken numune tizerine diisiik
basingli gaz gonderme

Su-jel Vakum veya | Buzdan su buhar1 g¢ikincaya kadar | 8 saat
donma vakum i¢inde tutma

Yag-polimer | Coziiciiye Ethylenedichloride iginde 50°C de tutma | 6 saat
daldirma

Su-jel Hava 60°C de tutma 10 saat
kurutma

PA-PP Katalitik Nitrik asit i¢inde 150°C debuharlastirma | 6 saat

3.5. Kaliplanmis Numunelerin Sinterlenmesi

Sinterleme, geleneksel toz metalurjisi yonteminin nihai {irline ulagmak ic¢in son
adimini olusturan kritik bir iglemdir. Sinterleme, en genel anlamda birbirine temas
eden toz parcaciklarin ergime sicakliginin altinda kati halde atom hareketleri ile

birbirine baglanmasi veya kaynaklanmasi seklinde tarif edilebilir.

Sinterleme, agirlikli olarak gozenekli yapiya sahip ya da iri parcacikli kati
kalintilarin 1s1l islemidir ve etkilesimli parcaciklarin biiylimesi ya da olugmasi ile
diisiik serbest entalpi kiitlesi daha tutarli (uyumlu) bir hal alir [Martens, 2011].
Ristic'e gore sinterleme konusundaki ilk teori Ya. I. Frenkel' in “yiizey gerilme etkisi
altindaki kristal cisimlerin viskoz akig1” adli makalede basilmistir ve bu makale de
sinterleme islemi i¢in gerekli olan itici glice Gibb’s ylizey enerjisinin yeterli olacagi
sOylenmistir [Ristic ve Milosevic, 2006]. Sekil 3.26’da Frenkel modeli sematik

olarak gosterilmistir.
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Sekil 3.26. Frenkel modeli [Ristic ve Milosevic, 2006]

Birbiriyle temas eden damla seklindeki iki pargacik sinterleme sirasinda birlesebilir.
Frenkel sinterlemenin ilk asamasini baslangicta birbiriyle temas eden iki sivi
damlanin birlesmesi gibi temsil edilebilecegini belirtmistir. Belirli bir t siire sonra
birbiriyle temas eden damlalar yarigap1 Y(t) olan bir daire boyunca birlesir. Frenkel,
her iki damlanin da arta kalan parcalarinin Sekil 3.26°daki gibi kalacagini
varsaymustir [Ristic ve Milosevic, 2006].

Cesitli ¢alismalarda sinterleme siiresince 4 asama belirtilmistir. Bu 4 asama igerisin
de 6 tasima yolu meydana ¢ikmis, bunlarin tiimii boyunlagmayi yonetirken sadece 3'i
yogunlagmay: siirdiirmiistiir. ilk asamada, toz pargaciklari etkilesmeye basladig
zaman atomlararast kuvvetten dolayr anlik boyun olusumu vardir. Devam eden
asamada, boyunun biiyiimeye basladig1 evredir. Sonraki ara asamada, boyun olduk¢a
blyiir ve gozenekler silindirik bir sekil almaya baslar. Final asamasinda ise
gozenekler kiiresellesir ve izole olur. Ashby tarafindan tanimlanan tasima
mekanizmalart Cizelge 3.5’te listelenmistir. Yogunlagmaya sebep olan sadece son

ticiidiir [Ashby, 1974, Martens, 2011].
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Cizelge 3.5. Tasima mekanizmalar1 [ Ashby, 1974, Martens, 2011]

Tasima yolu Islem kaynag | Olusan durum
Yiizey diflizyonu Yiizey Boyun
Kafes difiizyonu Yiizey Boyun
Buhar tagimimi Yiizey Boyun
Sinir difiizyonu Tane sinir1 Boyun
Kafes diflizyonu Tane sinir1 Boyun
Kafes difiizyonu | Dislokasyonlar Boyun

Sinterleme isleminin yiiksek sicakliklarda element atomlarinin yaymimi ve kiigiik
pargaciklarin ylizey enerjisinin azalmasiyla gerceklestigi sOylenmistir. Birim
hacimdeki ylizey enerjisi pargacik boyutu ile ters orantilidir. Bu nedenle daha ytiksek
Ozgll ylizey alanina sahip olan kiiclik boyuttaki parcaciklar daha yiliksek enerjiye
sahiptir ve daha hizli sinterlenir. Sinterleme sicaklig1 ergime noktasina yaklastikca,
hareket eden atomlarin sayisi artirgindan, sinterleme hizi da artar. Sinterleme
sirasinda atom hareketi goriilmez, ancak hacim degisimleri meydana geldiginden,
islem genelde bu degisimleri izler. Boyun biiyiimesi bunlardan bir tanesidir [German,
2007]. Sekil 3.27°de nano boyutta Ag tozunun asal gaz yogunlagtirma metodu ile

tiretimi sirasinda olusmus boyun bdlgesine ait SEM resmi goriilmektedir.

2.0
&
qe

Wire 180 2

.

EHT = 3.00 kV Signal = 1.000
WD= 2mm File No. = 1181

Sekil 3.27. Sinterleme sirasinda olusmus boyun bolgesinin SEM goriintiisii

[Tirker, 2004]
Sinterleme asamasinda alasim bilesimine bagl olarak kati hal sinterlemesi, aktive
edilmis sinterleme veya sivi faz sinterleme siireclerinden bir tanesinin tercih

edilecegi bildirilmistir. TEK metal tozlarinda veya homojen alasim tozlardan olusan
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sistemlerde kati hal sinterlemesi s6z konusudur ve numuneler TEK metali ergime
sicakliginin altinda veya homojen kat1 ergiyik halindeki alasimin katilagsma
sicakliginin altinda bir sicaklikta uygun atmosferde sinterlenirler [Giilsoy, 2003,

Ergiil, 2007].

Toz metal parcalara uygulanan sinterleme islemi malzemenin bilesimine gore
degisiklik gosterebilir. Sinterleme islemi uygulanacak toz malzeme elementel saf
metal ise tek bilesenli bir yap1 oldugu veya birden fazla eleman iceren bir alagim ise
cok bilesenli bir yap1 oldugu sdylenebilir. Genellikle sinterleme islemi en diisiik
ergime sicakligina sahip alasim elemanin ergime sicakligi altindaki bir sicaklikta
yapilir. Bu sekilde yapilan sinterleme islemlerine en genel anlamda “kati hal
sinterleme” denilir. Cok bilesenli yapilarda yapi igerisinden bir elemanin ergime
sicakligi Ustliinde yapilan sinterleme islemlerine ise “sivi faz sinterleme” denilir.
Sinterleme igleminin itici gilicii ylizey enerjisinin azaltilmasidir. Pargaciklar arasi
temas alani biiylir ise ylizey alan1 azalir, gozeneklerin kiirsellesmesi (hacimsel
azalma), cok bilesenli sistemlerde kati-sivi faz arasit yogunluk farkliliginin
giderilmesi gibi faktorler itici glice etki eder. Sekil 3.28°de birbirleriyle temas

halinde olan kiiresel pargaciklarin durumu gosterilmistir.

baslangic
nokta temasi

kuresel parcacik

boyun -
Y D=cap

ilk asama
boyun bOyamesi
(kisa sure)

*s-. _atomlar

.
»*

“\‘boyLan,"

ileri asama
boyun bOyamesi
(uzun sare)

LR R

son asama
tamamen birlesme
({sonsuz slre)

tane sinin

Sekil 3.28. Sinterleme esnasinda pargaciklar aras1 temas [German, 2007];
a) Sinterlemede nokta temasi ile baslayan ve pargaciklar arasi bag
gelisimini gosteren iki kiire sinterleme modeli
b) Parcaciklar arasindaki sinter baginin atom diizeyde sematik gdsterimi
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Ham parga icinde her bir pargacik ilizerinde bu tiir bircok temas noktasi vardir.
Sinterleme islemi ilerledik¢e birbirine temas eden pargaciklar arasindaki bag biiyiir
ve birlesir. Her temas noktasinda bir tane sinir biiylir ve kati-buhar ara ylizeyinin
yerini alir. Preslenmis ham parca iginde her parcacigin birgok komsusu vardir.
Boylece her pargacigin birkac degisik noktasinda bag olusur. Her pargacik iizerinde
birka¢ noktada boyun biiylimesi olur. Boyun olusumu esnasinda yiizeyde bozulmus
atom bagi belli olur ve tane smirmin kusurlu oldugu goriiliir. Dolayisiyla boyun

olusumu sirasinda bu bolge 6nemli 6l¢lide bozulmus haldedir [German, 2007].

Sinterleme isleminin devam eden evrelerinde boyun biiylimesinin akabinde dikkat
edilmesi gereken Onemli bir noktada gozenek ve yapi iliskisidir. Sinterleme
esnasinda sistem igerisindeki hareket (tasinim) mekanizmalarinin calismast ise
mikroyapida 6nemli degisiklikler meydana gelir. Boyun biiyiimesine paralel olarak
temas halindeki gozenekler kapanir. Tam sinterleme islemi i¢in, gdzeneklerin tane
sinirt ile baglantili olmasi 6nemlidir. Sekil 3.29°da sinterleme sirasindaki gézenek
yapt degisimi verilmistir. Temas halindeki pargaciklarda temas bolgelerinden boyun
olusur, devaminda gozenek sekli kismen degisir ve son asamada yogunlasma ile

birlikte kiiresel gézenekler olusur.

nokta temasi ilk asama ara asama son asama
gozenek
tane
siniri

Sekil 3.29. Parcaciklarin nokta temasindan baslayarak sinterleme sirasindaki gézenek
yapt degisimlerinin sematik gosterimi [German, 2007].

Toz metal pargalarin sinterlenmesinde kullanilan farkli bir tekniginde sivi faz
sinterleme islemi oldugu sdylenebilir. Bu sinterleme teknigi sirasinda, sistem
icerisinde toz birikintisi sivi faz ile uygun sicaklikta temasta bulunur. Siv1 faz

sinterleme islemi esnasinda toz pargaciklar1 arasinda olusan bag daha fazla olur ve bu
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durum sinterleme hizin1 artirir. Sinterleme isleminde hizin artmasi 6nemli bir
avantajdir. Sivi faz olusumu ile birlikte ¢ekim kuvveti artar pargaciklar birbirlerine

dogru hareketlenir ve hizli bir yogunlasma meydana geldigi sdylenebilir [Yang,
1995].

Siv1 faz sinterleme islemi esnasinda sivi faz olusumunun sinterleme hizini biiyiik
Ol¢iide artirdigi rapor edilmistir [German ve ark., 2009]. Yo6ntemin mekanizmasi su

sekilde aciklanmistir;

Sivi faz sinterleme i¢in temel gereksinim 1slatmadir. Sivi faz kati tanelerin {izerine

yayilmalidir (Sekil 3.30).

Yayimmm
0
7 SIYI‘V, .
— |
Tyi Kati Zayif
Islatma Islatma

Sekil 3.30. Siv1 faz sinterlemede kati tanelerin sivi ile 1slatilmast [German ve ark.,
2009].

Islatilan bir siv1 kiigiik temas agisina (0) sahiptir. Temas agis1 yiizey enerjilerinin

dengesi ile tanimlanir (Es. 3.15).

Ysv =¥sL + Ywycos 60 (3.15)

Es. 3.15’te, Y5y kati-buhar yiizey enerjisi, yg; kati-sivi yiizey enerjisi, y; sivi-buhar
yiizey enerjisidir. Islatan bir siv1 filmi yogunlagsmaya yardimei olan ve kilcal kuvvet
olarak tamimlanan ylizey gerilmesi saglar. Genellikle 1slatma katinin sivi iginde
¢Ozilindiigli durumlarda gerceklesir. Sivi faz sinterleme islemindeki yogunlagsma

asamalar1 Sekil 3.30°da sematik olarak gosterilmistir [German, 2007].
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Baslangc tozlar
(kanistirilmis) Katilasma
asamasi

Gozenek
Yeniden diizenleme
Caozeltiyle yeniden ¢okeltme
Final yogunlasmasi @

Sekil 3.31. Sivi faz sinterlemenin kavramsal asamalari [German ve ark., 2009]

Sekil 3.31°e gore, ilk asamada 1sitma sirasinda taneler kati hal sinterleme ile birbirine
baglanir. Ik s1vi olustugunda tanelerin yeniden diizenlemesi ile hizli bir yogunluk
artist olur. Olusan siv1 katiy1 1slatarak olusmus olan kat1 baglarin1 ¢zer ve yeniden
diizenlemeyi saglar. Cozelti tekrar ¢Okelme olarak bilinen islemde, sivi kati
atomlarin tasiyicisi olur. Bu asamada daha kii¢giik tane kiitleleri siv1 i¢inde ¢6ziiniir,
s1vi iginden yayinir ve daha sonra biiyiik tanelerin iizerine ¢okelir [German ve ark.,
2009]. Siv1 faz sinterleme isleminin son asamasi ise kismen kati hal sinterlemesidir.

Bu asamada yogunlagsma daha yavastir.

Stvi faz sinterlemesi esnasinda sivi faz elde etmenin iki temel yolu oldugu
belirtilmistir. Bunlardan ilki farkli kimyasal yapilardaki tozlarin kullanmmudir. ki
tozun birbirleriyle etkilesimi sinterleme sirasinda bir sivinin olusumuna yol agar.
Ayrica daha oncede belirtildigi gibi olusan bu sivi faz ¢oziiniirliik iliskilerine baglh
olarak sinterleme boyunca siirekli ya da gecici olabilmektedir. Diger bir yontemde
ise On alagimlandirilmis bir metal tozu sivilagsma ve katilagsma egrileri arasindaki bir

sicakliga kadar 1sitilabilir. Sonugta olusan sivi ve kat1 fazlarin karigimi siipersolidiis
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sinterlemesine yol acar. Siipersolidiis sinterlemesi ¢ok yeni bir sinterleme tipi olup,
son yirmi yilda yapilan ¢alismalar bu sinterleme mekanizmasi {izerine yogunlagmistir

[Giilsoy, 2003, Ergiil, 2007].

Stipersolid sivi faz sinterlemenin (SSFS), sivi faz sinterleme isleminin bir ¢esidi
oldugu ve 6n alagiml tozlarin likidiis ve solidiis sicakliklar1 arasinda bir sicaklikta
1sitilmast ile gerceklestirildigi cesitli ¢alismalarda rapor edilmistir [Showaiter ve
Youseffi, 2008, Momeni ve ark., 2011]. Bu yontem German tarafindan su sekilde
tanimlanmistir; stipersolid sivi fazli sinterleme, karigim tozlar yerine 6n alasiml
tozlarin kullanildigi, sivi fazli sinterlemenin degisik bir tliriidiir. Alagimli tozlar, her
bir parcacikta sivi ¢ekirdeklenmesi i¢in, sivilasma ve katilasma egrilerinin arasinda
bir sicakliga 1sitilir. Sicaklik ve bilesim sivinin hacim oranini belirler. islem, genis
ergime araligina sahip sistemlere uygulanir ve biiyiilk parcaciklar ile yiliksek
yogunlasma sagladigi icin c¢ekicidir. Bu yontem takim celikleri ve paslanmaz

celiklerin iiretiminde kullanilir [German, 1997,German, 2003, German, 2007].

Toz enjeksiyon kaliplama islemi sonrasi elde edilen iirlinler ham yogunluga sahip ve
mekanik yliklemelere fazla dayanamayacak pargalardir. Parcalara mukavemetin
kazandirildig kritik islem basamagi sinterlemedir. Sinterleme islemi kullanilacak
tozun sekline, boyutuna (ylizey alanina) ve bilesimine bagl olarak degismektedir.
TEK isleminde sinterleme sicakligi ve siiresi belirlenirken toz ozellikleri dikkate
alinmalidir. Sinterleme sicakliginin ve siiresinin belirlenmesinde dikkat edilecek bir
diger faktér ise TEK parcalarda meydana gelecek c¢ekme/bliziilme miktaridir.
Hacimce %60 toz ve %40 baglayici olan bir sistemde baglayicit giderme islemi
sonrast %60 yogunluk, % 40 acgik gozeneklerin bulunacagi sdylenmistir. ideal bir
sinterleme isleminde gozeneklerin en aza indirilecegi ve kaliplanmig numunede Sekil
3.32°de gorildiigi gibi tam yogun bolgelerin olusacag belirtilmistir. Sekil 3.33’te ise
kiiresel iki pargacikta sinterleme sonrasi yaklasik %20 ¢ekme meydana gelis sekli

verilmistir [German, 1997, Martens, 2011].
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Sekil 3.33. Kiiresel iki parganin sinterlenmesi ve %20 ¢ekme [Martens, 2011]
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4. SUPERALASIMLAR VE UYGULAMA ALANLARI

Gelisen giiniimiiz teknolojisine paralel olarak yiiksek sicaklik uygulamalarinda
yiilksek dayanim gosterecek malzemelere ilgi oldukga artmustir. Yiiksek sicaklik
uygulamalarinda kullanilacak elementlerin veya alasimlarin, kullanildigr ortamin
asindirict etkilerine karsi dayanikli olmasi, tasarim sartlarina bagli olarak yeterli
mukavemete sahip olmasi ve yiiksek sicakliklarda metalurjik yapisimi koruyup,
yapisal degisimlere karsi direng gosterebilmesi i¢in kararli olmasi arzu edilmektedir.
Malzeme bilimindeki gelismelere paralel olarak bir ¢ikis gosteren endiistri, yiiksek
sicaklik uygulamalari i¢in alternatif malzeme arayisin1 her donem siirdiirmiistiir.
Gilinlimiiz endiistrisi igerisinde yiiksek sicaklik uygulamalarinda kendisine genis bir
yer bulan malzemelerin basinda siliperalasimlar gelmektedir. Endiistriyel olarak
uygulanabilirligi ve kullanim sahasi bakimindan, nikel esasli siliperalasimlar bu

alagimlarin 6zel bir grubunu olusturmaktadir.

Erdem yaptig1 calismada siiperalasimlart su sekilde tanimlamistir; Siiperalasimlar,
Ni, Co, Cr, Nb, Mg ve/veya Fe elementlerinden en az bir tanesince yiizde olarak
zengin olup, degisen ¢evre ve yiiksek sicaklik kosullarinda, yiiksek gerilme altinda
yapisal kararlilik gosterir. Bu malzemeler, kati ¢ozelti matrisi igerisinde ince
dagilmis formda, degisik karbiirler ve intermetalik fazlar igerirler. Bunlar, 1000-
1200°C arasinda kullanilabilmelerine karsin 1300°C’de kisa siireli kullanilabilirler.
Alasimda en iy1 kullanim sicakligi, ergime sicakliginin %80°1 (0,8 Terg) ve daha asagi,
sicakliklardir. Yapilabilecek en genel tanimlama “sliperalasimlar genellikle VIIIA
grubu elementlerce zengin, birka¢ mekanik ozellikleri bir arada saglayan, yiiksek
ylizey kararliligina sahip ve yiiksek sicakliklarda bu 6zelliklerini koruyabilen
alagimdir” seklindedir [Erdem, 2007].

Ni ve Fe-Ni esasli siiperalagimlar Gstenitik bir (y faz) matrise sahiptir ve alotropi
sergilemezler. Siiperalasimlar 540°C (1000°F) iizerinde kullanilacak sekilde
tasarlanmistir ayrica diisiik sicaklik uygulamalar1 i¢inde sik sik tercih edilir ve
bundan dolay1r genis bir uygulama alanlar1 oldugu soylenebilir. Siiperalagimlarin
yapis1 igerisinde ¢ok sayida ikincil faz partikiilleri goriilebilir. Ornegin; karbiirler

(MC, M23Cs, MsC ve M;C3), cokeltiler (y' veya y"). Genel olarak y' ve y" ¢okeltileri
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asirt yaglandirma olmadigi siirece 151tk mikroskobu ile goriilemeyecek kadar kiigiik
pargaciklardir. Nikel esasli alagimlarin Al ve Ti ilavesi ile gili¢lendirilmesiyle y'
(gamma prime) fazi elde edilir. y', Niz(Al, Ti) seklinde diizenlenmis bir ylizey
merkezli kiibik c¢okeltidir. y" (gamma double prime), Nb ilavesi ile giiclendirilmis
nikel esasli siiperalagimlar icerisinde bulunan bir fazdir ve 718 gibi alasimlarda
goriiliir. y", NisNb formunda hacim merkezli tetragonal bir fazdir. Nikel matris
icerisinde, asir1 yliksek sicakliklara maruz kalacak hegzagonal siki paket n fazi
(NisTi) ve ortorombik & fazi (NigNDb) iiretilebilir. Baz1 alasimlar icerisinde, 6zellikle
dokiim ve haddeleme sartlarina bagli olarak Laves fazlar (Fe,Nb, Fe,Ti veya Fe,Mo)
ile karsilagilabilir. Bu alasimlar allotropik degildir ve tane boyutlarinin kontrolii 1s1l
islem gormiis ¢eliklerden daha zordur. Yiiksek sicaklik ¢aligmalarinda ¢ok dikkatli
olunmalidir ve tane yapisi kontrol altinda tutulmalidir [VVanderVoort, 2003].

Stiperalagimlarin  6zelliklerini yenilemek ve gelistirmek i¢in, alasimlar farkl
elementler ile desteklenmektedir. Sekil 4.1°de siiperalagimlar igerisindeki

elementlerin etkileri periyodik tablo {izerinde gosterilmistir.

I C'6keltici
Cokelti modifilkkasyon
yapiciax Birlestirici Yiizey Tane-smin

temel element | j;pruyucu fazlaan

Tane-smu Eati-eriyik
mukavemetlenmesi  mukavetlemmesi

Sekil 4.1. Periyodik tablo iizerinde elementlerin siiperalasimlardaki islevleri [Cay ve
Ozan, 2005]



Cizelge 4.1°de siiperalasimlar igerisine ilave edilen elementlerin etkileri ve sonuglari

listelenmistir.

Cizelge 4.1. Siiperalasimlar Uzerine Elementlerin Etkisi [Cay ve Ozan, 2005]

Element Etkileri Fe-esashi Co-esash Ni-esasli
L N Nb, Cr, Mo, Co, Cr, Mo,
Kati-ergiyik mukavemetlendiriciler | Cr, Mo Ni W. Ta Fe. W. Ta
Yuz'ey merl?e'zll kiibik matris C, Ni. Co Ni Co
stabilize ediciler
Karbiir sekilleri;
MC tipi Ti Ti W, Ta, Ti, Mo,
Nb
M-Cs tipi Cr Cr
M3Cs tipi Cr Cr Cr, Mo, W
MeC tipi Mo Mo, W Mo, W
Karbonitritler;
M(CN) tipi C,N C,N C,N
Karbiirlerin genel ¢okelticileri P --- ---
v" Niz(Al, Ti) Al, Ni, Ti --- Al, Ti
Hegzagonal m (NigTi) dontisim | Al Zr --- ---
geciktiriciler
Y nin ¢ozicl sicakligini --- --- Co
yiikselticiler
Y nin ¢ozicl sicakligini --- --- Cr
distirticiiler
Sertlesme  ¢Okelticiler  ve/veya | Al Ti, | Al, Mo, W, Ta Al, Ti, Nb
intermetalikler Nb
Oksidasyon direnci Cr Al, Cr, Ta Al, Cr, Ta
Sicak korozyon direnci La, Y La, Y, Th La, Th
gelistiriciler
Siilfidasyon direnci Cr Cr Cr
Tane sinir1 morfolojisi degiskenleri
tarafindan siiriinme-kopma B B, Zr B, Zr
Ozelliklerini artiricilar
Ara-sicakli siinekligini gelistiriciler -- -- Hf
Tane sinir1 segregasyonuna neden . . B C. 7r

olan tane sinir1 aktif elementleri




66

Birgok alasim elementinin ilavesiyle ortaya ¢ikan karmasik yapilar ve farkli etkiler
nikel esasli siiperalasimin mikroyapis1 lizerinde Sekil 4.2°de gosterilmistir. Ana
alasim elementleri korozyon direncini artirir, kat1 ¢ozelti sertlesmesiyle ve koherent
y' fazinin ¢okelmesiyle mukavemet kazandirirlar. C, B, Hf ve Zr gibi diger alasim

elementleri ise tane sinirlarinin giiclendirilmesi i¢in ilave edilirler [Bahadir, 2010].

Mo, Cr, Co, Fe,

Re, Ru Kimyasal billeslm
- B apisa

y fazi igerisine  [—» .| eziusu
tercihli aynsir stkiler

e

w
hem y hem de
y' fazina ayrisir

Al, Ti, Nb, Ta, V
y' fazi igerisine
tercihli ayrisir

Mo, W, Nb
ikincil karbdrler
M23C6, M6C, M7C3

40 pm :
Ti, Zr, Nb
temel MC
karbirleri
T Oksit tabaka
B, Zr > Metal
tane sinirini oksit tabaka ile ,
saglamlastirir metal yuzeyin t
ortagmesini sadlar
Al, Cr
ylizeyde oksit
olusturur

Sekil 4.2. Siiperalasim mikroyapisi ve alagim elementleri etkisi [Bahadir, 2010]
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Siiperalagimlar icerisinde bulunan elementlerin her birinin kendi dogasina 6zgii bir
etkisi oldugu soylenebilir. Sekil 4.3’te nikel esaslt siiperalagimlarin krom igerigi ve
mikroyap1 iizerinde olusan fazlarin ve karbiirlerin dagilimi ve bu alagimlara ait birkag
ornek gosterilmistir. Krom, oksidasyon dayanimi artirmak icin ilave edilirken, tane
simirinda olusan M23Cs ve MgC karbiirleri sayesinde yiiksek sicakliklarda catlak
yayilimini azaltmaya yardimci olur. Bor, karbon ve zirkonyum yiiksek sicaklik
Ozelliklerini gelistirirken, borun ayrica yorulma performansini iyilestirici etkisi de
mevcuttur. Ayrica B ve Zr karbiir kabalagsmasini engelleyerek tane sinir1 dayanimini

tyilestirir (Sekil 4.3) [Bahadir, 2010].

Sekil 4.3. Nikel esasl siiperalasimlarda krom iceriginin mikroyapiya etkileri [Cay ve
Ozan, 2005, Bahadir, 2010]

4.1. Siiperalasimlarin Simiflandirilmasi

Stiperalagimlar genellikle, yiizey kararliliginin gerektigi ve yliksek gerilmelerin
meydana geldigi 650°C ve iizerindeki sicakliklarda kullamlmaktadir. Siiperalasim
terimi ¢ogunlukla demir, nikel, kobalt esasli malzeme alagimlar i¢in veya demir,
nikel, kobalt, krom kombinasyonlar1 i¢in kullanilan bir ifadedir. Belirtilen alasimlar
icerisinde daha az miktarlarda molibden, tungsten, tantalyum, aliiminyum ve
niyobyum baslica olmak {iizere demir, kobalt ve nikel olusumlari ihtiva ederler

[Ezugwu ve ark. 2003].
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Stiperalagimlar genel olarak 3 ana gruba ayrilmislardir. Bunlar;
® Demir esasl siiperalagimlar
®  Kobalt esasl siiperalasimlar

®  Nikel esasl siiperalasimlar.
4.1.1. Demir esash siiperalasimlar

Matris malzemesi olarak demir ihtiva eden bu siiperalagimlar, 6nemli miktarda krom
ve nikel igermektedir. Alasimin kompozisyonuna gore diisiik oranlarda molibden
veya tungstende igerir. Yiiksek miktarda demir igeren sertlikleri karbiirler veya
metaller aras1 bilesikler ile saglanan bir siliperalasim tiiridiir. Kimyasal
kompozisyonu igerisinde ihtiva ettigi alasim elementine bagl olarak ¢okelen fazlar
mekanik Ozelliklerini belirleyen en 6nemli faktordiir. Ni-Fe esasli siiperalasimlarin
diger siliperalasim tiirlerine gore daha ucuz oldugu belirtilmistir. Bu alagimlarin
yapisinda yiliksek maliyetli nikel yerine demir kullanilmistir. Diigiik nikel
iceriklerinden dolay1 yiiksek sicakliklarda Ni esashi siiperalasimlar kadar kararli

olmadiklar1 vurgulanmigtir [Ates, 2003, Glinebakmaz, 2007].

Demir esasli siiperalagimlar karbiir, intermetalik ¢okelme ve/veya kati-eriyik
tarafindan mukavemetlendirilir. Intermetalik ¢okelti genellikle Niz(ALTi) '
tipindedir. Bu grubun nikel-krom oranlar1 ve mukavemetlendirme mekanizmalari,
paslanmaz ¢eliklerden farklidir. Paslanmaz ¢elikler %12-25 Cr ve %0-20Ni
icermekte, demir esash siiperalagimlar ise %20 den daha fazla Ni igermektedir (%25-
35). Bir veya daha fazla istenilen 6zelligin kazanilmasi i¢in pek ¢ok element alagima
ilave edilmektedir. YMK vyapidaki matris fazin sertlestirilmesini saglayan bu
elementlerin basinda nikel, aliiminyum, titanyum ve niyobyum gelmektedir. Bu
elementler diizglin YMK 7' faz1 ve diizgiin HMT 7" gibi intermetalik fazlarin uygun
1s1l iglemler sonucunda ¢okelmelerini saglarlar. Demir ve krom gibi elementler ayni
zamanda y' ve y" fazlar igerisinde bulunabilirler. YMK alagimlar kiyaslamali olarak
yiiksek miktarlarda karbon ilaveleriyle (% 0,5) sertlestirilebilir. Azot ve fosfor bu
etkiyi gelistirmek i¢in kullanilmaktadir. Karbon, tane sinirlarinda M,3Cg Ve MgC gibi
karbiir fazlarinin olusumunu saglayarak bu boélgelerin sertlesmesini saglar. YMK

yapidaki demir esashi alasimlar 540°C iizerindeki uygulamalar i¢in en 6nemli
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malzemelerdendir. Bunun sebebi siki paket kafes yapisinin zamana bagh
deformasyon siirecine daha direngli olmasidir. Birgok durumda, demir esash

alagimlardaki mikroyapi-6zellik iliskisi nikel esasli alasimlara benzer olarak kabul

edilebilir [Celik, 2006].

Choudhury ve El-Baradie demir esasli siiperalasimlart asagidaki sekilde
siniflandirmustir;

X/
L %4

INCOLOY (800, 801, 802, 807, 825, 903, 907, 909)
A-286

ALLOY 901

DISCALOY

HAYNES 536

H-155

V-57 [Choudhury ve El-Baradie, 1998]

X/
o

X/
°

DS

*

R/ R/
LA X4

R/
¢

4.1.2. Kobalt esash siiperalasimlar

Kobalt matrisli siiperalasimlar ana bilesen olarak kobalt ve dikkate deger miktarda
tungsten, krom icerir. Kobalt esasli sliperalagimlarin matris yapist icerisinde diisiik
miktarda tantal, titanyum, niyobyum, molibden ve demir bulunur. Donachie ve
digerleri kobalt esash siiperalasimlari 1s1l islem sartlarina gore 3 gruba ayirmustir.
Bunlardan ilki 650°C civarinda kullanilan MP-35N ve MP-159 isimli baglayici
alagimlar, Ikincisi 650°C ile 1150°C sicaklik aralifinda kullanmilan Haynes 188,
UMCo0-50 ve S-816 alasimlardir. Sonuncusu ise Stellite 6B isimli aginma direngli
alagimlardir [Donachie, 2002].

Kobalt esash siiperalasimlarin higbiri tam kat1 - eriyik alasimi degildir. Ciinkii hepsi
ikincil karbiir fazlar veya intermetalik bilesikleri i¢erir. Bu durum yaslanmaya ayrica
oda sicakliginda siineklik kaybina da neden olur. Genel olarak biitiin kobalt esasl
siiperalasimlarin 1s1l islem uygulamalari esnasinda YMK kristal yapiya sahip

olduklar1 belirtilmistir.
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MP-35N ve MP-159 alasimlarinda, kullanim 6ncesi, Onerilen termomekanik islem
stiresince siki paket hegzagonal (SPH) yapmin miktar1 kontrollii sekilde artirilir.
650°C ve 1050°C arasinda 1s1l islem uygulanan Stellite 6B ve 650°C civarinda 1s1l
isleme tabi tutulan Haynes 25 alasimlari, kismen siki paket hegzagonal (SDH) yapiya
doniisebilir. Kobalt esasli siliperalasimlar icerisinde Haynes 25 yaygin olarak
kullanilan bir tiiriidiir. Haynes 25 alasimi gaz tilirbinlerinin yiiksek sicakliga maruz
kalan kisimlarinda, niikleer reaktér pargalarinda, implantlarda ve soguk calisma
sartlarinda  kullanilmaktadir. Ustiin  ozelliklere sahip Haynes 188 alasimi
tutusturucularda, gecis kanallar1 ve gaz tiirbinlerinin i¢ tasariminda kullanilir. Bu
alasimin kimyasal bilesiminde lantan, silisyum, aliiminyum ve magnezyum
bulunmaktadir. 1100°C de oksidasyon direnci ve siirinme direnci yiiksektir. Oda
sicakliginda sekillendirilebilmekte ve uzun siireli yaslanmadan sonra ¢alisma
sartlarinda stinekligini korumaktadir. Matris yapisi igerisinde %21 Fe igeren UMCo-
50 alasimi, Haynes 188 ve Haynes 25 alasimlar1 kadar sert degildir. Belirtilen alagim
karistiricilar ve firin parcalar i¢in kullanilmaktadir. Kati1 ergiyik kobalt alagimlarinin
diger bir grubu da Stellite 6B dir. Bu alagim yiiksek sicaklik uygulamalarinda
yiiksek oksidasyon direncine sahiptir. Bu 0zelligi ise yiiksek krom igeriginden
(yaklasik 9%30) kaynaklanmaktadir. Stellite 6B, genellikle buhar tiirbinlerinde
kullanilmaktadir [Donachie, 2002, Cay ve Ozan, 2005, Altin, 2005].

Choudhury ve El-Baradie kobalt esasli siiperalasimlari asagidaki sekilde
siniflandirmistir;

s HAYNES 188

L-605

MAR-M918

MP35N

MP159

STELLITE 6B

ELGILOY [Choudhury ve El-Baradie, 1998]
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4.1.3. Nikel esash siiperalasimlar

Nikel matrisli sliperalasimlar icerdikleri yliksek miktarda nikel sayesinde kararli bir

icyap1 sergilerler ve korozyon dayanimlari yiliksektir. Bu alagimlar igerisinde bulunan
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yiikksek miktardaki krom oksitleyici ortamlardaki korozyon direncini ve sertligi

onemli dlgiide artirir.

Nikel esasli siiperalasimlarin daha zor ve gli¢ ortamlarda kullanilmasi bu alagimlarin
yiiksek sicakliklarda korozyona, mekanik ve 1sil yorgunluga, mekanik ve termal
soklara, siiriinme ve erozyona karsi yiiksek dayanimindan kaynaklanmaktadir. Nikel
esaslt sliperalasimlar bir kat1 ¢ozelti olan nikel matrisi i¢erisinde ara metal bilesigi
Niz(Al,Ta) ile katt ¢ozelti giiclendirme elementleri olan krom, tungsten ve
renyumdan olusmaktadir. Tantalyum ara metal bilesigi yiiksek sicaklik dayanimini
ve oksidasyon direncini artirmaktadir. Bu atomik element, alagimin oksidasyon
direncini ve sicakligr diisiirmek icin titanyum ile yer degistirebilmektedir [Motorcu,

2010].

Nikel esasli siiperalasimlar ana element olarak %30 ile 70 Ni ve 6nemli miktarda
(%30 civari) Cr icermektedir. Demir elementi Inconel, Nimonic ve Hastel gibi nikel
esasli siiperalagimlar i¢inde az miktarda, Incoloy 901 ve Inconel 706 gibi alagimlarda
ise yaklasik %35 oraninda bulunur. Bazi nikel esasli alagimlar, mukavemet ve
korozyon direnci i¢in az miktarda aliiminyum, titanyum, niyobyum, molibden ve
tungsten de ihtiva etmektedir. Nikel esasli siiperalagimlar kat1 ergiyik ve ikincil faz
intermetalik ¢okelti tarafindan mukavemetlendirilmektedir [Cay ve Ozan, 2005].
650-1100°C sicakliklar arasinda kullanilan malzemeler iginde yap1 6zellikleri iligkisi
en iyi bilinen malzemelerdir. ileri teknoloji hava tasit motorlarmin %350’sini nikel
esash siiperalasimlar olusturmaktadir. Matris, yiizey merkezli kiibik Ostenit (y)
yapidadir. Istenilen kompozisyona ulasabilmek icin 12-13 elementin ¢ok iyi kontrol
edilmesi gerekir [Erdem, 2007]. Ortam sartlarina ve kullanim amacina bagh olarak
ihtiyaclara cevap verebilmesi bakimindan nikel matrisli siiperalagimlar igerisine Cr,
Nb, B, Fe, Mo, Co, Zr, Ti, Al, B gibi elementler ilave edilmektedir. Nikel esasl
siiperalasimlarin mukavemetleri, kat1 eriyik sertlestirmesi veya kati c¢okelti
sertlestirmesi yontemleri ile artirilabilir, fakat ¢ogunlukla kat1 eriyik sertlestirmesi

yontemi tercih edilmektedir.
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Nikel esasli siiperalagimlarin igerisinde olusabilecek cesitli fazlarin olusumuna farkl
elementlerin varligi neden olmaktadir. y' fazinin olusumunda Co, Mo, W, Fe, Cr gibi
elementler etkili olmaktadir. y" fazinin olusumunda ise Ti, Al, Nb, Ta ve Hf gibi
elementler etkili olmaktadir. Gelisen teknoloji icerisinde birgcok farkli nikel esaslh
siiperalasimin ~ varligindan  bahsedilmektedir. Kullanilan bu nikel esash
siiperalagimlar gama (y) veya gama issii (') fazlardan olusmaktadirlar. y fazi nikel
matrisli YMK sistemde kati eriyik fazidir. Nikel matrisli bu faz genellikle yiiksek
oranda Mo, W, Co ve Cr gibi kat1 ergiyik mukavemetlenmesi saglayan elementler
icerir. y' faz1 ise genellikle nikel matrisli siiperalagimlar igerisinde bulunan dayanim
artirma fazi olarak belirtilen Niz(Al, Ti) fazdir. Niz(Al Ti) faz1 YMK yapiya sahip
kararl bir ¢okelti fazidir [Donachie, 2002]. y ve y' fazlarinin her ikisi de YMK kristal
kafese sahip kat1 ¢oOzeltilerdir. Aralarindaki tek fark y' fazinda YMK Kkafesin
kosegenlerinde aliiminyum veya titanyum atomlarinin bulunmasidir. Sekil 4.4° te

nikel ve nikel esasl bir siiperalasimin kristal yapis1 goriilmektedir [Kahraman, 2008].

Ni Al Ti
‘T : 4 y ?* Ni /9

1 “-
"
\ &
“ .«
ye e /.Q‘ " ]

v Y vapisi

Sekil 4.4. Nikel ve nikel esash bir siiperalasimin kristal kafes yapis1 [Kahraman,
2008]

Nikel esasli siiperalasimlar genellikle Ostenitik YMK yapiya sahip, yaslandirma
islemi ile olusturulan ikincil faz partikiilleri ve oksit karbiirler ihtiva eden 6zel bir
malzeme grubudur. Bu alasimlar igerisinde en sik goriilen karbiirler MC, MsC,
M23Cg ve Cr;Cgs karbiirleridir. Bu karbiir fazlar1 6 fazi olarak isimlendirilmektedir.

Metal Karbiirler (MC), katilagmadan hemen sonra hem tane iclerinde hem de tane
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siirlarinda olusur. “M” metali temsil etmektedir. MC karbiiriiniin en 6nemli 6zelligi,
ozellikle ¢ozeltiye alma isleminde MC karbiirleri ¢6ziinmedigi i¢in tane irilesmesinin
Oniine ge¢cmesidir. Termodinamik olarak en dengelisi HfC’diir. M23Cs seklindeki
karbiirlerde metal olarak ¢ogunlukla Cr, (alasim i¢inde yiiksek oranda W, Mo ve Co
mevcutsa M yerine bazen bu elementler de gecebilirler) vardir. M,3Cs karbiirleri
stirekli olmamasi sartiyla mekanik 6zellikleri olumlu etkiler. Cr;Cg tane sinirlarinda
blok halinde ¢okelir, kararli degildir ve kolayca M»3Cg’ya doniisiir. MgC karbiirleri
ise M23Cg’ya benzer mekanik dzellikler gosterir. MC karbiirleri bilesim, sicaklik ve
zamana bagli olarak olusur. M23Cg faz metalin 760-980°C arasindaki sicakliklarda ya
alasim igerisinde ¢Oziinmiis olarak bulunan karbonla veya MC karbiirlerinin
bozulmasiyla olusmaktadir. MgC karbiirleri 815-980°C arasinda alasim igerisinde
%06-8 arasinda Mo veya W varsa olusur. Cogu siiper alasimlarda dokiim, yaslandirma
gibi islemler sonrasinda tane sinirlarinda My3Cg karbiirleri olusur. Siireksiz oldugu
zaman My3Cs karbiirleri, tanelerin ¢evresinde erken kirilma olmaksizin gerilme
gevsemesi i¢in yeterli slineklik saglarken, tane sinir1 kaymasini 6nleyerek siirlinme
kirilmasini engellerler. Aksi durumda eger karbiirler tane sinirlarinda siirekli bir film
halinde c¢okelirse oOzellikleri kotiilesir [Donachie, 2002, Gilinebakmaz, 2007,
Kahraman, 2008].

Cay ve Ozan yaptiklar incelemede, siiperalasimlarin kompleks alasim sistemlerine
sahip oldugundan ve bir¢ok mukavemetlenme mekanizmasindan bahsetmislerdir.
Bunlar; y fazi ile kati ¢ozeltiyi mukavemetlendirme, y' ve y" fazlarinin hacim
yiizdelerinin artirilmasi, y" fazi ile kati ¢ozelti mukavemetlendirme, yapida az
miktarda o ve n fazlarini olusturma, vy’ faziyla tane smirlarini ve karbiirleri kontrol
ederek mukavemeti yiikseltme, tane biiyiikliigli orani i¢in bilesen kalinliginin
kontrolii [Cay ve Ozan, 2005]. Cizelge 4.2°de siiperalasimlar i¢inde gozlemlenen

baslica bilesenler verilmistir.
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Cizelge 4.2. Siiperalagimlar i¢inde gozlemlenen baslica bilesenler [Cay ve Ozan,

2005]

Faz

Kristal yap1

Formiil

Aciklamalar

YMK

NiAl
Niy(Al, Ti)

Birgok nikel ve nikel-demir esasli siiperalasgim
icinde belli bashh mukavemetlendirme fazidir,
Ostenit matris icindeki kristal kafesleri
kiigiiktiir, kiireselden kiibige degisik sekillerde,
sicaklik ve zamanimn etkisiyle de degisik
boyutlardir.

HSP

Ni3Ti

Demir, kobalt ve nikel esasl siiperalagimlarda
yiiksek titanyum/ aliiminyum oranlarina uzun
siire maruz kalmasindan sonra bulunur.

BCT

NisNb

Inconel 718 iginde ana mukavemetlendirme
fazidir; kararl bir fazdir.

NisNb(3)

Ortorombik

NizNb

Asir1 yaslanan Inconel 718 icinde gozlemlenir;
815 ve 980 °C arasnda sekillendiginde
ignemsi bir gorlintiiye sahiptir; yliksek
yaglanma  sicak-liklarinda  taneler  arasi
¢okelticiler tarafindan ve digiik yaglanma
sicak-liklarinda olusan reaksiyonlar tarafindan
sekillenir

MC

Kiibik

TiC, NbC, HfC

Titanyum Karbiir azot, zirkonyum ve molibden
icin ¢oziilebilirlige sahiptir; bilesimi farklidir;
kiiresel olarak goriiliir, “M” elementleri Ti, Ta,
Hf, Nb, Th ve Zr olabilir.

M23C6

YMK

Cry3Cs
(Cr,FeW,M0)»3Cs

Cokelme sekli onemli olup; film, kiiresel,
levha, lamelli ve hiicresel olarak ¢okelebilir;
genellikle tane smirlarinda sekillenir; “M”
elementi genellikle Cr, ancak Ni-Co, Fe, Mo
yerine gegebilir.

YMK

FesMo3C,FesW5C,Fe,W,C,
FesNB3C,FesNbsC,
TazCosC

Geligiglizel dagilan karbiirlerdir; pembemsi
goriinebilir; “M”elementi genellikle Mo, Tu
dir.

M;Cs

Hegzagonal

Cr,Cs

Genellikle taneler arasi bir blok seklinde
goriiliir;  1000°C  sicakligm  iistinde  bir
sicakliga maruz kaldiktan sonra Nimonic 80A
gibi alagimlarda ve bazi1 kobalt esash
alagimlarda goriiliir.

MsM,

Tetragonal

TazBy, V3By,
NbsB,,(Mo, Ti,Cr,Ni,Fe)
3B, Mo,FeB,

Yaklasik %0,03 veya daha fazla B’lu, Fe-Ni ve
nikel esasli alasgimlarda gozlemlenir; boridler
karbiirlere benzer; “M” elementleri Mo, Ta,
Nb, Ni, Fe ve V olabilir.

MN

Kiibik

TiN, (Ti,Nb,Zr)N,
(Ti,Nb,Zr)(C,N), ZrN,
NbN

Nitritler, Ti, Nb ve Zr igeren alasimlarda
gOriiliir; bunlar ergime sicakliginin altindaki
sicakliklarda ergimezler; parlatildiklarinda
kolayca taninirlar.

Rombohedral

CorWs,
(Fe,Co),(Mo,W)g

Genellikle yiiksek oranda Mo’den ve tungsten
iceren alagimlarda goriiliir; kaba, diizensiz
Widmanstent plakalar seklindedir ve yiiksek
sicakliklarda sekillenirler.

Laves

Hegzagonal

Fe,Nb, Fe,Ti, Fe,Mo,
Co,Ta, Co,Ti

Fe ve Co esash siiperalasimlar iginde ¢ok
yaygindir; genellikle sekillenen diizensiz
kiireler olarak goriiliip ve yiliksek sicakliklarda
plakalar halin-dedir.

Tetragonal

FeCr,FeCrMo,
CrFeMoNi,CrCo,CrNiMo

En ¢ok Fe ve Co esasl siiper alasimlar i¢inde,
bir miktar da Ni esash siiperalasimlarda
gorilir sekilleri diizensiz kiirelerdir; 540-
980°C ara-sinda arasindaki sicakliklarda uzun
siire bekletildikten sonra sekillenirler.
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Ni matrisli siiperalasimlar igerisindeki Ni ve Cr kombinasyonu, bu alagimlarin
oksidasyon direncini artirir. Nikel esaslt siiperalagimlarim, dzellikle 650°C iizerindeki
sicakliklarda, mekanik dayanim bakimindan benzer metal matrisli yapilardan daha
iistiin oldugu bilinmektedir. Ornek olarak Inconel 600 ve 601 gosterilebilir. Inconel
600 ve Inconel 601 gibi nikel esash ticari alagimlar, 1s1l islem ekipmanlari ve firin
pargalarinda siklikla kullanilmaktadir. Bu alasimlarin tercih edilme sebepleri
arasinda yiikksek oksidasyon-korozyon direnci ve yliksek dayanima sahip

malzemelere ihtiya¢ duyulmasi gosterilebilir [Kawthar-Ali, 2002].

Inconel, Nimonic, Rene, Udimet, Pyromet ticari olarak kullanilan Ni esash
stiperalasimlardir. Inconel 718, nikel alasimlar i¢erisinde en ¢ok kullanilanlardan bir
tanesidir [Motorcu, 2010]. Choudhury ve El-Baradie Nikel esasli siiperalasimlari

asagidaki sekilde siniflandirmstir;

X/
°

INCONEL (587, 597, 600, 601, 617, 625, 706, 718, X750)
NIMONIC (75, 80A, 90, 105, 115, 263, 942, PE.11, PE.16, Pk.33)
Rene (41, 45)

UDIMET (400, 500, 520, 630, 700, 710, 720)

PYROMET 860

% ASTROLOY

% M-252

% HASTELLOY (C-22, G-30, S, X)

<+ WASPALOY

« UNITEMP AF2-IDA6

% HAYNES 230 [Choudhury ve El-Baradie, 1998]

X/
°

X/
°

3

*¢

X/
**

Gilinltimiiz teknolojisinde Ni esash siiperalasimlar endiistriyel uygulamalarda bir¢cok
alanda yaygin olarak kullanilmaktadir. Ni esasli siiper alasimlar 1s1 direngli
alagimlarin bir smifidir. Siiperalasimlar yiiksek ve kriyojenik sicakliklarda yiiksek
yiizey bozunma direnci ve mukavemet kombinasyonu sergilemektedir. Bu 6zellikleri
onlari, havacilik, otomotiv, medikal, kimya ve petrokimya sektorlerinde bir¢ok
uygulama icin kullanilabilir kilmaktadir [Pollock, 2006, Youhua ve ark., 2010].
Nikel matrisli siiperalagimlarin belirtilen tistiin 6zellikleri uzay ve gii¢ lretim
enddistrisi gibi yiliksek sicaklik uygulamalart igin olduk¢a 6nemlidir [Semiatin ve
ark., 2012].
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Yaygin olarak kullanilan ticari nikel esasli siliper alasimlardan birisi INCONEL
718’dir. INCONEL 718 y" faz1 ve NigNb (9) tarafindan gii¢lendirilmis, ¢okelme
sertlesmeli bir alasimdir, aym1 zamanda rekabet olusturulabilecek fazlar1i da
biinyesinde bulundurmaktadir. INCONEL 718 havacilik uygulamalar1 igin ilgi
cekicidir, ciinkii INCONEL 718 650°C sicaklikta yiiksek sicaklik oksidasyon
direncine ve mukavemete sahip olmasinin yaninda iyi siineklik ve tokluga da sahiptir
[Das ve ark., 2003].

Tiirker ve arkadaslari nikel esasli INCONEL 718 siiperalasimi {izerine yaptiklart bir
calismada INCONEL 718 igerisinde y' (Ni (Al, Ti) ve y" (NizsNb) gibi ¢okelti
fazlarinin  olusabilecegini  bu fazlarin mekanik 6zellikleri  etkileyecegini
bildirmislerdir. Ayn1 calismada 1280°C sicaklikta tane smirlarinda ve igersinde
Nb’ca zengin y" (NigNb) fazlarmin ¢okeldigini (Sekil 4.5) bu fazlarm 1300°C
sicaklikliga cikildiginda ¢6ziindiigiinii rapor etmislerdir [ Tiirker ve ark., 2008].

IN-718C-3DP-1280°C-4h
IFAM i
GEMINI 2004 —|

Signal = 1.000
File No. = 1815

o
100nm EHT =20.00kV Signal A = SE2
GEMINI 2004 H WD= 13mm Signal B = InLens

EHT=2000kv  Signal A= SE2 Signal = 1.000
WD= 13mm Signal B = InLens File No. = 1813

Sekil 4.5. 1280°C de INCONEL 718 icerisinde ¢okelmis fazlarin SEM gériintiisii

a) Diisiik biiyiitme

b) Yiiksek biiyiitme [Tiirker ve ark., 2008].
Ni esasli siiperalagimlar gaz tiirbinleri, u¢ak motoru bilesenleri, jet motorlari igin
kritik parcalar, roket motorlari, niikleer pargalar, takim malzemeleri ve metaller i¢in
sicak islem kaliplarinda en sik kullanilan malzemelerdir [Zhong ve ark., 2001].
INCONEL 625 ve INCONEL 718 miihendislik uygulamalarinda en basarili
uygulanmis siiperalagimlar arasinda yer almaktadirlar [Ozgiin ve ark., 2011]. Ni

esasli bir siiperalasim olan INCONEL 625 alasimi korozyon ve mukavemet
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dayaniminin milkemmel bir kombinasyonunu sergilemektedir. Cr, Mo ve Nb gibi
temel alagim elementlerini iceren bu malzeme kati ¢ozelti ile mukavemetlenen bir
alagim olarak smiflandirilmistir. Mikroyapisal kararliligindan dolay1 islem sicaklig
kriyojenik sicakliklar ile 1000°C arasinda olabilmektedir [Tellkamp ve ark., 1997,
Chung ve ark., 2002, Ozgiin ve ark., 2011]

Giliniimiiz teknolojisinde miihendislik uygulamalarinda en basarili uygulanan Ni
esasli siliperalasimlardan biri, INCONEL 625 alagimidir. INCONEL 625 alasimi
sahip oldugu korozyon direnci, yiiksek mukavemet ve siiriinme dayanimi sayesinde
havacilik, denizcilik ve kimyasal gii¢ reaktorleri uygulamalarinda kullanilmaktadir
[Song ve Nakata, 2010, Dul, 2013]. INCONEL 625 alagimi baslangigta yiiksek
sicaklik mukavemetini Mo ve Nb elementlerinin Ni-Cr matriste meydana getirdikleri
kat1 ¢ozelti sertlesmesi ile kazanacak sekilde tasarlanmistir. Fakat baslangicta her ne
kadar kat1 ¢cozelti ile mukavemet kazanacak sekilde tasarlanmis olsa da 550-750°C
arahginda yapilan yaslandirma islemleriyle igerisinde intermetalik fazlarin ve
karbiirlerin ¢okeldigi goriilmiistiir. Ozellikle bu sicakliklar arasinda olusan
intermetalik ¢okeltilerin ve MC tipi karbiirlerin kat1 ¢ozelti sertlesmesiyle birlikte
INCONEL 625 alasgiminin dayanimini artirrdigr bildirilmektedir [Shankar ve ark.,
2001, Song ve Nakata, 2010, , Ozgiin ve ark., 2013].

INCONEL 625 gibi Ni esasli siiper alasimlar gaz tiirbin motorlarinin mevcut yogun
kosullarina dayanmak i¢in yiiksek mekanik 6zelliklerini nispeten koruyacak sekilde
gelistirilmistir. Bu alasimdan yapilan yiiksek performanshi metalik bilesenler ¢ok
farkli endiistriyel yontemler kullanilarak {iretilebilir ve atesleme odalarinda, yakit
enjeksiyon sistemlerinde ve gaz jeneratorii montaj sistemleri igerisinde bulunur

[Julien ve Després, 2006].
4.2. Siiperalasim 625

Inconel 625 alasimimin gelistirilmesine, yiiksek mukavemetli ana buhar boru hatti
malzemesine yoOnelik talebi karsilamak icin 1950 yilinda baslanmistir. Cesitli
unsurlarin  alasim sisteminin Ozelliklerini ve islenebilme kabiliyetini nasil

etkilediginin kesfinden yillar sonra, 24 Ocak 1962’de patent basvurusu yapilmistir.
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Patent H. L. Eiselstein ve J. Gadbut adina 1964°’te verilmistir. Alasim 625 i¢in
sunulan element kompozisyonu Cizelge 4.3’te verilmistir [Eiselstein ve Tillack,
1991].

Cizelge 4.3. Inconel 625 alasiminin tipik kompozisyonu (% agirlikca)

Ni([Cr |Mo|Nb|Fe |C Si Al | Ti Mn | S
61(215/90 |36|20|005]|0,20]|0,20|0,20 | 0,20 | 0,001

Baslangi¢ plani olarak kritik buhar uygulamalarinda kullanmak {izere gelistirilen bu
alagim, ¢ok genis endiistrilerde kullanilan bir malzeme sekline doniismiistiir. Alagim
625 yiliksek mukavemet, milkemmel yorulma ve 1sil yorulma direnci, oksidasyon
direnci, istiin kaynaklanabilirlik ve islenebilirlik 6zelliklerinden dolay1 havacilik
endiistrisinde de kullanilmaktadir. Alagimin genis sicaklik ve basing degerleri altinda
miikemmel ve ¢ok yonlii korozyon direncine sahip olmast onun kimyasal isleme
alaninda genis bir kabule ve yere sahip olmasinin birincil sebebidir. Genis su sicaklik
araliklarinda, gerilme catlamasina ve oyuk olusumuna karst gosterdigi direng,
niikleer uygulamalarda genis 6l¢lide kullanilmasina imkan saglamistir. Deniz suyu
uygulamalarinda kullanilmasinin sebebi oyuk olusumuna ve catlak korozyonuna
kars1 gosterdigi direng, yiiksek korozyon-yorulma mukavemeti, yiiksek kopma
direnci ve kloriir-iyon gerilme korozyonu ¢atlamasi direncidir. Mukavemeti, siineklik
ozellikleri ve diger alasimlara gore biiyiik miktarda seyreltilebilme o6zelliginden
dolayr degisik metalleri bir araya getirmek i¢in kaynak malzemesi olarak siklikla
kullanilir. 625 alagiminin gelistirilme tarihindeki en ¢arpici gergeklerden biri de yine
kendisi gibi ¢ok yonlii ve etkileyici ve simdiye kadar gelistirilen en basarili
yaslandirilmis nikel alasim olan 718'e zemin hazirlamasidir [Eiselstein ve Tillack,
1991].

1950'lerde yapilan caligmalar, bir Inconel 600 alasim matrisi i¢indeki krom,
molibden, niyobyum, aliiminyum ve titanyum gibi alisilmis ana elementlerin ¢esitli
miktarlarinin giliglendirme c¢alismalarindaki etkisi {izerineydi. Bu elementlerin teker
teker giiglendirilmelerinin etkileri ¢arpict olmamistir. Bu yilizden degisen miktarlarda

nikel ile kombine halde molibden ve niyobyum kullanilmistir. Alasimin hedefi
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metalurjik kararlilik oldugu igin, her bir alasimin gerilme drnekleri 704° C de 16 saat
boyunca basit bir yaslandirma islemine tabi tutulmus ve oda sicaklifinda test

edilmistir. Net sonuglar Sekil 4.6’da gosterilmistir [Eiselstein ve Tillack, 1991].

180

- 1200

160 906.5 Nb+%03 Mo 1100
Tavlanms + Yaslandirilms o
o= o
J 140 - 1000 E
& - 900 &
=) =)
S - 800 &
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a o - 600
g %66.5 Nb+2T Mo g
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Sekil 4.6. INCONEL 625 alasiminin oda sicakligindaki akma dayanimi iizerine
tavlama ve yaslandirmanin etkisi [Eiselstein ve Tillack, 1991].

Yapilan galismalarda faktoriyel deneyler kullanilarak Nb, Mo, Al, Ti ve Cr igin
uygun seviyeler belirlenmistir. 649°C 'de tavlanmis INCONEL 625 'in gerilme-
kopma mukavemeti {izerindeki nikelin etkisi Sekil 4.7’de gésterilmistir; % 57

civarinda bir pik sergilemistir.
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Sekil 4.7. Alasim 625 in kopma mukavemeti tizerine Ni etkisi [Eiselstein ve Tillack,
1991].
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Molibden, matrisin mukavemetini artirir; tek basina ya da Nb ile etkilesimle
yaslandirma tepkisini artirir ve darbe mukavemetini azaltir. Krom igerigini % 16’dan
% 22’ye artirmak matrisin dayaniminda bir artisa yol agmistir ancak bu seviyelerdeki
Cr yaslandirma isleminde herhangi bir tepkiye neden olmamistir. Mo, Cr ve 6zellikle
Nb alasima siirinme mukavemeti katmistir. Bu etkiler Sekil 4.8 a ve b’de
goriilmektedir [Eiselstein ve Tillack, 1991, Smith ve ark., 2001]. Alasim 625
igerisinde Al ve Ti diisiik seviyede tutulmustur. Ciinkii alagimin yaslandirilmasi en
aza indirilmek istenmistir. Diisiik seviyedeki Al ve Ti'un bir avantaji da
kaynaklanabilme ve lehimlenebilme o6zelliklerini artirmasidir. Bir alasim elementi
olarak, Ni korozif ortam direncine katkida bulunur, o6zellikle c¢evresel etkiyi
indirgemek i¢in dogal tuz soliisyonlar1 ve alkalinler ayrica korozyon kiriklarini
onlemede ¢ok faydalidir. Diger taraftan, Cr, hidroklorik asit gibi oksitleyici olmayan
ortamlarda disiik diren¢ gosterir ama nitrik asit gibi oksitleyici soliisyonlara
miitkemmel bir direng gosterir. Mo, sertlestirici bir matris gibi mekanik mukavemete
ek bir katki saglar, indirgenmis ortamlarda korozyon direncine biiyiik katki saglar ve

¢ukurlasma direncine katkida bulunur.
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Sekil 4.8. Mo, Cr ve Nb’un INCONEL 625 alasimina etkileri:
a) 816°C de 53 MPa da yapilan siiriinme testleri
b) Siiriinme dayanimina Cr, Mo ve Nb etkisi [Eiselstein ve Tillack, 1991]
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Alagim 625 1950'lerde icat edilmis ve 1962 yilinda ticari olarak satilmistir. O
zamandan giiniimiize kadar Sekil 4.9'da gosterildigi gibi ¢ok sayida varyasyonlari
tiiretilmistir. En basarilisinin Inconel alasim 718 oldugu belirtilmistir. Alasim 718
tizerindeki bir degisiklikle alasim 706 yapilmistir ve yaslandirma sertlestirmesi
yapilan alagim yiiksek mukavemeti, iyi islenebilirlik, biiyiikk kesitlerde gerilim-
kopmaya kars1 direncinin birinci siif olmasindan dolay: biiyiik tiirbin tekerlerinde

kullanilmistir [Eiselstein ve Tillack, 1991, Smith ve ark., 2001].

SR G

625 PLUS 725 @

Sekil 4.9. Alasim 625 in tiirevleri [Eiselstein ve Tillack, 1991]

4.3. Siiperalasimlarin Uygulama Alanlan

Stiperalasimlar, nikel, nikel-demir veya kobalt esasli 1s1 direngli alagimlarin bir
siifidir, siiperalasimlar yiiksek ve kriyojenik sicakliklarda yiiksek ylizey bozunma
direnci ve mukavemet kombinasyonu sergilemektedir. Bu ozellikleri onlari,
havacilik, otomotiv, medikal, kimya ve petrokimya sektdrlerinde bir¢ok uygulama
icin kullanilabilir kilmaktadir [Das ve ark., 2003, Youhua ve ark., 2010].
Stiperalagimlarin en belirgin 6zellikleri yiiksek sicakliklarda sergiledikleri ytiksek
dayanimdir. Endiistride yaygin olarak kullanilan siiperalasimlar genellikle Ni, Fe ve
Cr tizerine gelistirilmistir. Kimya sanayinde, deniz, hava, uzay araglarinda, niikleer
reaktorlerde, gaz tiirbinlerinde, endiistriyel ocaklarda, 1sil islem ekipmanlarinda,
niikleer enerji sektoriinde, tlirbin kanatlarinda, sicak is takimlarinda ve yaylarda
kullanilmaktadirlar [Paulonis ve Schirra, 2001, Pollock, 2006, Hernandez ve ark.,
2012].
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Ezugwu ve arkadaslar yaptiklari ¢alismada uzay sanayin de kullanilan motor ve
ekipman malzemelerinin islene bilirligi iizerine bir inceleme yapmuislardir.
Aragtirmacilar yaptiklar1 incelemede ugak motorlarinda ve cesitli ekipmanlarinda
cesitli 6zelliklere sahip birgok metal malzemenin kullanildigini ve son yirmi yilda Ni
ve Ti esaslh alasimlarin kullaniminin dnemli 6lgiide artirgini bildirmislerdir. Bir gaz
tiirbini icerisinde bulunan malzemelerin agirlik¢a oranlar1 ve yillara gore degisimi

Sekil 4.10°da verilmistir [Ezugwu ve ark. 2003].

Motor Agirhgi (%)
601
50 4
40+
- Seramik Matrisli
Kompozitler Metal Matrishi
201 i Komporzitler
Titanyum
Aliiminyum e \
10 | 5 g Kompozitler
1960 1970 1980 1990 2000 2010

Sekil 4.10. Bir gaz tiirbini igerisinde kullanilan malzemelerin gelisimi [Ezugwu ve
ark. 2003].

Cay ve Ozan yaptiklar1 incelemede siliperalagimlarin yiiksek sicaklik dayanimlari
nedeniyle genellikle ugak pargalari, kimyasal ekipmanlar ve petrokimya ekipmanlari
olarak kullanildiklarini rapor etmislerdir. Siiperalagimlarin yaygin olarak kullanildig:
uygulama alanlarini agsagidaki basliklar altinda listelemislerdir [Smith ve ark., 2001,
Cay ve Ozan, 2005].

Ucaklar ve endistrivel gaz tirbinleri

Diskler,

Civatalar,

Saftlar,

Mubhafaza kaplari,
Pervane kanatgiklari,
Vanalar,

Yanma odalar1




Gag tiirbini santralleri

e (Civatalar,

e Pervane kanatgiklari,
e Gaz isiticilarin bacalari.

Uzay araclari
e Acrodinamik arag¢ zirhlari,

e Roket motor pargalari.

Kimyasal ve petro-kimya sanayisi
e (vatalar,

e Valflar,

e Reaksiyon kaplari,

e Borular,

e Pompalar.

Isil islem ekipmanlari
e Tepsiler,

o Karistiricilar,

e Konveyor bantlari.

Niikleer giic sistemleri

e Hareket mekanizmalari i¢in kontrol ¢ubuklari,
o Akis valflari,

e Yaylar.

Motorlar

Turbo yiikleyiciler,
Eksoz valflari,
Isitma elemanlari,
Valflar ve contalar.

Metal is¢iligi
e Sicak isleme takimlar1 ve kaliplar,
e Dokiim kaliplar.

T1bbi uygulamalar
e Discilik,
e Protezcilik ekipmanlari,

83
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Sekil 4.11. Nikel Esasli Siiperalagimlarin Etkin Olarak Kullanildig1 Gaz Tiirbin
Motoru [Cay ve Ozan, 2005].

Mil Yanma Odasi

Kompresor

Sekil 4.12. Bilgisayarla simule edilmis bir ugak motoru ve énemli bolimleri [Cay ve
Ozan, 2005].

Demir esasli siiperalasimlar, yiikksek miktarda Ni (%40'a kadar) ve ayrica Al ve Ti
icerdiklerinden dolayi, ¢okelmeyle sertlesebilir. Dayanimlari, Ni ve Co esash
olanlara nazaran daha disiiktiir. Bu nedenle, daha uzun Omiir istendiginde ve ayn
zamanda yiiksek mekanik ve 1s1l zorlamalarda Ni ve Co esasl alasimlar tercih edilir.
Ugak tahrik sistemlerinde, bu alagimlarin tercih orani yakin zamanda %50 degerine
kadar ulagsmaktadir. Tirbin kanat malzemesi olarak, Co esasl siiperalasimlar
nispeten daha diisiik gerilme zorlanmalarina uygundur. Bundan dolayi, donen
pargalarda daha az tercih edilir fakat korozyona, yorulmaya dayaniminin yiiksek

olusu, daha iyi dokiilebilmesi ve iyi kaynak edilebilirligi i¢in kanat ydnlendirici
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malzeme olarak kullanilabilir [Giinebakmaz, 2007]. Sekil 4.13’te ugak motorlarinda

Ni alagimlariin kullanildig1 bazi bolgeler gosterilmistir.

1950’1 yillardan bu zamana NASA tarafindan gelistirilmis ve iretilmis birgok
savunma uc¢agi mevcuttur. Gelistirilen bu ugaklar genel olarak Blackbirds olarak
adlandirilmaktadir. Gelistirilen Blackbirds ailesinin tamamina yakininda ve motor
bloklar1 basta olmak f{izere ¢esitli kisimlarinda Ni esash siiperalasimlar

kullanilmaktadir [Merlin, 2009].

i ‘Titanyum
'Nikel
C,‘elik
OAli'mmlylun
.Kompozit

Sekil 4.13. Nikel alagimlarinin u¢ak motorunda kullanildigr bolgeler [Kahraman,
2008]

Blackbirds ailesi icerisinde, Ni esasli alasimlar yiliksek sicaklik dayanimlarindan
dolay1 bircok farkli yerde kullanilmislardir. Nikel alasim Inconel 718 kullanilarak
difiizor meydana getirilmistir. Birgok J58 Motor bilesenleri oksidasyon direnci
yiiksek olan Ni esasli Waspalloy alasimindan yapilmistir. Yanma ocaklar1 Hastelloy-
X alasmmi1 kullanilarak modellenmistir. Tirbin diskleri ¢okelme sertlestirilmis

Astralloy alagimu ile tiretilmistir [Merlin, 2009].
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5. MALZEME VE YONTEM
5.1. Malzeme
5.1.1. Metal tozu

Deneysel calismalarda Sandvik Osprey firmasindan temin edilmis on alasiml
siiperalasim INCONEL 625 tozu kullanilmistir. Kullanilan siiperalasim INCONEL
625 tozu 20 mikron alti gaz atomize kiiresel sekilli bir tozdur. INCONEL 625

tozunun kimyasal bilesimi Cizelge 5.1’de ve toz sekli Resim 5.1°de verilmistir.

Cizelge 5.1. On alasimli INCONEL 625 siiperalasim tozunun Kimyasal bilesimi

Toz C Mn | Si P S Cr Mo | Nb | Co | Al Fe | Ti
Cinsi

INCONEL | Min. - - - - 20,0 | 80 | 3,15 | - - - -
625 Max. | 0,10 | 0,50 | 0,50 | 0,015 | 0,015 | 23,0 | 10 | 4,15 | 1,00 | 0,40 | 5,0 | 0,40

INCONEL 625 tozunun
Piknometre yogunlugu:
8,44 g/cm®

Resim 5.1. On alasimli INCONEL 625 siiperalasim tozunun SEM gériintiisii

5.1.2. Baglayici bilesenleri ve ozellikleri

[k deneysel calismalarda literatiire paralel olarak suda ¢oziilebilen polietilenglikol
(PEG) esash ve parafin wax (PW) esash iki farkli baglayici sistemi kullanilmustir.
Hazirlanan baglayici formiilleri kullanilarak farkli toz yiikleme oranlarinda besleme
stoklar1 olusturulmus ve reoloji ¢alismalar1 yapilmistir. Reoloji ¢aligmalarindan elde

edilen sonuclar dogrultusunda PEG ve PW’1n birlikte kullanildig1 5 farkli baglayici
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bilesenine sahip 6zgiin bir baglayici formiilii gelistirilmistir. Baglayici formiilleri K1,
K2 ve K3 olarak adlandirilmistir. K1, K2 ve K3 formiilleri Cizelge 5.2-5.4’te

verilmistir.

Cizelge 5.2. PEG esasli baglayici sistemi

K1
Baglayici sistem
Baglayic1 Elemanlart (% Agilikga) | Yogunlugu (g/cm®) yogunlugu (g/cm?)
PEG 8.000 68 1,204
Polipropilen 27 0,850 1,089
Stearik asit 5 0,840
Cizelge 5.3. Parafin Wax esasli baglayici sistemi
K2
Baglayici sistem
Baglayic1 Elemanlari (% Agilikga) | Yogunlugu (g/cm?) yogunlugu (g/cm?)
ParafinWax 67 0,90
CarnaubaWax 12 0,97
Polipropilen 20 0,85 0.890
Stearik asit 1 0,84
Cizelge 5.4. Ozgiin baglayici sistemi
K3
Baglayici sistem
Baglayici Elemanlar (% Agilikea) | Yogunlugu (g/cm®) yogunlugu (g/cm®)
PEG 10.000 25 1,20
ParafinWax 33 0,90
CarnaubaWax 11 0,97 0,953
Polipropilen 30 0,85
Stearik asit 1 0,84

Toz parcaciklarii sinterleme asamasma kadar bir arada tutmak amaciyla biitiin
baglayict  sistemleri igerisinde iskelet baglayici olarak Polipropilen (PP)
kullanilmigtir. Baglayici sistemleri igerisinde Stearik asit (SA) yaglayici olarak tercih
edilmistir. Baglayict sistemleri igerisinde bulunan elemanlarin &zellikleri asagida

verilmistir;
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Baglayic1 sistemleri igerisinde kullanilan PEG’ler Alfa Aser firmasindan temin
edilmistir. PEG’ler ¢izgisel yapidaki polimerlerin suda ¢dziinen bir ailesini meydana
getirmektedir ve etilen oksit’in ilave reaksiyonu ile elde edilmektedir. Kimyasal
formiilleri H-(OCH,CH,),-OH seklinde gosterilmektedir. PEG’ler ortalama molekiil
agirliklarinin  numaralartyla nitelendirilir, 6rnegin PEG 600. PEG’lerin fiziksel
Ozelliklerinin molekiil agirligina bagli olarak degistigi bilinmektedir. Molekiil
agirhginin artmast ile suda ve diger ¢oOziciilerde ¢oziinirliigiinin azaldig
bildirilmistir [Gokten, 2003]. Deneysel ¢alismalarda kullanilan PEG 8000’in ergime
sicaklign 58-63°C araliginda, PEG 10000’in ergime sicaklign 60-63°C araliginda
degismektedir. Kullanilan PEG 8000 ve PEG 10000’in yogunluklar1 sirastyla 1,204
ve 1,2 g/0m3’t1'ir. PEG 8000 ve PEG 10000’in bozunma baslangi¢ sicakliklar

strastyla 304 ve 340°C dir.

K1, K2 ve K3 sistemleri igerisinde iskelet baglayici olarak toz haldeki PP
kullanilmistir. Petkim A.S’den temin edilen PP’nin kimyasal formiiliit CH,CH(CH)3
seklinde gosterilmektedir. Bu baglayict elemanmim yogunlugunun 0,85 g/em®,
ergime sicakliginin 189°C oldugu ve suda ¢dziinmedigi igin parcalari sinterleme

asamasina kadar tastyacagi belirtilmistir [Gokten, 2003 ve Erdem, 2010].

K2 ve K3 baglayici sistemleri igerisinde kullanilan carnauba wax (CW) ticari olarak
kullanilan Brezilya mumu olarak da bilinen bir malzemedir. Yogunlugu 0,97 g/cm3
tiir ve ergime sicakhign 98-112°C aralifinda degismektedir. Cesitli caligmalarda
besleme stoklarinin akiskanligin1 kolaylastirmak i¢in kullanilmistir [Rhee, 1992,
Hidalgo ve ark., 2010]. Baglayici sistemleri igerisinde yaglayict gorevi yapmast
amaci ile yaygin olarak SA kullanilmaktadir. Kullanilan SA’in yogunlugu 0,845
g/lcm?® ve erime sicaklig1 67-69°C araligindadir [Gokten, 2003].

5.2. Toz Boyut Analizi

Yapilan c¢alismalarda nikel esasli siiperalasim INCONEL 625 metal tozu
kullanilmistir. Calismalarda kullanilan tozlarin boyut analizi, Gazi Universitesi,
Makina Miihendisligi Toz Metalurjisi laboratuarinda bulunan Malvern Mastersizer

lazer boyut 6lgme cihaziyla gerceklestirilmistir.
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5.3. Karistirma ve Besleme Stogu Hazirlama

Karistirmadaki amac¢ toz pargaciklar1 baglayicilar ile kaplamak, topaklanmalari
dagitmak ve besleme stogunun her yerinde homojen bir dagilim saglamaktir. TEK
besleme stoklarin homojensizligi karisim ile ilgilidir [German, 1990, Karatas ve
ark. 1998, Supati ve ark., 2003, Urtekin, 2008]. Genel olarak kullanilan iki tiir
karistirma yonteminden bahsedilebilir. Birincisi malzemeleri kuru toz olarak
karistirma digeri ise baglayicilart eritip tozu ekleme seklinde yapilir. Kuru
karistirmada baglayicilar oda sicakliginda kati olarak bulunmasi gerekmektedir

[German, 1990, Anwar ve ark. 1995, Erdem, 2010].

Karistirma islemi iki adimda gergeklestirilmistir. Ik adimda baglayic1 sistemlerini
olusturmak i¢in baglayict bilesenleri kendi arasinda kuru olarak karistirilmistir.
Ikinci adimda besleme stoklarin1 olusturmak igin baglayici sistemleri ile toz

parcaciklari sicak olarak karistirilmistir.

Karistirma igleminin ilk adiminda baglayici elemanlart Gazi Universitesi Teknoloji
Fakiiltesi Metalurji ve Malzeme Miihendisligi Laboratuarlarinda bulunan Turbula
marka T2F tipi ti¢ boyutlu karistirici ile homojen bir dagilim elde etmek amaciyla 30
dakika siireyle kuru olarak karistirilarak K1, K2 ve K3 elde edilmistir (Resim 5.2).

Karistirma isleminin ikinci admminda ise Gazi Universitesi Atatiirk Meslek
Yiiksekokulu Kimya Boliimii Laboratuarlarinda bulunan 750 rpm ve 85 Ncmtorka
sahip bir sicak karistirma sistemi ile baglayici sistemleri ve toz pargaciklari ayri ayri
karistirilmistir (Resim 5.3a). Karistirma islemi sonrasi elde edilen besleme stoklari el

ile graniil haline getirilmistir (Resim 5.3b)
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e
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Resim 5.3. Sicak karistirma iglemi;
a) Sicak karigtirma sistemi
b) Graniil besleme stoklar1

5.4. Reoloji Deneyleri

Malzemelerin reolojik 6zelliklerinin en 6nemlisi, viskozitedir ve ergiyik malzemenin
kalip bosluguna dolumunda en 6nemli rolii oynamaktadir [Carreau ve ark., 1997,
Uluer, 2008,]. Hazirlanan besleme stoklarinin viskozitelerini ve c¢esitli akis
davraniglarini belirlemek amaciyla reoloji ¢alismalar1 yapilmistir. Reoloji ¢alismalari
Gazi Universitesi, Teknoloji Fakiiltesi, Imalat Miihendisligi Laboratuarlarinda
bulunan ASTM D 1238 (TS EN ISO 1133) standardina uygun Ergime Akis Indeks
(EAI) cihazi (ASTM D 1238 ve TS 1675 standartlarina gore kilcal reometre)
kullanilarak yapilmistir (Resim 5.4).
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Transduseri

Yik

Dijital .

kontrol Piston

unitest Isitic1
Bolge

Yardimci
ekipmanlar

i

Resim 5.4. Ergime Akis Indeks Cihazi

Deneylerde kullanilan EAI cihazinim 1sitict sistemi 0,1°C hassasiyetindedir ve cihaz
el ile kumanda edilebilir 6zelliktedir. Basing i¢in kullanilan yiikler kalibrasyon
sertifikasina sahiptir. Igerisinde besleme stokunun konuldugu ve etrafi yalitilmis 9,55
mm (0,0076 mm) ¢apinda, 162 mm yiiksekliginde ve 200°C’de 60-65 HRC sertligini
koruyabilecek &zellikte —silindirik haznesi olan EAI cihazi, SAE 52100
malzemesinden retilmigtir.  Piston, silindire kaygan ge¢cme toleransinda
gegmektedir. Pistonun tizerine yiikk konulan kisminda, pistondaki 1sinin yiike
gecmesini Onleyen bir yalitim bilezigi bulunmaktadir. Orifisin ¢ap1 9,5 mm ve
yiiksekligi 8 mm olup tugsten karbilir malzemesinden iiretilmistir. Orifis lizerinde
bulunan ve besleme stokunun igerisinden gegerek aktigi nozul silindirik kesitli olup

2,095 mm ¢apindadir [Uluer, 2008,].

EAI cihazindan (kilcal reometre) elde edilen kayma hiz1 degerleri goriiniir deger olup
gorlinen kayma hizi (y,) olarak adlandirilmaktadir. EAI cihazinda, uygulanan basing
sonrasinda olusan hiz ve hiza bagl olarak yer degistirme miktar1 Olciilmektedir.
Olgiilen yer degistirme miktar1 kullanilarak debi (Q) hesaplanmaktadir. Bu debi
degeri, nozul yiizeyindeki (duvardaki) kayma hizinin (Es. 5.1) elde edilmesi ig¢in
kullanilmaktadir. Uygulanan basingta nozul boyunca diisme olmadigi kabulii ile
birlikte (Ap = p) nozul yarigapt (R) ve nozul uzunluguna (L) ait geometrik degerler

kullanilarak Newtonian bir akigkan i¢in silindir i¢indeki akista duvardaki kayma
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gerilmesi (r) Es. 5.2 ile hesaplanmaktadir. Dolayisi ile elde edilen degerler
Newtonian bir akiskan i¢in gergek degerler olup, Newtonian olmayan bir akiskan
icin bu degerler goriiniir degerler olarak adlandirilmaktadir. Goriiniir kayma hizi ve
duvardaki kayma gerilmesi (Es. 5.3) kullanilarak hesaplanan viskozite goriiniir
viskozite olarak adlandirilmaktadir (n4). Gergek viskozite degerinin elde edilmesi
icin goriiniir kayma hizinin Rabinowitsch yaklasimi (Es. 5.4) ile diizeltilmesi
gerekmektedir. Rabinowitch yaklasimi, duvardaki kayma hizinin herhangi bir hiz
profili gerekmeksizin hesaplanabilmesini saglamaktadir. Ayrica, Rabinowitch
yaklagimi, Newtonian ve Newtonian olmayan akiskanlarin kayma hizlar1 arasindaki
farki da gostermektedir. Diizeltilen kayma hiz1 (y4) Es. 5.5°de yerine yazilarak
diizeltilmis gergek viskozite (1) elde edilmistir [Carreau ve ark., 1997, Uluer, 2008].

4
Yo = s (5.1)

ApR
o (5.2)
n=r 53)
Ya =Yg 3n+1 (5.4)

4n

.

Nag = v (5.5)

ng = Gorunir Viskozite (Pa.s)

Yg = Gorinir kayma Hizt

T = Duvardaki kayma gerilmesi

yq = Diizeltilmis kayma hizi

ng = Duzeltilmis Viskozite

Ap = Nozul kilcal kanal boyunca basing diismesi
R = Nozul yari ¢apt, (mm)

L = Nozul uzunlugu, (mm)

Q = Hacimsel debi, mm3/s
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5.5. Enjeksiyon Kaliplama islemi

Hazirlanan besleme stoklarmin enjeksiyon kaliplama islemi Gazi Universitesi,
Teknoloji Fakiiltesi, Metalurji ve Malzeme Miihendisligi Laboratuarlarinda bulunan
bu c¢aligma kapsaminda tarafimizdan tasarlanmis Laboratuar tipi toz enjeksiyon
kaliplama cihaziyla gercgeklestirilmistir (Resim 5.5). Tasarlanan cihazin yik
kapasitesi 3,5-4 ton araligindadir. Besleme stoklarinin igerisine konuldugu haznenin
ve akisimn gerceklestigi  silindirin  sicakligi  50-400°C  araliginda  kontrol
edilebilmektedir.

Kontrol
paneli

Silindir
hazne

Cekme numunesi kalib1

Resim. 5.5. Laboratuar tipi enjeksiyon kaliplama cihazi
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Besleme stoklarinin igerisine yerlestirildigi silindir hazne yiliksek sicaklik
uygulamalarina dayanikli sicak is takim c¢eliginden imal edilmistir. Haznenin etrafi
500°C sicakliga kadar cikabilen kelepce rezistanslar ile sarilmis ve hazne igerisinde

elde edilen net 1s1 termokupl ile kalibre edilmistir.

Tezgahin alt tablasinin orta kismina kalip alt plakasi yerlestirilmekte ve pnomatik bir
sistemle kalip desteklenmekte. Ust tablanin orta kisminda bulunan besleme ¢ikist ile
kalibin iist kisminda bulunan yolluk girisi sifir tolerans ile bir birine ge¢mektedir.

Kaliplama iglemi yaklagik 12 MPa basingta gerceklestirilmistir.
5.6. Besleme Stoklari icerisinden Baglayic1 Giderme

Baglayic1 giderme, besleme stokuna kaliplama ile istenilen sekil verildikten sonra
parcadan baglayicinin ¢ikarilmasidir. Bu islemin genellikle fazla zaman aldigi ve
genel olarak baglayicinin  iki  farkli sekilde parca igerisinden giderildigi

bilinmektedir.

Yapilan deneysel calismalarda enjeksiyon kaliplama islemi sonrasi yap1 igerisinde
bulunan baglayici bilesenleri iki asamada uzaklastirilmistir. Ilk asamada ham
yogunluga sahip numuneler bir ¢oziicii (heptan) dolu beher icerisine uygun sekilde
siralanmistir ve firin igerisine yerlestirilmistir. Baglayic1 giderme isleminin ilk
asamas! Gazi Universitesi, Teknoloji Fakiiltesi, Metalurji ve Malzeme Miihendisligi
Laboratuarlarinda bulunan Protherm PLF 120/12 tipindeki firin igerisinde
gerceklestirilmistir. Coziiclide baglayic1 giderme islemi ¢ok kritik bir siirectir. Bu
islem, gerekenden cok hizli ve yiiksek sicakliklarda yapilirsa ve gereken bekleme
stiresinden fazla siire beklenirse numunelerde carpilma goézlenebilir. Bu durum
dikkate alinarak ¢oziicii igerisinde baglayici giderme asamasi ile ilgili pilot deneyler
yapilmistir ve bu ¢aligmalar sonucunda ¢ozgen baglayici giderme isleminde sicaklik

65°C ve bekletme siiresi 6 saat olarak belirlenmistir.

Coziicii igerisinde ayristirma islemi sonrasi numuneler aym firin igerisinde 45°C
sicaklikta 3 saat siire ile kurutma islemine tabi tutulmuslardir. Kurutma islemi

sonrast numuneler Sartorius marka 0,001 g hassasiyete sahip terazi ile tartilarak
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agirlikga % malzeme kaybi hesaplanmistir. Baglayict giderme islemlerinin biitiin
asamalarinda baglayict sistemleri iizerine yapilan DTA ve TG analizleri dikkate

alinmustir.

Baglayic1 giderme isleminin ikinci asamasi 1s1l baglayict giderme iglemidir ve bu
islem kismi bir 6n sinterleme asamasini olusturmaktadir. Isil baglayici giderme
islemi Gazi Universitesi, Teknoloji Fakiiltesi, Metalurji ve Malzeme Miihendisligi
Laboratuarlarinda bulunan 1700°C sicaklik kapasitesine sahip Carbolite marka tiip
firn igerisinde gerceklestirilmistir. Isil baglayici giderme isleminin devaminda
numuneler firin igerisinden c¢ikarilmadan sinterleme islemine ge¢ildigi icin 1s1l
baglayict  giderme islemi  yiikksek safliga sahip argon  atmosferinde
gerceklestirilmistir. Baglayici gidermenin bu adiminda kimyasal ¢dzgen igerisinde
yapidan uzaklagmayan baglayici elemanlart 1s1l olarak uzaklagtirilmigtir. Numuneler
Sekil 5.1°de verilen 1s1l baglayic1 giderme dongiisiinden gecirilerek 1sil ayristirma

islemine tabii tutulmustur.

1 saat

3°C/dak.

1saat # 3°C/dak.

31C/dak.
350 srnmenmmamma 1 saat

Isil baglayici giderme On Sinterleme
250 < cnna slayiclg

3°C/dak.

~

Zaman

Sekil 5.1. Isil baglayict giderme dongiisii

Isil baglayic1 giderme islemi kademe kademe gerceklestirilmistir. Isitma hizi
3°C/dak. olarak belirlenmistir. Isil baglayic1 giderme dongiisii K3 sisteminin DTA

grafigine paralel olarak ayarlanmigstir.
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5.7. Sinterleme

Isil baglayici giderme islemi sonrasi numuneler ayni firin igerisinden ¢ikarilmadan
sinterleme islemine tabi tutulmustur. Sinterleme isleminde olusabilecek hatalari
minimuma indirmek ve tam yogunluga ulagmak i¢in uygun sinterleme sicakliginin ve
atmosfer kontroliiniin belirlenmesi amaciyla igerisinde hacimce %65 INCONEL 625
tozu ve %35 K3 baglayici sistemi bulunan besleme stoklarina TG ve DTA analizleri

yapilmistir. Analiz sonuglar1 Sekil 5.2°de verilmistir

1.000[~

—\// oo

0.000

-1.000—

TG %

-2.000 eoo

-3.000—

! ! ! ! ! ! —130.0

0 200 400 600 800 1000 1200 1400
Temp Cel

Sekil 5.2. %65 INCONEL 625 + %35 K3 igeren besleme stokunun TG ve DTA
analizleri

Sekil 5.2 dikkate alinarak 5 farkli sinterleme sicakligi (1250, 1270, 1290, 1300 ve
1310°C) belirlenmistir. DTA egrisine gore hazirlanan besleme stokunun solidiis
sicakhiginin  yaklasik 1288°C, likidiis sicakliginin ise yaklasik 1335°C oldugu
diisiiniilmektedir. Sinterleme islemi Gazi Universitesi, Teknoloji Fakiiltesi, Metalurji
ve Malzeme Miihendisligi Laboratuarlarinda bulunan Carbolite marka tiip firin
icerisinde gerceklestirilmistir. Numuneler seramik kaplar icerisine yerlestirilmistir.
Sinterleme islemi bir birbirini izleyen 6n sinterleme ve sinterleme dongiisii seklinde
gergeklestirilmistir. Sinterleme islemlerinde koruyucu atmosfer olarak yiiksek safliga
sahip argon gazi kullanilmistir. Sekil 5.2°de verilen 1s1l baglayic1 giderme ve 6n
sinterleme dongiisiiniin akabinde 3°C/dak. 1sitma hiziyla 1250-1310°C sicaklik

araliginda 1 saat siireyle sinterleme islemi yapilmistir. Yogunluk degeri bakimindan
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en uygun sinterleme sicakligi belirlenerek sinterleme siiresi degistirilmistir.
Sinterleme islemi sonrasi aym firn igerisinde 10°C/dak. 1sitma hiziyla sogutma

islemi yapilarak dongli tamamlanmistir.
5.8. Sinterlenmis Numunelerin Yogunluk ve Boyutsal Cekme Hesabi

Sinterleme islemi sonrasi numunelerin yogunluklari ve boyutsal ¢ekme oranlar
hesaplanmistir. Sinterlenmis numunelerin yogunluk oOlgiimleri Arsimet prensibine
gore hesaplanmistir. Deney numunelerinin % ¢ekme oranlari ve yogunluk dl¢iimleri,
TS EN 623-2 ve TS 2305 standartlar esas alinarak yapilmistir [TS 2305, 1976, TS
EN 623-2, 1999]. Gozeneklere suyun girmemesi i¢in numune yiizeyi 6zel bir ¢ozelti
icerisine daldirilarak kaplanmistir. Yogunluk hesab1 Es. 5.6’ya gore yapilmistir;

d:—2— X p,, (5.6)

) my;—mgz

d: Yogunluk (g/cm®)

m;: Kuru deney numunesinin havadaki kiitlesi

my: Numunenin ¢o6zeltiye daldirilip kaplandiktan sonraki kiitlesi
mMs= Numunenin sudaki kiitlesi

pw= Saf su yogunlugu, 0,997 g/cm3 olarak alinmistir. (oda sicakliginda)

) . Sinterlenmis parcanin Yogunlugu
% Teorik Yogunluk = IN625'in yoRunlugu x 100

Boyutsal ¢ekme (% ¢ekme) oraninin hesaplanmasi islemi numunelerin sinterleme
oncesi ve sonrasi boylari Olgiilerek yapilmistir. Olgme islemi dijital kumpas

kullanilarak Es. 5.7 gore yapilmustir.

% Cekme = =% x 100 (5.7)

b = Sinterleme 6ncesi dlgiilen numune boyu

a = Sinterleme sonrasi 6l¢iilen numune boyu
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5.9. Mikro Yapisal incelemeler

Sinterleme islemi sonrasi elde edilen INCONEL 625 numunelerin mikro yapisal
degisimlerini incelemek amaciyla optik mikroskop ve SEM yardimiyla analizler
yapilmistir. Mikro yapisal incelemeler dncesi numuneler metalografik islemlerden
gecirilerek hazirlanmistir. Parlatma islemi sonrasi tane yapisini ve tane sinirlarini
gorebilmek amaciyla uygun daglayict formiilii belirlenerek daglama islemi

yapilmustir.
5.9.1. Optik mikroskop ¢alismalar:

Numunelerin gézenek morfolojisini karakterize etmek, olusan cesitli fazlar1 tespit
amactyla Gazi Universitesi, Teknoloji Fakiiltesi, Metalurji ve Malzeme Miihendisligi

Laboratuvarlarinda bulunan Leica marka optik mikroskop kullanilmistir.
5.9.2. Taramal elektron mikroskobu (SEM) ve(EDS)

Sinterleme islemi sonras1 SEM ¢alismalarinda Gazi Universitesi, Teknoloji
Fakiiltesi, Metalurji ve Malzeme Miihendisligi Laboratuarlarinda bulunan JEOL
marka JSM-6060LV Taramali Elektron Mikroskobu (SEM) kullanilmigtir. Noktasal
ve bolgesel element analizleri tarama elektron mikroskobuna bagl IXRF marka EDS

(enerji dagilimli X-1g1nlar1 spektrometresi) cihazi ile gergeklestirilmistir.
5.10. Termal Analizler (DTA - TG)

Reoloji ¢aligmalart oncesi sicakliga bagli olarak baglayici elemanlarinin ayrisma
sicakliklarini ve malzeme kaybinin baslangi¢ sicakligimi tespit etmek ve sinterleme
asamasi Oncesi bilgi sahibi olmak amaciyla TG ve DTA analizleri yapilmistir. TG ve
DTA analizleri Gazi Universitesi, Fen Fakiiltesi, Fizik Béliimii Siiper Iletken
Laboratuarinda bulunan Exstar S11 7300 marka cihaz kullanilarak 10°C/dak. 1sitma
hizinda 500°C sicakliga ¢ikilarak Ar atmosferinde gergeklesmistir. 500°C sicaklikta
30 dakika beklendikten sonra numuneler koruyucu atmosfer kullanilmadan oda

sicakligina sogutulmustur.
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5.11. X — Ismlar1 Dagilimm Analizi(XRD)

Bilesik fazlarin ve cesitli yapilarin tanimlanmasi i¢in X-1smm1 dagilimi (XRD)
analizleri yapilmistir. XRD analizleri Kastamonu Universitesi, Fen Edebiyat
Fakiiltesi, Fizik boliimi laboratuarlarinda bulunan Bruker AXS D8 Advance marka
X-ray cihaziyla gerceklestirilmistir. XRD &lciimleri 20 igerisinde 3°-90° araliginda

tarama oraninda CuK, kaynagi kullanilarak yapilmustir.
5.12. Sertlik Deneyleri

Toz enjeksiyon kaliplama yontemiyle iiretilmis numunelerin sertliklerini belirlemek
icin Vickers sertlik 6lgme yontemi kullanilmustir. Sertlik Sl¢iimleri Gazi Universitesi,
Teknoloji Fakiiltesi, Metalurji ve Malzeme Miihendisligi Laboratuarlarinda bulunan
Shimadzu marka mikro sertlik cihazinda yapilmistir. Olgiimlerde 0,1 kg yiik
kullanilarak deneyler gergeklestirilmistir. TEK numunelerin sertlikleri Resim 5.6°da

gosterilen hat boyunca kenarda merkeze dogru 5 mm araliklarla 10 noktadan 6l¢iim

alinarak gerceklestirilmistir.

Resim. 5.6. TEK numunelerin sertlik dl¢iilen bolgeleri

5.13. Cekme Deneyleri

Cekme deneyleri bilgisayar kontrollii Schimadzu marka ¢ekme cihazi kullanilarak
gerceklestirilmistir. Deney numuneleri bas kisminda bulunan deliklere gecirilen bir
aparat yardimiyla ¢eneler arasina yerlestirilmistir. Deneyde kafa hiz1 sabit olarak 1
mm/dak. seg¢ilip, yiikii artirmak suretiyle MPIF - 50 standardi esas alinarak
yapilmistir [Sago, 2004].
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6. DENEYSEL SONUCLAR VE TARTISMA
6.1. Toz Boyut Analizi

Toz enjeksiyon kaliplama (TEK) isleminde kontrolii saglamak ig¢in tozlarin
Ozellikleri bilinmelidir. Sinterlenen par¢anin son oOzelliklerini, tozun baslangi¢
ozellikleri belirledigi ve toz enjeksiyon kaliplama isleminde son derece ince tozlarin
(¢aplart 20 mikrondan kiiciik) kullanilmas1 gerektigi belirtilmistir [German, 1990,
Karatag ve Saritag, 1998]. TEK isleminde yiiksek paketleme yogunlugu i¢in uygun
pargacik biiytikliigii dagilimi ve hizli pisirme icin diisiik ortalama pargacik dagilimi
(20 pm altinda) gibi 6zelliklerin nihai iriinii etkiledigi rapor edilmistir [Supati ve
ark., 2000, Suri ve ark., 2003]. Deneysel ¢aligmalarda nikelce zengin INCONEL 625
metal tozu kullanilmistir. Kullanilan metal tozunun pargacik boyut dagiliminin toz
enjeksiyon kaliplama islemine uygunlugunu belirlemek i¢in yapilan analiz sonuglari
Cizelge 6.1 ve Sekil 6.1°de verilmistir. Par¢acik boyut dagilimimi {i¢ boyut
kullanarak tanimlamak yaygin bir ifadedir ve bunlar birikimli dagilimda %90, %50
ve %10’daki pargacik boyutlarina karsilik gelen ii¢ noktada Dgy, Dsp Ve Do olarak
belirtilirler [German, 2007].

Cizelge 6.1. INCONEL 625 siiperalasim tozunun D(1g), Ds0) Ve D(go) degerleri

Do), pm Do), um D(90),um
5,77 12,86 23,62
55 % Hacimce ’ — 100
L / ' 60
\ 80

70

B0

_#0

o

I . L7 :

01 0 10.0 100.0 1000.0
Parcacik boyutu (um)

Sekil 6.1. INCONEL 625 siiperalasim tozunun boyut dagilim grafigi
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Cizelge 6.1°de verilen degerler incelendiginde INCONEL 625 siiperalagim tozunun
%90°1 23,62 um’den, %10’u 5,77 um’den kiigiiktiir. Cizelge incelendiginde agikca
goriilmektedir ki kullanilan INCONEL 625’in ortalama toz boyut dagilimi (Dsp) 20
mikrondan kiigiiktiir. Toz enjeksiyon kaliplama isleminde sorunsuz bir kaliplama ve
hizli bir sinterleme islemi i¢in Do) degerinin 20 pm’nin altinda olmasi

istenilmektedir [Supati ve ark., 2003].
6.2. K1, K2 ve K3 ile Besleme Stogu Hazirlama

K1, K2 ve K3 baglayict sistemleri ile (Bkz Cizelge 5.2-5.4) farkli toz yiikleme
oranlarina sahip besleme stoklar1 (toz ve baglayici karigimi) hazirlanmistir. Her bir
baglayict sistemi INCONEL 625 ile farkli oranlarda ayri ayri olarak karistirilmistir.
Toz enjeksiyon kaliplama isleminde toz baglayici orani belirleme kritik bir
parametredir [Li ve ark., 2007]. Fazla toz az baglayict olmasi durumunda viskozite
asir1 artar ve kaliplama zorlagir, baglayicinin az olmasindan tozlar arasinda kapali
baglayicilar kalir, ayrismada bu toz arasinda kalan baglayici ¢atlamaya neden olur,
clinkii iceride gaz olusur. Baglayicinin fazla olmasi da istenilen bir durum degildir,
baglayict fazla olmasi1 durumunda sinterlemede biiyilik dl¢lide boyut kii¢lilmesinin
olabilecegi ve kaliplama sirasinda tozdan ayrilabilecegi, boyutsal kontrol sorunlarina
neden olabilecegi vurgulanmistir [Karatas ve Saritas, 1998, Liu ve ark., 2003].
Yapilan deneysel ¢aligmalarda kullanilan baglayici sistemleri ve INCONEL 625 ile
hazirlanan besleme stoklarinda toz enjeksiyon kaliplama sirasinda olusabilecek
sorunlart en aza indirmek ve sorunsuz bir kaliplama yapabilmek i¢in cesitli toz
yiikkleme oranlarinda besleme stoklar1 hazirlanmistir. Kullanilan INCONEL 625
tozunun besleme stoku igerisindeki yiizdeleri belirlenirken ilk asamada benzer tozlar
i¢in yapilmis ¢alismalar referans alinmistir [Johnson ve ark., 2004, Uprak, 2008, Ahn
ve ark., 2009, Ozgiin ve ark, 2011, Giilsoy ve ark., 2011].

Reoloji ¢aligmalar sirasinda besleme stoklarmin viskozitelerini ve kayma hizlarim
belirlemek ve bu parametrelerin iizerine kaliplama degiskenlerinin (sicaklik, basing)
etkilerini incelemek amaciyla farkli basing degerleri (0,165-2,069 MPa) ve 110-
200°C arahiginda degisen sicaklik degerleri uygulanmistir. Besleme stoklarina

uygulanan basing ve sicaklik degerleri besleme stoku icerisindeki toz ve baglayici



102

miktarina bagl olarak degiskenlik gostermistir. Biitiin besleme stoklarinda toz
baglayici oranlar1 % hacimce belirlenmistir. Besleme stoklari i¢erisinde bulunan kati
malzemelerin (toz) hacimce yiizde oranlar1 ve kullanilan baglayici sistemlerini

gosteren bilgiler Cizelge 6.2°de verilmistir.

Cizelge 6.2. Besleme stoku igerisinde bulunan toz miktarlart ve baglayici sistemleri

Kat1 yiikleme
Toz Baglayici orant Sicaklik Basing
sistemi (%hacimce) | degisimi (°C) |  degisimi
0,298 MPa
K1 59-61-63 150-190 0,689 MPa
2,069 MPa
0,165 MPa
INCONEL 625 K2 59-61-63-65- 110-190 0,298 MPa
67-69-71 0,689 MPa
0,165 MPa
K3 59-61-63-65-67 110-190 0,298 MPa
0,689 MPa

Cizelge 6.2. incelendiginde kullanilan baglayici sistemine gore toz yiikleme
miktarlarinda meydana gelen degisim acikg¢a goriilecektir. Yapilan reoloji
calismalarinda besleme stoklar1 igerisindeki toz yiikleme miktarlar1 belirlenirken ilk
asamada daha Once yapilmis cesitli caligmalar dikkate alinmistir ve daha sonra
caligmanin seyrine paralel olarak degisen sicaklik ve basing degerlerine gore
optimum sartlar belirlenmistir. Besleme stoklar1 igerisinde bulunan toz miktar
yaklasik %3,5’lik bir oran ile sistemli olarak artirilmistir. Besleme stoklari
icerisindeki toz miktarindaki artisa paralel olarak kati1 ylikleme (toz) oranini artirmak
amaciyla sicaklik ve basingta artis yapilmistir. Besleme stoku icerisindeki toz miktari
arttik¢a sinterleme sonrasi ¢ekme-biiziilmenin azaldig: bilinmektedir. Ayrica besleme
stoku igerisindeki toz miktarimin artiginin enjeksiyon kaliplama asamasinda baglayici
sisteminin toz tasima kapasitesinin arttiginin bir gostergesidir [Suri ve ark., 2005,
Ahn ve ark., 2009]. INCONEL 625 tozu ii¢ baglayici sistemi ile de ayri ayri
karigtirilarak besleme stoklar1 hazirlanmis, hazirlanan besleme stoklariin reolojik
davraniglar1 incelenmistir. K1 ve K2 baglayici sistemlerinin {istiin yanlar1 dikkate

alinarak gelistirilen K3 sistemi kullanilarak hazirlanan besleme stoklari ile uygun toz
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yiikkleme oran1 belirlenmis ve enjeksiyon kaliplama islemi yapilarak g¢ekme
numuneleri elde edilmigtir. INCONEL 625 + K3 kullanilarak elde edilen ¢ekme
numuneleri lizerine baglayic1 giderme ve sinterleme islemi uygulanmistir. Sinterleme
islemi sonrasi bu besleme stoklar1 iizerine mekanik ve mikro yapisal incelemeler
yapilmistir. Biitlin besleme stoklarinin reoloji ¢alismalar1 sirasinda uygulanan
sicakliklarin belirlenmesinde baglayict sistemleri iizerine yapilan DTA ve TG
analizleri dikkate alinmistir. INCONEL 625 ve K3 kullanilarak hazirlanan besleme
stokunun kaliplama islemi sonrasi sinterleme sicakliginin belirlenmesinde besleme

stoku tizerine yapilan DTA-TG analizleri etkili olmustur.
6.3. DTA ve TG analizleri

Toz enjeksiyon kaliplama isleminde kullanilacak baglayici sistemlerinin reoloji
calismalar1 Oncesi sicaklifa bagli olarak baglayict elemanlarinin  ayrigma
sicakliklarini ve malzeme kaybinin baslangi¢ sicakligini tespit etmek amaciyla TG ve
DTA analizleri yapilmistir. K1, K2 ve K3 baglayici sistemlerinin TG ve DTA analiz
degerleri Sekil 6.2-6.6’da verilmistir.

TG ve DTA analizleri 10 °C/dak. 1sitma hizinda 500°C sicakliga ¢ikilarak argon
atmosferinde gergeklesmistir. 500°C sicaklikta 30 dakika beklendikten sonra

numuneler koruyucu atmosfer kullanilmadan oda sicakligina sogutulmustur.

K1 baglayict sistemi i¢in Sekil 6.2°de verilen DTA egrisi iizerinde ilk tepkime piki
yaklasik 66°C sicaklikta alinmigtir. K1 sistemi igin ikinci tepkime piki 163,9°C
sicaklikta alinmistir. TG egrisine gore ilk malzeme kaybinin basladigi sicakligin
yaklasik 390°C oldugu soylenebilir. 412°C civarinda baglayici sisteminin yaklasik
%40 oraminda kayboldugu gozlenmistir. Yaklasik 492°C sicaklikta baglayict

sisteminin tamamen kayboldugu gozlenmistir.
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Sekil 6.2. K1 baglayici sisteminin TG ve DTA grafigi

K2 baglayici sistemi igin Sekil 6.3’te verilen DTA egrisine bakildiginda 200°C
sicaklik altinda 4 farkli noktada tepkime piki gozlenmistir. DTA ve TG egrilerinin
kesisme araligi dikkate alindiginda yaklasik 280-290°C sicaklik araliginda
malzemede bozunma oldugu ve buna bagl olarak kiitle kaybi1 oldugu tespit
edilmistir. 430°C civarinda baglayici sisteminin yaklasik %75 oraninda ve 480°C de

ise tamamina yakinin kayboldugu gézlenmistir.
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Sekil 6.3. K2 baglayici sisteminin TG ve DTA grafigi
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Sekil 6.4. K3 baglayici sisteminin TG ve DTA grafigi

Yeni gelistirilen K3 baglayict sistemi igin Sekil 6.4’te verilen DTA egrisine
bakildiginda 200°C sicaklik altinda 5 farkli noktada tepkime piki gdzlenmistir.
Baglayic1 sistemi igerisinde bulunan elemanlar dikkate alindiginda DTA egrisi
tizerinde 5 farkli noktada pik olugmasi ideal bir sonu¢ olarak yorumlanmistir. TG
egrisine bakildiginda 246°C sicaklikta malzemede herhangi bir kayip olmadig1 agikca
goriilmektedir. Malzeme kaybinin yaklasik 247°C sicakliktan sonra basladig1 tahmin
edilmektedir. TG egrisi incelenmeye devam edildiginde 338°C sicaklikta
malzemenin %20si, 395°Csicaklikta %47si, 422°C sicaklikta %75i yapidan
ayrilmistir.  Yaklasik 475°C civarinda baglayici sisteminin tamamiin yapidan
uzaklastig1 gézlenmistir. Sekil 6.5 ve 6.6’da K1, K2 ve K3 baglayici sistemlerine ait
TG ve DTA egrilerinin hepsi karsilastima yapmak ve malzeme kaybinin baslangic

sicakligini kiyaslamak amaciyla bir grafik tizerinde verilmistir.



106

245.6"C

100.0- 9?;6‘?fn : 392.4C
289.69C S
80.0 @ 99.20%
>
= 60.0-
40.0+-

20.0- Mavi-KI1 -4
Siyah - K2 - @
0.0 Kumzi- K3 - <

0.0 106.0 ZOIO.O 30I0.0 40I0.0 506.0
Sicaklhik (°C)
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Sekil 6.6. K1, K2 ve K3 baglayici sistemlerine ait DTA egrileri

Biitiin baglayict sistemleri igin yapilari icerisinde bulunan elemanlarin ergime
sicakliklarina paralel olarak sirayla yapidan uzaklastigi sdylenebilir. Bu durum
enjeksiyon kaliplama i¢in istenilen bir sonuctur [German, 1990, Karatas, 1997].
Ozgiin bir baglayic1 formiilii olarak gelistirilen K3 sistemi icin verilen TGA egrisi
incelendiginde yapr icerisinde bulunan baglayict elemanlarinin K1 ve K2
sistemlerinde oldugu gibi yapiy1 kademe kademe terk ettigi ve bozunma baslangi¢
sicakligi icin ¢ok diisiik veya yukarida bir u¢ tepkime sergilemedigi sdylenebilir. K3

sistemi ve diger sistemler icerisinde iskelet baglayici olarak bulunan PP‘nin miktar
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(Bkz Cizelge 5.2-5.4) dikkate alindiginda baglayici sistemlerinin  tamamen
kaybolmas1 bakimindan herhangi bir u¢ nokta gozlenmemistir. Toz enjeksiyon
kaliplama isleminde iskelet baglayici olarak kullanilan elemanlarin ham pargayi
sinterleme agamasina kadar bozulmadan tagimasi ve ham yogunlugun yiiksek olmasi
bakimindan miktarinin diisiik olmamasi istenilen bir durumdur [Porter, 2003,Huang
ve Hsu, 2009, Mohsin ve ark., 2011]. Bu bakimdan K3 baglayicisinin K1 ve K2
baglayict sistemlerine gore kaliplama islemi sonrasi daha yiiksek ham mukavemet
saglayacagt ve ham parcanin seklini bozulmadan daha uzun siire koruyacagi
disiilmektedir. Baglayict sistemlerinin TG ve DTA analizleri sonuglarina ve yapilan
pilot deneylere bagli olarak reoloji calismalart 110-200°C sicaklik araliginda
yapilmistir.

6.4. Farkli Besleme Stoklar I¢in Reoloji Sonuclari

Deneysel ¢alismalarda K1, K2, K3 sistemleri ve 6n alasimli INCONEL 625 tozu
kullanilarak besleme stoklar1 hazirlanmistir. Hazirlanan besleme stoklarinin reolojik
davraniglarinin  enjeksiyon kaliplama islemine uygunlugu bakimindan genel
degerlendirme besleme stoklarinin viskozite-kayma hizi ve viskozite-sicaklik
degisimlerinin incelenmesi ile yapilmaktadir. Besleme stoklarinin reolojik

degisimleri baglayiciya ve toza bagli olarak incelenmistir.
6.4.1. INCONEL 625 + K1 ile hazirlanan besleme stoklarinin reolojik 6zellikleri

Sekil 6.7-6.9’da K1 baglayici1 sistemi ve INCONEL 625 siiperalasim tozu
kullanilarak hazirlanan karisimlarin (besleme stoklar1) reoloji c¢aligmalarina ait
viskozite-sicaklik ve viskozite kayma hizi grafikleri goriilmektedir. Elde edilen
degerler genel itibari ile enjeksiyon kaliplama i¢in istenilen viskozite ve kayma hiz1
araligindan biraz uzaktir. Toz enjeksiyon kaliplama i¢in istenilen viskozite degeri
<1000 Pa.s ‘nin altinda ve kayma hizi degeri 100-1000 s araligindadir [German,
1990, Karatas ve ark., 2004, Raza ve ark., 2011]. Besleme stogu igerisinde var olan
toz miktar1 artirkca viskozite artmis ve kayma hizi azalmistir. Biitiin besleme
stoklarinda artan sicakliga ve kayma hizina bagli olarak viskozitede azalma

gozlenmistir. Pseudoplastik akis davranisi biitiin besleme stoklarinda sergilenmistir.
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Sekil 6.7°de %59 INCONEL 625 tozu igeren besleme stoguna ait viskozite
degisimleri goriilmektedir. K1 baglayici sistemi kullanilarak hazirlanan bu besleme

stoklarinda 0,298 MPa basincin altindaki degerler akis i¢in yeterli gelmemistir. 0,298

MPa basingta ise artan sicakliga bagl olarak kismi bir akis elde edilmistir.
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Sekil 6.7. K1 baglayici sistemi Ve hacimce %59 INCONEL 625 tozu igeren besleme
stogunun sicaklik ve kayma hizina bagh viskozite degisimleri

Sekil 6.7°de verilen kayma hizi-viskozite grafigi incelendiginde 0,298 ve 0,698 MPa
basing degerlerinde elde edilen kayma hizinin 100 s degerinin altinda ve bu degerin
enjeksiyon kaliplama i¢in uygun olmadig1 goriilecektir. Kayma hizin1 artirmak ve

viskoziteyi azaltmak i¢in sicaklik artisina paralel olarak basing artirilmistir.

INCONEL 625 tozu ve K1 sistemi ile hazirlanan besleme stoklarinda 150°C’nin
altindaki sicakliklarda ergime yetersiz gelmistir. Biitiin besleme stoklari i¢in ¢alisma
aralifi baglayici sisteminin DTA ve TG egrileri dikkate alinarak 150-190°C
araliginda degistirilmistir. K1 baglayici sistemi ile hazirlanan biitin besleme
stoklarinda basing ve sicaklik artis1 ile viskozite degerli 1000 Pa.s’ nin altina
indirilebilmistir. Viskozitenin ¢ok yiiksek, kayma hizinin ise ¢ok diisiik degerlerde
elde edilmesinin sebebinin baglayic1 sistemi ile alakali oldugu diistiniilmektedir.
Baglayici sistemi icerisinde bulunan bilesenlerin akigkanligi etkiledigi bilinmektedir
[Karatas, 1997, Park ve ark., 2001]. Deneysel ¢alismalarda kullanilan kiiresel sekilli
INCONEL 625 tozu benzer calisma sicakliklarinda ve basing degerlerinde
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wax/polimer esasli baglayici sistemi (K2) ile karigtirilarak besleme stoklari
hazirlanmistir ve elde edilen viskozite degerleri PEG esasli K1 sistemi ile hazirlanan
besleme stoklarina kiyasla enjeksiyon kaliplama igin ¢ok daha uygundur. K2 sistemi

ile yapilan deneysel ¢alismalardan ilerde bahsedilecektir.

%61 INCONEL 625 tozu igeren besleme stoguna ait viskozite degerleri Sekil 6.8’de
goriilmektedir. 170°C’nin iistiindeki sicakliklarda 0,689 ve 2,069 MPa basing
kullanilarak yapilan denemelerde viskozite degerinin 1000 Pa.s’nin altina indigi
goriilmiistiir. Bu besleme stogu i¢in 190°C sicakligin iistiinde yapilan ¢alismalarda
numunelerde sisme ve bozulmalar gdzlenmistir. 190°C sicakhigin iizerinde K1
baglayici sistemi ile galigmanm uygun olmadigi diisiiniilmektedir. 170°C altinda
yapilan ¢alismalarda ise akis ¢cok kisa ve kesik kesik sekilde meydana gelmistir ve bu
akis tipi reoloji 6zellikleri agisindan istenmeyen bir durumdur. Enjeksiyon kaliplama
i¢in uygun akis tipinin spiral akis oldugu bilinmektedir [Gokten, 2003, Hsu ve Tsali,
1995, Huang ve Hsu, 2009].

Sekil 6.8°de verilen grafiklerde goriildiigii tizere artan kayma hizina bagl olarak
viskozitede azalma gozlenmistir. Bu durum pseudoplastik akis sekli i¢in uygundur.
Fakat 1000 Pa.s’nin altinda viskozite degeri sadece 170-190°C araliginda ve 0,680-
2,069 MPa basinglarda elde edilmistir. Belirtilen sicaklik araliginda viskozite
degerleri 700,240-1901,121 Pa.s araliginda, kayma hizi degeri 10,258-193,305 s™
araliginda degismektedir. %61 INCONEL 625 tozu ve K1 baglayict sistemi igin
istenilen aralikta en iyi degerler 180-190°C sicaklikta ve 2,069 MPa basing
degerlerinde elde edilmistir. Bu besleme stogunda basing degeri artirilarak
viskozitede azalma goriilebilir fakat 190°C sicaklik degerinin iizerinde yapilacak
caligmalarin  uygun olmadig disiiniilmektedir. Basing artirilarak yapilan

denemelerde ise numunenin akis sekli ve numune ylizeyi gézlenmelidir.
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Sekil 6.8. K1 baglayici sistemi ve hacimce %61 INCONEL 625 tozu igeren besleme
stogunun sicaklik ve kayma hizina bagl viskozite degisimleri

Sekil 6.9’da %63 oraninda IN%625 tozu ve K1 tipi baglayici iceren besleme stoguna
ait viskozite degerleri goriilmektedir. Genel itibari ile artan sicakliga ve kayma hizina
bagli azalan viskozite goriilmektedir. Bu durum enjeksiyon parametreleri acisindan
uygundur. Fakat elde edilen degerler bakimindan enjeksiyon kaliplama ic¢in uygun

oldugu sdylenemez.

—8—(.298 MPa —=—(.298 MPa
2000+ e 0,689 MPa 2000 —e—0.689 MPa
. 2,069 MPa . 2,069 MPa
1800 1800] e
7 16001 - 1600
&5 : o g .\*\ n
S0l & e 3 1400- . S~
3 12001 " ¥ 1200 .
> ° > S—
10001 10001
800 T T T T T T T T 800 T T T T T
0 20 40 60 80 100 120 140 160 150 160 170 180 190
KAYMA HIZI (1/s) SICAKLIK (°C)

Sekil 6.9. K1 baglayici sistemi ve hacimce %63 INCONEL 625 tozu igeren besleme
stogunun sicaklik ve kayma hizina bagh viskozite degisimleri
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170°C sicakligin altinda yapilan denemelerde akis icin gerekli ergimenin yetersiz
oldugu gozlenmistir. Bu besleme stogunda yapilan c¢alismalarda 1000 Pa.s’nin
altinda viskozite degeri sadece 180 ve 190°C sicakliklarda ve 2,069 MPa basingta
altinda elde edilmistir. Fakat akis sekli spiral degildir. Numune yiizeyinde ise
gozenekler olusmustur. Bu besleme stokunda basing artirilarak daha uygun akis sekli

ve viskozite degerleri elde edilebilecegi diistinliilmektedir.

K1 baglayici sistemi ve INCONEL 625 siiperalasim tozu kullanilarak hazirlanacak
besleme stoklar1 i¢in akis sekli ve viskozite degerleri bakimindan uygun sicaklik
aralign 180-190°C olarak tespit edilmistir. 190°C’nin iizerinde yapilan ¢alismalarda
numunelerde sisme goézlenmistir ve bu durum enjeksiyon kaliplama igin uygun
degildir. Spiral ve diizgiin numune yiizeyine sahip bir akis i¢in basing degerinin ¢ok
diisiik secilmemesi gerekmektedir. Basincin ¢ok diisiik oldugu durumlarda sicaklik
degeri uygun olsa dahi akis sekli uygun olmayan bir tipte (spiral harici) elde
edilecektir. INCONEL 625 siiper alasim tozu kullanilarak hazirlanacak besleme
stoklarinda toz yilizdesini artirmak icin farkli baglayici sistemleri kullanmakta fayda
oldugu diisiintilmektedir. PEG esasli baglayici sistemleri numune yilizey diizglinligii
bakimindan istenilen sonuglar vermislerdir fakat besleme stoku igerisinde bulunan

toz tasima kapasitelerinin ¢ok diisiik oldugu goriilmiistiir.
6.4.2. INCONEL 625 + K2 ile hazirlanan besleme stoklarinin reolojik 6zellikleri

INCONEL 625 tozu ve K2 baglayici sistemi kullanilarak %59, 61, 63, 65, 67, 69 ve
71 toz yiikleme oranlarinda yedi farkli besleme stoku hazirlanmis ve besleme
stoklarinin reolojik oOzellikleri viskozite, kayma hizi ve sicakliga bagli olarak
incelenmistir. Reoloji ¢alismalar1 sonucu elde edilen viskozite - sicaklik ve viskozite-
kayma hiz1 degerleri Sekil 6.10-6.16°da verilmistir. Toz miktari, baglayici sistemi ve
baglayicomin  DTA-TG sonuglarina bagl olarak sicaklik degerleri 110-220°C
araliginda degistirilmistir. %59 toz ve K2 igeren besleme stoklarinda elde edilen
viskozite degerleri ¢ok diisiik ¢cikmistir. Akis durumunu incelemek amaciyla 3 farkl
basing kullamlmistir fakat akis sekli ve viskozite degerleri bakimindan
incelendiginde 2 farkli basing (0,165 ve 0,298 MPa) kullanmak yeterli olacaktir.
Belirtilen basincin bir iist degerinde (0,689MPa) denemeler yapilmistir elde edilen
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viskozite degerleri istenilen araliktadir fakat akis iist sicakliklarda ¢ok hizli ve uzun
kesik kesik sekilde olmustur. Sicaklik degerleri 110-150°C araliginda tutulmustur.
150°C iizerinde yapilan denemelerde akis piiskiirmeye yakin sekilde olmustur ve
saglikli sonuglar aliamamistir. %59 INCONEL 625 tozu igeren ve K2 sistemi ile
hazirlanan bu besleme stoklarinda akis sekli bakimidan en ideal sonuglar 130°C
sicaklikta 0,165 MPa basingta ve 110°C sicaklikta 0,689 MPa basingta yapilan
caligmalarda gozlenmistir. Belirtilen degerlerde gbzlenen akis sekli spiral ve numune

yiizeyinde herhangi bir bozulma tespiti yoktur.

Sekil 6.10°da gorildigi lizere belirtilen sicaklik ve basing degerlerinde en diisiik ve
en yiiksek viskozite-kayma hizi degerleri sirasiyla 57,977-312,704 Pa.s ve 34,634-
777,779 s* olarak hesaplanmistir. Elde edilen bu degerlere gore besleme stoku
icerisinde bulunan toz miktarinin rahatlikla artirilabilecegi sdylenebilir. Kiiresel
sekilli INCONEL 625 siiperalasim tozu ve K2 baglayict sistemi kullanilarak
hazirlanacak besleme stoklarinda hacimce %59 toz igerigi alt smir olarak kabul
edilebilir. K2 baglayici sistemi ile daha diisiik toz icerigine sahip besleme stoklarinda
1000 Pa.s’nin altinda viskozite degeri elde edilse de enjeksiyon kaliplama sirasinda

hatalar ile karsilagilma olasiliginin yiiksek olacag: diisiiniilmektedir.

%50- —=—0.165 MPa 250- —=—0.165 MPa
—0.298 MPa —e—0.298 MPa
200l ™ 0.689 MPa 0] ® 0.689 MPa
_ 250+ . 250
@ o
©
& 2004 |e & 200{ o
2 \ b \
N150{ u s § 150+ .
RN s N
> 100 % . > 100+ I——
\l .\ I\kﬂ
50 ¢ 50
0 100 200 300 400 500 600 700 800 110 120 130 140 150
KAYMA HIZI (1/s) SICAKLIK (°C)

Sekil 6.10. K2 baglayici sistemi ve hacimce %59 INCONEL 625 tozu igeren besleme
stogunun sicaklik ve kayma hizina bagl viskozite degisimleri
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%61 ve 63 oraninda INCONEL 625 tozu iceren besleme stoklarinda enjeksiyon
kaliplama parametrelerine uygun reoloji sonuglari elde edilmistir (Sekil 6.11-6.12).
Artan sicakliga ve basinca bagli olarak kayma hizinda artis viskozitede azalma
meydana gelmistir. Belirtilen besleme stoklarinda ¢alisma aralign 130-170°C olarak
belirlenmistir. 170°C sicakligin iistiinde yapilan denemelerde akis ¢ok hizli olmustur

ve deger alinamamustir.
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Sekil 6.11. K2 baglayici sistemi ve hacimce %61 INCONEL 625 tozu igeren besleme
stogunun sicaklik ve kayma hizina bagh viskozite degisimleri

Akis sekli dikkate alinarak %61 ve 63 toz igerigine sahip besleme stoklar1 igin tist
sicaklik degeri 170°C olarak belirlenmistir. %61 toz igerigine sahip besleme
stoklarinda 150°C iizerinde yapilan deneyler de akis ¢ok hizli ve uzun kesik sekilde
olmustur, %63 toz igerigine sahip numunelerde ise bu sonuclar 160°C sicakligin
istlinde gozlenmistir. Sicakligin etkisiyle her iki besleme stokunda da akan
numunelerde incelme goézlenmistir. %61 toz iceren besleme stogu i¢in viskozite
degeri 69,061-516,970 Pa.s, kayma hizi1 degeri 20,946-653,516 st araliginda
hesaplanmistir. Deney esnasinda numunenin akis sekli ve numune ylizeyinin
diizgiinliigii bakimindan en iyi degerler 150°C sicaklikta 0,165 ve 0,298 MPa
basingta yapilan denemelerde elde edilmistir. 0,689 MPa basingta uygun viskozite
degerleri elde edilmis olsa da akis ¢ok hizli ve uzun kesik kesik olmasi bakimindan

bu besleme stoku i¢in uygun olmadigi diisiintilmektedir. Reoloji deneyleri sirasinda
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yapilan gozlemlerde %63 INCONEL 625 tozuna sahip besleme stoklarinda akis sekli
bakimindan en iyi sonuglara 150°C sicaklikta 0,298 MPa basingta ve 160°C
sicaklikta 0,165 MPa basingta ulasilmistir. Belirtilen sicaklikta 0,689 MPa basingta
yapilan denemelerde istenilen viskozite degerlerine ulasilsa da akis sekli bakiminda
uygun olmadig1 gozlenmistir. %63 INCONEL 625 tozu i¢eren besleme stoklari igin
kayma hizi degeri 11,559-635,976 s viskozite degeri 70,904-936,920 Pa.s

araliginda hesaplanmustir.
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Sekil 6.12. K2 baglayici sistemi ve hacimce %63 INCONEL 625 tozu igeren besleme
stogunun sicaklik ve kayma hizina bagl viskozite degisimleri

Sekil 6.13’te verilen grafiklerde goriildiigii izere %65 toz iceren besleme stoklarinda
deneysel ¢alisma sicaklik araligi 140-180°C olarak belirlenmistir. 140°C sicakligin
altinda yapilan denemelerde ergime yetersiz gelmis ve akis olmamustir. Artan toz
miktarina bagl olarak viskozitenin arttig1 tespit edilmistir. 180°C ve iizerinde yapilan
denemelerde ise akis olmustur deger alinmistir fakat ergime fazla oldugu icin elde
edilen numune bozuk bir goriintli almistir. Bunun sebebinin baglayict sistemi
icerisinde bulunan PP’nin ergime sicakligima yaklasilmasi ve biitiin baglayici
elemanlarimin ergiyik diizeye gecmesi olarak diisiiniilmektedir. K2 sistemi ve %65
oraninda INCONEL 625 tozu kullanilarak hazirlanan besleme stoklarinda cihazdan
almman {irtiniin akis sekli (spiral), ylizey piirtizliliigi, yiizeyde gozeneklilik olup

olmamas1 durumuna gore en iyi viskozite ve kayma hiz1 degerleri 160°C sicaklikta



115

0,298 MPa basingta (121,114 Pa.s, 161,0238'1) ve 150°C sicaklikta 0,689 MPa
basingta (362,640 Pa.s, 124,347 s') elde edilmistir. Hesaplanan bu degerler
enjeksiyon kaliplama i¢in uygun degerlerdir. Kaliplama sicakligini bu besleme stogu
icin 150-160 °C sicaklik aralig1 olarak belirlemek miimkiindiir. Akis tipi Newtonian
tipi olmayip pseudoplastiktir. Enjeksiyon kaliplama i¢in en uygun akis tipinin non-
newton akis tipi olan pseudoplastik akis oldugu bilinmektedir [Gokten, 2003, Karatas
ve ark., 2004, Hidalgove ark., 2010, Ibrahim ve ark., 2012].
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Sekil 6.13. K2 baglayici sistemi ve hacimce %65 INCONEL 625 tozu igeren besleme
stogunun sicaklik ve kayma hizina bagl viskozite degisimleri

Sekil 6.14’te gorildiigii lizere %67 INCONEL 625 tozu iceren besleme stoklarinda
150, 160 ve 170°C sicakliklarda basing degisimine paralel olarak yapilan
denemelerde akis tipi ve numune yiizeyi bakimindan enjeksiyon kaliplama ig¢in
uygun degerler elde edilmistir. %67 INCONEL 625 tozu igeren besleme stoklarinda
160°C sicaklikta viskozite degeri 113,742 Pa.s ve kayma hiz1 171,460 s elde
edilmistir. 170°C sicaklikta 0,298 MPa basingta uygun degerlere ulasildig
sOylenebilir (92,378 Pa.s, 211,113 s'l). 150°C sicaklikta ve 0,689 MPa basincta
viskozite 377,985 Pa.s, kayma hiz1 119,239 s elde edilmistir. 160°C sicaklikta 0,165
MPa basingta yapilan denemelerde kayma hizi ortalama 75,501 s™ ve viskozite

143,444 Pa.s olarak hesaplanmistir, belirtilen sicaklikta ve basingta elde edilen
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viskozite degeri kismen uygun olsa da akis tipinin kesik kesik akis oldugu

gozlenmistir ve bu durum enjeksiyon kaliplama i¢in uygun degildir.
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Sekil 6.14. K2 baglayici sistemi ve hacimce %67 INCONEL 625 tozu igeren besleme
stogunun sicaklik ve kayma hizina bagli viskozite degisimleri

Sekil 6.15 ve 6.16’da %69 ve %71 oraninda INCONEL 625 tozu igeren besleme
stoklarina ait sicaklik-viskozite, kayma hizi-viskozite grafikleri goriilmektedir. Her
iki besleme stogunun da artan sicakliga ve basinca bagli olarak viskozitesinde azalma
oldugu sdylenebilir. %69 toz oraninda 160°C’nin altinda yapilan denemelerde
ergimenin yetersiz geldigi gozlenmistir. 140 ve 150°C sicakliklarda besleme stogu
cihaza konulduktan sonra ¢ok uzun siire beklenilmistir ve c¢ok kisa kesik akis
izlenmistir bu sicaklik degerlerinde akis yok denebilir. %69 toz igeren besleme
stogun da 160°C sicaklikta iki basing (0,165 ve 0,298MPa) degerinde istenilen
araliklarda (viskozite<1000 Pa.s) viskozite degerlerine ulasilmistir. 160°C sicaklikta
0,165 MPa basingta ortalama viskozite degeri 290,893 Pa.s olarak,0,298 MPa da ise
285,592 Pa.s olarak hesaplanmigtir. 0,689 MPa basingta ise hem viskozite hem de
kayma hiz1 bakimindan istenilen aralikta (viskozite<1000 Pa.s, kayma hizi: 100-1000
) degerler elde edilmistir ayrica akis sekline ve numune ylizeyinin diizgiinliigiine
bagl olarak en uygun degerlerin 0,689 MPa basingta alindig1 sdylenebilir (viskozite:
194,207 Pa.s, Kayma hizi: 821,221 s'l). Bu besleme stogunda 160°C sicaklikta, 0,689

MPa basingta yapilan denemelerde numunenin akis seklinin spiral oldugu ve
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numunede herhangi bir sisme ya da gozenekliligin olmadig1 gozlenmistir. 170 ve
180°C sicakliklarda yapilan denemelerde diisiik viskozite degerleri elde edilmistir
fakat akis seklinin spiral den uzak oldugu gézlenmis, kismen numunelerde sisme ve

uzun kesik akis meydana gelmistir.
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Sekil 6.15. K2 baglayici sistemi ve hacimce %69 INCONEL 625 tozu igeren besleme
stogunun sicaklik ve kayma hizina bagh viskozite degisimleri
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Sekil 6.16. K2 baglayici sistemi ve hacimce %71 INCONEL 625 tozu igeren besleme
stogunun sicaklik ve kayma hizina bagh viskozite degisimleri

Sekil 6.16°da %71 toz iceren besleme stoklara ait grafikler goriilmektedir. %71
INCONEL 625 tozu ve K2 sistemi i¢eren besleme stoklarinda ¢aligsma sicakligi 160-
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200°C arahiginda belirlenmistir. %71 toz iceren besleme stoklarmda 160°C’ nin
altinda ergime yetersiz gelmistir ve uygun akis elde edilememistir. 170 ve 180°C
sicakliklarda deger elde edilmistir fakat numunenin akis sekli ve ylizey goriintiisii
bakimindan uygun oldugu diisiiniilmemektedir. 190°C sicaklikta yapilan
denemelerde ise besleme stogu ¢ok fazla ergiyik bir goriintii sergilemistir. Biitlin
besleme stoklarinda artan basinca ve sicaklia bagli olarak azalan viskozite degerleri
elde edilmistir. Fakat elde edilen viskozite degerleri 501,101-1319,216 Pa.s, kayma
hiz1 degerleri 8,209-89,988 s* araligindadir. %71 besleme stoklarinda akis elde
edilmistir fakat kayma hizi degeri istenilen araliklarda degildir ve cihazdan ¢ikan
numunelerin akis tipi ve goriintiileri enjeksiyon kaliplama i¢in uygun degildir. Ust
sicakliklara ve basinglara cikildik¢a viskozite degerleri enjeksiyon kaliplama igin
uygun sonuglar sergilemistir fakat deger alinan sicaklik araliklarinda numune akis
sekli ve numune yiizeyi saglikli bir goriintii sergilememistir. K2 baglayici sistemi ile

hazirlanacak besleme stoklarinda %71 toz yiikleme oranina ¢ikilmasi uygun degildir.

Genel olarak biitiin besleme stoklar1 i¢in artan sicakliga ve artan kayma hizina bagh
olarak viskozitede azalma gozlenmistir. Bu durum pseudoplastik akis davranisina
uymaktadir ve enjeksiyon kaliplama i¢in en uygun akis seklinin pseudoplastik akis
sekli (artan kayma hizi, azalan viskozite-kayma incelmesi) oldugu bilinmektedir
[Karatas ve ark., 2004, Hidalgove ark., 2010, Ibrahim ve ark., 2012]. Biitiin besleme
stoklarinda pseudoplastik akis davraniginin gézlenmesi K2 baglayict sisteminin
enjeksiyon kaliplama iglemleri ig¢in uygun bir baglayict formiili oldugunun
gostergesidir. Besleme stoku igerisinde bulunan toz miktarindaki artisa baglh olarak

viskozite ve kayma hizi degerleri farkliliklar sergilemistir.

Reoloji ¢aligmalarinin sonuglari i¢in K2 tipi baglayici sistemi ve INCONEL 625 tozu
kullanilarak yapilan deneylerde kaliplama igin kritik toz ylikleme oraninin iist sinir1
%069 olarak tercih edilebilir. Kullanilacak cihazin kapasitesi ve kaliplama sartlar1 goz
Oniine alinarak %65 ve 67 toz yiikleme oranlarin da K2 baglayici sistemi kullanilarak

saglikl bir enjeksiyon kaliplama islemi yapilabilecegi diisiiniilmektedir.
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6.4.3. INCONEL 625 + K3 ile hazirlanan besleme stoklarinin reolojik 6zellikleri

Yeni gelistirilen K3 baglayici sistemi INCONEL 625 tozu kullanilarak hacimce %59,
61, 63 ve 65 toz oranlarinda 4 farkli besleme stoku hazirlanmis ve reolojik 6zellikleri
incelenerek enjeksiyon kaliplama i¢in uygun degerler belirlenmistir. K3 baglayici
sistemi kullanilarak besleme stoklari i¢erisinde bulunan toz miktar1 % 67’ye kadar
denenmistir. %67 toz yiikleme oraninda istenilen aralikta viskozite ve kayma hizi
degerlerine yiliksek sicakliklarda ve basinglarda ulasilmigtir. Cihazdan alinan
numunelerin akis tipi ve ylizey sekilleri uygun goriilmedigi (akis spiral degil, ylizey
gozenekli) i¢in %67 toz yiikleme orani kritik toz yiikleme orani olarak kabul
edilmistir ve 4 farkli besleme stoku (hacimce %59, 61, 63 ve 65) lizerine incelemeler
yapilmistir. Toz enjeksiyon kaliplama islemi yeni gelistirilen (K3) baglayict sistemi
ile yapilacagi i¢in K3 baglayict sistemi ile hazirlanan besleme stoklarinin biitiin akis
davraniglar1 (Viskozite, kayma hiz, akis davranis indeksi (n), akis aktivasyon enerjisi

(Ea)) incelenmistir.

Reoloji ¢aligmalar1 sonucu elde edilen viskozite - sicaklik ve viskozite - kayma hizi
degerleri Sekil 6.17-6.20’de verilmistir. Toz miktari, baglayict sistemi ve
baglayicrmin  TG-DTA sonuglarina bagl olarak sicaklik degerleri 130-190°C

araliginda sec¢ilmistir.

Sekil 6.17 ve 6.18’de %59, 61 INCONEL 625 ve K3 sistemi iceren besleme
stoklarina ait viskozite-kayma hiz1 ve viskozite-sicaklik grafikleri goriilmektedir. Her
iki besleme stogu icinde kayma hizi-viskozite grafikleri pseudoplastik akis tipine
uymaktadir. %59 toz yiikleme orani igin galisma sicaklig1 130-170°C araliginda, %61
toz yiikleme orani igin ¢alisma sicakligi 140-180°C araliginda degistirilmistir. Her iki
besleme stogunda da 150°C ve altinda yapilan calismalarda viskozite degerleri cok

yiiksek elde edilmistir.

Sekil 6.17 ve 6.18’de verilen grafikler incelendiginde artan basinca ve sicakliga
paralel olarak viskozitenin azalma egiliminde oldugu goriilebilir. %59 toz igerigine
sahip besleme stoklarmnda 150°C ve 0,689 MPa basingta spiral akis ve uygun
viskozite-kayman hizi degerleri elde edilmistir (298,723 Pa.s-150,953 S'l). 150°C
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sicakliktan yukarida yapilan ¢aligmalarda akis ¢ok hizli gergeklesmis ve akis tipi
spiralden uzaklasmistir. %61 toz icerigine sahip besleme stoklarinda ise 160°C
sicakliklarda yapilan denemelerde spiral akis elde edilmis ve tist sicakliklarda akis
cok hizli, uzun kesik sekilde gozlenmistir. %59 ve 61 toz yiikkleme oranina sahip
besleme stoklarindan elde edilen viskozite-kayma hizi degerlerine paralel olarak

sOylenebilir ki besleme stoku igerisindeki toz miktar1 rahatlikla artirilabilir.
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Sekil 6.17. K3 baglayici sistemi ve hacimce %59 INCONEL 625 tozu igeren besleme
stogunun sicaklik ve kayma hizina bagl viskozite degisimleri
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Sekil 6.18. K3 baglayici sistemi ve hacimce %61 INCONEL 625 tozu igeren besleme
stogunun sicaklik ve kayma hizina bagl viskozite degisimleri
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INCONEL 625 tozu ve K3 sistemi kullanilarak besleme stoku igerisindeki toz
miktar1 yaklasik %3,5 oraninda artirilarak %63 ve 65 toz yiikleme oranlarinda yeni
besleme stoklar1 hazirlanmistir. %63 ve 65 toz oranina sahip besleme stoklarina ait
viskozite-sicaklik- kayma hizi degisimlerini gosteren grafikler Sekil 6.19 ve 6.20°de
verilmistir. Grafiklerde verilen egriler incelendiginde artan sicakliga ve kayma hizina

bagl olarak viskozitede azalma goriilmistiir (kayma incelmesi). Her iki besleme

stogu da pseudoplastik akis tipine uymaktadir.
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Sekil 6.19. K3 baglayici sistemi ve hacimce %63 INCONEL 625 tozu igeren besleme

stogunun sicaklik ve kayma hizina bagl viskozite degisimleri
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Sekil 6.20. K3 baglayici sistemi ve hacimce %65 INCONEL 625 tozu igeren besleme

stogunun sicaklik ve kayma hizina bagl viskozite degisimleri
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%63 toz yiikleme oranina sahip Sekil 6.19°da verilen grafikler incelendiginde 140°C
sicaklikta yapilan ¢alismalarda biitlin basing degerlerinde elde edilen viskozite 1000
Pa.s nin iizerindedir ve bu durum enjeksiyon kaliplama igin uygun degildir. 150°C
sicaklikta yapilan denemelerde artan basinca paralel olarak viskozite kismen azalsa
da istenilen araliga inmemis, akis ¢cok kisa ve kesikli olarak gozlenmistir. %63 toz
oranma sahip besleme stoklarinda en ideal viskozite degerleri 160 ve 170°C
sicakliklarda 0,689 MPa basingta yapilan denemelerde elde edilmistir. Belirtilen
sicakliklarda (160 ve 170°C) sirasiyla 761,171 ve 316,200 Pa.s viskozite degerlerine
ulagilmistir. Her iki sicaklikta elde edilen akis sekli spiraldir ve numunede herhangi

bir sisme ya da incelme gézlenmemistir.

Sekil 6.20°de K3 sistemi ve %65 toz igerigine sahip besleme stoklarina ait viskozite
degisimleri gorilmektedir. Diger besleme stoklarinda oldugu gibi bu besleme
stogunda da pseudoplastik akis tipi gézlenmistir. %65 toz igerigine sahip bu besleme
stogunda galisma sicakligi 150-190°C araliginda degistirilmistir. 150°C sicaklikta
kismen deger elde edilse de akis ¢ok zor ve kisa sekilde olmustur. 160°C altinda
yapilan denemelerde ergimenin yetersiz geldigi gozlenmistir. 0,165 ve 0,298 MPa
basingta yapilan denemelerde akis seklinin kesik kesik oldugu ve genel itibari ile
viskozitenin 1000 Pa.s’nin altinda oldugu tespit edilmistir. 170°C ve iizerindeki
denemelerde artan basing ile birlikte viskozite degeri 1000 Pa.s’nin altina inmistir.
Fakat 180 ve 190°C sicakliklarda viskozite degeri 1000 Pa.s’nin altinda elde edilmis
olsa da akis sekli bakiminda enjeksiyon kaliplama i¢in uygun olmadig1 gézlenmistir.
Belirtilen degerlerde numunelerde kismen sisme ve basing degisimine paralel olarak
incelme gozlenmistir. %65 toz igerigine sahip besleme stoklari i¢in en ideal
sicakhigin 160-170°C sicaklik aralifi ve en uygun basing degerinin 0,689 MPa
oldugu diisiiniilmektedir. 170°C sicaklikta 0,689 MPa basingta viskozite 317,903
Pa.s, kayma hiz1 141,846 st olarak hesaplanmistir ve akis sekli spiraldir. Belirtilen
sicaklik degerlerinde numune yiizeyinde herhangi bir gézeneklilik veya numunede

incelme tespit edilmemistir.

Biitiin besleme stoklari i¢in artan sicaklifa ve artan kayma hizina bagli olarak

viskozitede azalma gbdzlenmistir. Artan kayma hizina bagh olarak azalan viskozitenin
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(pseudoplastik akis) enjeksiyon kaliplama i¢in uygun akis tipi oldugu bilinmektedir
[Gokten, 2003, Karatas ve ark., 2004, Hidalgove ark., 2010, Raza ve ark., 2011,
Ibrahim ve ark., 2012]. Biitiin besleme stoklarinda pseudoplastik akis davranisinin
goriilmesi gelistirilen baglayici sisteminin enjeksiyon kaliplama i¢in uygun oldugunu
gostermektedir. Besleme stoklart icerisinde bulunan toz miktarindaki artisa bagh
olarak viskozite ve kayma hiz1 degerleri farkliliklar sergilemistir. Ozgiin bir baglayic
formiilii olarak denenen K3 sisteminin K1 ve K2 baglayict sistemleri ile yakin
reolojik degerler ortaya koydugu sdylenebilir. Fakat K3 icerisinde bulunan iskelet
baglayict polipropilen’in miktar1 (agirlik¢a %30) dikkate alindiginda elde edilen
viskozite degerlerinin K1 ve K2 baglayici sistemlerine gore daha uygun oldugu
soylenebilir. Iskelet baglayici olarak kullanilan polipropilen tiirii termoplastiklerin
gorevinin besleme stokunu sinterleme agsamasina kadar tasimak ve ham parganin
bozulmamasint saglamak oldugu bilinmektedir [Karatas ve Saritas, 1998]. Ayni
zamanda baglayict sistemleri igerisinde bulunan polipropilen tiirii malzemelerin
viskoziteyi artirdig1 ve kaliplamay1 zorlastirdigr belirtilmistir [Gokten, 2003, Huang
ve Hsu, 2009]. K3 sistemi igerisinde bulunan polipropilen miktarinin K1 ve K2
sistemlerine oranla daha fazla oldugu g6z oniine alindiginda viskozite degerlerinin
daha uygun oldugu soylenebilir. K3 formiilii i¢erisinde bulunan PEG malzemesinin
CarnaubaWax ile ayni sistemde kullanilmasi yeni bir denemedir ve reolojik 6zelikler
acisinda herhangi bir probleme neden olmadig1 sdylenebilir. Shibo ve arkadaslar gaz
atomize kiiresel sekilli titanyum alasiminin toz enjeksiyon kaliplanmasinda PW ve
PEG igeren yeni bir baglayici sistemi denemislerdir. Arastirmacilar yaptiklar
caligmada agirlik¢a %63 parafin wax, %12 polietilen glikol-20000 (PEG-20000),
%14 diislik yogunluklu polietilen, %10 polipropilen, %1 stearik asit igeren yeni bir
baglayici sistemi kullanmiglardir. Kullanilan baglayici sisteminde polietilen glikol
20000 (PEG-20000) ile baglayici elemanlar1 arasi etkilesimin iyilestirildigi ve
¢oOziicli ayristirma hizinin artirilldigir vurgulanmistir [Shibo ve ark., 2006]. Yeni
gelistirilen K3 sistemi ise PW ve PEG’in bir arada kullanilmas1 bakimindan Shibo ve
arkadaslarinin gelistirdigi baglayici sistemi ile kismen benzerlik sergilemektedir.
INCONEL 625 siiperalasim tozunun enjeksiyon kaliplanmasi i¢in PW-PEG

karisimini igeren K3 sistemi benzeri farkli bir ¢alismaya literatiirde rastlanmamastir.
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6.4.4. INCONEL 625 + K3 besleme stoklarmin akis davrams indeksi degerleri

Karisimlarin enjekte edilebilirlik yetenegini degerlendirmek i¢in besleme stoklarmin
reolojik davraniglar1t ¢ok Onemlidir. Kayma hiz1 artikca viskozitenin azalmasi
sistemin pseudoplastik (kayma incelmesi) bir davranig sergilediginin gostergesidir.
Bu durumun ise enjeksiyon kaliplama i¢in en uygun durum oldugu belirtilmistir. Toz
yiikleme oranin artikga viskozitenin artirg1r bilinmektedir. TEK icin Onerilen
viskozite degerinin 1000 Pa.s’ nin altinda olmasi ve kayma hizinin 100-1000 s
larasinda olmasi gerektigi ve bu siurlar icerisinde basarili bir enjeksiyon

yapilabilecegi belirtilmistir [Sotomayor ve ark. 2010, Karatas ve ark., 2004].

Enjeksiyon kaliplama kosullar1 altinda besleme stoklariin reolojik davraniglarim
incelemek i¢in, akis davranis indeksi (iissii) (n) hesaplanmasi gereken Oneli bir

parametredir [Huang ve ark., 2003].

Pseudoplastik akiskan davranisi i¢in en uygun yaklasim su sekilde belirtilmistir;
T=Ky" (6.1)

Orada; 7: kayma gerilmesi, y: kayma hizi, K: sabit ve n: akis davranig indeksi olarak

verilmistir.

“n” degeri, kayma hizina karsilik viskozite hassasiyetinin derecesini gosterir. Diisiik
n i¢in kayma hiz1 ytliksektir. n degeri logaritmik olarak kayma gerilmesi kayma hizi
grafiginin dogrusal araliktaki egiminden hesaplanir. ideal enjeksiyon kaliplama igin
n<l oldugu bu akis davranisinin pseudoplastik akis davranisi oldugu belirtilmistir
[Song-lin ve ark. 2002, Huang ve ark., 2003,Karatas ve ark., 2004]. n>1 oldugu
durumlarda dilatant akis davranisi sergilendigi ve bu akis tipinde yiiksek basinglarda
toz baglayict ayrigmasi goriilebilecegi belirtilmistir. Ayrica ¢ok yiiksek kayma
hizlarinda pseudoplastik bir sistemin dilatant gibi bir akis davranis1 sergileyecegi
vurgulanmistir [Huang ve ark., 2003, Karatas ve ark., 2004, Urtekin, 2008,
Sotomayor ve ark. 2010]. Besleme stoklar i¢in diisiik “n” degerinin yiiksek kayma
hassasiyeti ve pseudoplastik davranis sergiledikleri vurgulanmistir [Yang ve ark.

2002, Shibo ve ark. 2006, Urtekin ve ark. 2012]. Akis davranis indeksi degerlerini
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bulmak i¢in farkli toz yiikleme oranina sahip besleme stoklarinin logaritmik kayma
gerilmesi ve kayma hiz1 grafikleri ¢izilmistir ve elde edilen egrilerin egiminden n
degerleri hesaplanmistir [Urtekin, 2008, Karatas ve ark., 2004, Huang ve Hsu, 2009].
Hacimce %59, 61, 63 ve 65 oraninda toz ve K3 iceren besleme stoklarina ait
log(kayma hizi)-log(kay gerilmesi) grafikleri Sekil 6.21-6.24° te sirastyla verilmistir.

Sekillerde verilen egrilerin egiminden “n” degerleri hesaplanmistir.
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Sekil 6.21. %59 toz + K3 igeren besleme stoku i¢in Log(Kayma Hizi) — Log( Kayma
Gerilmesi) Grafigi ve “n” degerleri
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Sekil 6.21-6.24°te farkli sicakliklarda yapilmis reoloji deneylerine ait akis davranis
indeksi "n" degerleri goriilmektedir. Grafiklerde acik¢a goriildiigii lizere %65 toz
yiikleme oraninda ve 150°C sicaklikta yapilmis deney sonuglar1 harig biitiin besleme
stoklarinda elde edilen "n" degerleri 1'den kiigiiktiir. Toz enjeksiyon kaliplama
isleminde iyi bir kaliplama i¢in akis seklinin pseudoplastik ve akis davranis indeksi
"n" degerinin 1'den az olmasi gerektigi bilinmektedir [Huang ve ark., 2003,
Seysssiecgve ark., 2003, Karatas ve ark., 2004]. K3 baglayici sistemi ve INCONEL
625 tozu kullanilarak hazirlanan besleme stoklarinda akis davranis indeksi degerinin

istenilen aralikta olmasi gelistirilen baglayict sisteminin (K3) toz enjeksiyon

kaliplama i¢in uygun oldugunun gostergesidir.
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Akis davranis indeksinin toz ylikleme miktarina ve sicakliga bagl olarak degisimi
Cizelge 6.3’te verilmistir. Bazi ¢caligmalarda enjeksiyon kaliplama i¢in en uygun akis
davranis indeksi (n) degerlerinin 0,5-0,7 araliginda oldugu belirtilmistir [Yang ve
ark. 2002, Urtekin, 2008]. Biitiin besleme stoklar1 i¢in 160 ve 170°C sicakliklarda

elde edilen “n” degerinin 0,5-0,7 araliginda oldugu Cizelge 6.3’te agikca

goriilmektedir.

Cizelge 6.3. Akis davranis indeksi degerleri

Toz Yiikleme Orani (%Hacimce)
Sicaklik (°C) 59 61 63 65

130 0,938 - - -

Akis 140 0,800 0,892 0,761 -
davranig 150 0,614 0,873 0,674 1,151
indeksi 160 0,548 0,669 0,679 0,676
(n) 170 0,636 0,602 0,537 0,533
180 - 0,698 0,671 0,581
190 - - - 0,820

6.4.5. INCONEL 625 + K3 besleme stoklarinin akis aktivasyon enerjisi degerleri

Sicaklik degisiminin besleme stoklarinin viskozitesine etkisini incelemek amaciyla
yapilan deneylerde artan sicaklifa bagli olarak viskozitede azalma tespit edilmistir.
TEK isleminde viskozitenin sicakliga bagl degisiminin énemli oldugu bildirilmistir
[Huang ve ark., 2003, Sotomayor ve ark., 2010, Urtekin ve ark., 2012]. Eger
viskozite sicaklik degisimine ¢ok duyarli ise kaliplama sirasinda herhangi bir kiigiik
sicaklik dalgalanmasinin viskozite degisimine neden olacagi, bu degisimin
kaliplanmis parca icerisinde konsantrasyon gerilmesine sebep olacagi ve bunun
sonucunda numunede ¢atlama ve bozulmalarin olacag belirtilmistir [Sotomayor ve
ark., 2010]. Sicaklik degisiminin viskozite iizerine etkisini akis aktivasyon enerjisi
(Ea) lizerinden degerlendiren aragtirmacilar, eger Ea degeri diisiik ise viskozitenin
sicaklik degisimine c¢ok duyarli olmadigin1 ve bu nedenle kaliplama sirasinda
sicakligin kiiclik bir dalgalanmasinin ani viskozite degisimlerine neden olmayacagini

belirtmislerdir [Sotomayor ve ark., 2010,Sotomayor ve ark., 2011].
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Sekil 6.25-6.28’de K3 sistemi ile hazirlanmig farkli toz yiikleme oranlarina ve basing
degerleri sahip besleme stoklarinin sicakliga bagli viskozite degisimleri verilmistir.
Cesitli caligmalarda viskoziteye sicakligin etkisinin  Arrhenius esitligi ile
hesaplanabilecegi bildirilmistir [Huang ve ark., 2003, Karatas ve ark., 2004,
Sotomayor ve ark., 2010, Urtekin ve ark., 2012]. Sekil 6.25-6.28’de verilen egrilerin
egiminden ve Es. 6.2’de verilen denklem kullanilarak log viskozite ve 1/T
degisiminden akis aktivasyon enerjisi hesaplanmistir. Elde edilen Ea degerleri

grafikler lizerinde verilmistir.

logn =Ea/R(1/T) (6.2)

Yukarida; Ea akig aktivasyon enerjisi, R ideal gaz sabiti (R=8,31 J/molK), 7 ise

viskozitedir.

Baglayic1 sistemi igerisinde ki elemanlara ve uygulanan kayma gerilmesine bagh
olarak farkli sicaklik araliklarinda farkli viskozite degerleri elde edilebilecegi

bilinmektedir [Huang ve ark. 2003, Karatas ve ark. , 2004, Hidalgo ve ark., 2010].

INCONEL 625 alagiminin reolojik 6zellikleri iizerine farkli bir ¢aligmaya literatiirde
rastlanmamistir, bu nedenle elde edilen Ea degerleri baglayic1 sistemine ve toz
yiikleme miktarina bagli olarak kendi aralarinda mukayese edilebilir degerlerdir.
Grafikler tlizerinde verilen akis aktivasyon degerleri incelendiginde degisen toz
yiikleme miktarina ve kayma gerilmesine paralel olarak Ea degerinin degistigi
gozlenmektedir. Akis aktivasyon enerjisinin diisiik olmasinin akis i¢in gerekli
enerjinin diisiik olmast buna bagli olarak da viskozitenin diisiikk olmasi anlamina
geldigi belirtilmistir [Karatas ve ark., 2004, Urtekin ve ark., 2012]. Sotomayor ve
ark. tarafindan yapilan bir ¢alismada toz yiikleme orani artirk¢a Ea degerinin azaldig1
belirtilmistir. Karisim igerisindeki metal igeriginin artmasina bagh olarak numunenin
termal iletkenliginin artacagi akis aktivasyon enerjisi degerinin azalacagin
vurgulamiglardir. Bu bakis agisinda toz enjeksiyon kaliplama uygulamalar1 i¢in en
yiiksek toz igerigine sahip besleme stokunun en iyi se¢enek olacagini belirtmislerdir
[Sotomayor ve ark., 2010]. %65 toz miktarina sahip besleme stoklarin Ea degerleri

incelendiginde artan toz miktarina paralel olarak akis aktivasyon enerjisinde kismen
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bir azalma gozlenmistir. Bu durum Sotomayor ve arkadaglarinin g¢alismasi ile
paralellik sergilemektedir. Yapilan incelemelere paralel olarak elde edilen Ea degeri
bakimindan ve diger reolojik sonuglar dikkate alinarak%65 toz yiikleme oraninda K3
sistemi ile hazirlanacak besleme stoklarinin enjeksiyon kaliplama isleminin rahatlikla

yapilabilecegi diisiiniilmektedir.

©0.165MPa MO0.298 MPa A 0.689 MPa

3,2
'c-n_\ 3
©
a 28 L4
<5}
=26
) Ea
5 24 0.165 MPa | 26,467
> 55 0.298 MPa | 33,971
2 - 0.689 MPa | 41,309
- 2

18

22 225 23 235 24 245 25
1/T(1/Kx103)
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6.4.6. INCONEL 625 ve K1, K2, K3 sistemleri ile hazirlanan besleme stoklarinin
reolojik ozelliklerinin karsilastirilmasi

Yapilan reoloji ¢alismalar1 dikkate alinarak INCONEL 625 siiperalagim tozu ve
farkli baglayici sistemleri ile hazirlanan besleme stoklart mukayese edilmistir. K2 ve
K3 baglayici sistemleri ile hazirlanan besleme stoklarinda sicaklik-basing degisimine
bagli olarak elde edilen en ideal sonucglar %63-67 toz yiikleme araliginda elde

edilmistir. K1 baglayici sistemi ile maksimum %63 toz yiikleme oranina ¢ikilmustir.
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K1 baglayici sistemi ile %63 toz yiikleme oraninin iizerine ¢ikilamadig: ve K2 - K3
sistemleri ile hazirlanan besleme stoklarinda elde edilen ideal reoloji sonuglarina
%63 toz yiikkleme oraninda ulasilmasi sebebiyle sadece bu toz yiikkleme oraninda
reolojik ozellikler kiyaslanmustir. Sekil 6.29 ve 6.30’da viskozite-sicaklik ve
viskozite-kayma hizi grafikleri verilmistir. Mukayeseler sabit basing (0,689 MPa -
T = 45,093 kPa) degerin de yapilmistir. Sekil 6.29°a bakildiginda genel olarak
sicaklik artik¢a viskozitenin azaldig1 goriilmektedir, fakat sabit bir sicaklik tizerinden
degerlendirme yapildiginda baglayici sistemleri arasindaki fark acgik¢a ortaya
cikmaktadir. Deney sonrasi numunelerin durumu ve akis sekilleri incelendiginde ve
TG egrilerine bagl olarak 170°C sicaklik bir sinir degeri olmaktadir. Bu sicakliga
ulagildiktan sonra viskozitede ciddi oranlarda diisiisler gozlenmistir fakat deney

numunesinde bozulmalar meydana gelmistir.
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Sekil 6.29. INCONEL 625 tozu ve K1, K2, K3 sistemlerine ait viskozite-sicaklik
degisimi

Sekil 6.29°da verilen egriler incelendiginde agik¢a goriilecektir ki yeni gelistirilen

baglayict sistemi ile elde edilen viskozite degerleri K1 sistemi ile elde edilen

degerlerden daha az fakat K2 ile elde edilen degerlerden daha fazla ¢ikmistir. Wax

tipi baglayicilarin yiiksek akicilik sagladigi bilinmektedir [Rhee, 1992, Zaky ve ark.,

2009]. K1 baglayict sistemi icerisinde wax tipi baglayici olmamasi ve K2 baglayici

sisteminin agirlikli olarak wax tipi baglayici elemanlar1 igermesi viskozite degerleri
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arasindaki farki agikca ortaya ¢ikarmaktadir. Yeni gelistirilen K3 sistemi ise icerdigi
baglayici elemanlar1 bakimindan hem PEG hem de Wax tipi elemanlar icermektedir.
K3 sistemi ile hazirlanan besleme stoklarinda elde edilen viskozite degerleri diger
sistemler ile hazirlanan besleme stoklarinin viskozite degerlerine kiyasla bir ara
deger olarak hesaplanmistir. Bu durum yeni gelistirilen K3 sisteminin igerisinde

bulunan baglayici elemanlarinin etkisini agik¢a gostermektedir.

Sekil 6.30’a bakildiginda en yiiksek kayma hizi degerleri K2 baglayici sistemi ile
hazirlanan besleme stoklarinda elde edilmistir fakat bu baglayici sisteminde 170°C
sicakliktan sonra akan numunelerde asir1 ergime ve bozulmalar meydana geldigi
gbzlenmistir. Reoloji deneyleri sonuglari, akis sekli (spiral), numunenin ylizey sekli
ve malzeme kayb1 gibi faktorler géz ontine alindiginda K3 baglayicist yeni ve 6zgiin
bir baglayict sistemi olarak enjeksiyon kaliplama islemlerinde uygulanabilecek

sonugclar ortaya koymaktadir.

1600 Y

1400 |

‘ =K1 + 0.689MPa + (%63)
1200 |
» $ <-4+ K2 +0.689MPa + (%63)
[
o 1000 K3 + 0.689MPa + (%63)
£ 800
N
o N
X 600 N
> 400
200 . N
0 |
0 100 200 300 400 500 600 700
Kayma Hiz (1/s)

Sekil 6.30. INCONEL 625 tozu ve K1, K2, K3 sistemlerine ait viskozite-kayma hizi
degisimi

Reoloji ¢alismalarindan elde edilen sonuclar ve pratikte numune iizerinde yapilan

incelemeler dikkate alinarak, K3 baglayic1 sistemi kullanilarak ve hacimce %65

INCONEL 625 siiperalasim tozu iceren besleme stoklar1 hazirlanmistir. Enjeksiyon

kaliplama isleminin belirlenen bu degerlerde yapilmasi planlanmistir.
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6.5. Enjeksiyon Kaliplama

Enjeksiyon kaliplama islemi yeni gelistirilen K3 baglayict sistemi kullanilarak
yapilmistir. Reoloji ¢alismalar1 sonucu besleme stoklarindan elde edilen viskozite,
kayma hizi, akis davranis indeksi (n), akicilik ve numune akis sekli (spiral) gibi
degerler dikkate alinarak hacimce %65 toz ve %35 K3 igeren besleme stoklar
hazirlanmistir. Hazirlanan besleme stoklar1 el ile graniil hale getirilmistir. Graniil
hale getirilen besleme stoklari ¢ekme numunesi olarak kaliplanmistir. Cekme
numunesinin olgiileri Sekil 6.31’de verilmistir. Cekme numunesi 6l¢iileri MPIF-50

standardi ile uyumludur [Sago, 2004].

L1

[——— Boyut | Olcii

3,81

D3 22,86

Sekil 6.31. Cekme numunesinin ham yogunluktaki dl¢tileri

Reoloji deneyleri sonucu viskozite, kayma hizi ve akis davranig indeksi "n" degerleri
dikkate alinarak besleme stokunun igerisine konuldugu silindir sicakligi ve basing
ayarlanmistir. Belirtilen besleme stogunda en ideal viskozite ve kayma hiz1 degerleri
170°C sicaklikta ve 0,689 MPa basingta yapilan ¢alismalarda elde edilmistir. Silindir
sicakligt 170°C sicakhiga ayarlandiktan sonra graniil haldeki besleme stoklari
icerisine yerlestirilmistir ve uygun siire beklendikten sonra kaliplama islemi
yapilmistir. Kaliplama islemi sonrasi elde dilen numune sekli Resim 6.1°de
verilmistir. Resim 6.1°de goriilecegi lizere numunede eksik dolum meydana

gelmistir. Reoloji calismalarinda 170°C sicaklikta en uygun degerler elde edilmis
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olsa da uygulamada ¢esitli farkliliklar ile karsilagilmistir. Kalip sicakligi, yolluk,
silindir boyutu ve sicakligr gibi faktorlerin kaliplamay1 etkiledigi bilinmektedir
[German, 1990, Yigit ve Ercan, 1999, Yiiksel ve Gologlu, 2009, Karatas ve ark.,
2004]. Reoloji caligmalarinda elde edilen ideal sicaklik ile kaliplama sicakligi
arasindaki farkin kalip ve yolluk 1sinmasi1 gibi faktorlere bagh degistigi
diisiiniilmektedir. 170°C sicaklikta yapilan islemlerde eksik dolum goriilmesinin
sebebinin kaliplama sicakligimin ve silindir igerisine konulan besleme stoku
miktarinin yetersiz gelmesi olarak tespit edilmistir. Farkli miktarlar denemek
suretiyle silindir icerisine konulacak besleme stoku miktar1 belirlenmistir. Besleme

stoku miktar1 belirlendikten sonra kaliplama isleminde 170°C sicaklik degeri referans

alinarak belirli araliklarda silindir sicaklig1 artirilmistir.

N

Eksik dolum
| Eksik dolum |,

Resim 6.1. 170°C sicaklikta kaliplanmis numuneye ait eksik dolum goriintiisii

190 ve 200°C sicakliklarda yapilan denemelerde numunelerde ¢apaklanma ve
bolgesel olarak ¢okmeler gozlenmistir (Resim 6.2). Enjeksiyon kaliplama isleminde
¢okme ve g¢apaklanma istenmeyen bir durumdur [Urtekin, 2008, Cheng ve ark.,
2009]. 180 ve 185°C sicakliklar da yapilan denemelerde tam dolum elde edilmistir ve
herhangi bir c¢apaklanma durumu ile karsilasilmamistir (Resim 6.3). Reoloji
deneyleri ile kaliplama denemeleri arasinda gozlenen sicaklik farkinin kalip
yollugunun 1sinmas1 ve silindir - kalip arasindaki mesafedeki sicaklik kaybindan
kaynaklandig1 diisiiniilmektedir. Toz enjeksiyon kaliplama isleminde standart
numune elde etmenin ¢ok uzun siiren deneme yanilma ile elde edilebilecegi

bilinmektedir [Urtekin, 2008, Erdem, 2010].
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Resim 6.3. Tam dolum elde edilmis numuneler
6.6. Baglayic1 Giderme

Baglayic1 giderme toz enjeksiyon kaliplama isleminde en kritik asamalardan birisidir
[Karatag, 1997, Porter, 2003]. Besleme stoklar1 igerisinden baglayici giderme islemi
farkli sekillerde yapilabilmektedir. Kullanilan baglayici sistemine gore baglayici
giderme islemi genel olarak ¢oziicli igerisinde ve 1s1l olmak iizere iki sekilde

yapilmaktadir. Ayrica baglayici elemaninin cinsine paralel olarak gelistirilmis bir
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¢ok yontemde mevcuttur [Zorzi ve ark., 2003, Porter, 2003, Enneti ve ark., 2012].
Enjeksiyon kaliplama islemlerinde kullanilan K3 sistemi igerisinde 5 farkli baglayict
eleman1 bulundugu dikkate alinarak baglayici giderme islemi iizerine denemeler
yapilmistir. Baglayici giderme islemleri ¢oziicli i¢erisinde ve 1s1l olmak iizere iki

asama da gerceklestirilmistir.

Ik asamada K3 sistemine ait TG ve DTA egrilerinden (Bkz. Sekil 6.4) yararlanilarak
%065 toz icerigine sahip K3 ile hazirlanan besleme stoklarina farkli sicakliklarda ve
stirelerde iki farkli ¢oziicli icerisinde baglayici giderme islemi uygulanmistir. Yeni
gelistirilen K3 sistemi igerisinde bulunan bilesenlere (PEG - PW) bagli olarak suda
ve heptan igerisinde ¢6ziinebilecegi diistiniilen bir baglayici sistemidir. Bu nedenle

iki farkli ¢oziicii ortam tercih edilmistir.

%65 toz + K3 igeren besleme stokuna ait ¢oziicii (heptan) igerisinde baglayict
giderme sonuglar1 Sekil 6.32°de verilmektedir. Yapi igerisinde bulunan PP nin
ergime sicakligt ve ham yogunluga sahip pargayr sinterleme asamasma kadar
tagimas1 diisiincesi goz Oniine alinarak sadece Wax ve PEG tipi baglayici elemanlari
ucurulmustur. Heptan igerisinde yapilan ¢oziindiirme islemi incelendigin de 45°C
sicaklikta yapilan islemlerde baglayici elemanlarinin (wax tipi) kismen ¢6ziindiigi,
60 ve 65°C sicaklikta tamamina yakinin ¢dziindiigii gdzlenmistir. 80°C sicaklikta
yapilan iglemlerde numunelerde bozunma goézlenmistir. Su igerisinde yapilan
¢oziindiirme islemlerinde 45 ve 60°C sicakliklarda baglayici elemanlarmin biiyiik bir
kisminin ¢éziinmeden yapida kaldigl ve ¢oziindiirme isleminin daha uzun siirdiigi
gozlenmistir. Su igerisinde yapilan ¢oziindiirme isleminde artan sicakliga ve zamana
bagli olarak ¢oziinen madde miktarinin artirgi fakat bu duruma paralel olarak
numunede bozulmalar oldugu goézlenmistir. K3 tipi baglayici sistemi ile hazirlanan
besleme stoklarimin zaman ve sicaklik tasarrufu bakimindan heptan igerisinde
ayristirilmasinin  daha uygun olacagi disiintilmektedir. Enjeksiyon kaliplanmig
numuneler heptan igerisinde 65°C sicaklikta 6 saat bekletilerek ¢dziicii baglayici

giderme islemi uygulanmistir.
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Sekil 6.32. Baglayici giderme (%65 toz + K3) - Heptan igersinde

Baglayici giderme isleminin ikinci asamasinda ise 1s1l olarak yapida kalan baglayici
elemanlar1 ugurulmustur. Isil baglayici giderme asamasinin toz enjeksiyon kaliplama
isleminde On sinterleme asamasini olusturdugu vurgulanmistir [Omar ve ark., 2003,

Giilsoy ve ark., 2011, Enneti ve ark., 2012].

K3 baglayici sistemi igin verilen DTA egrisi (Bkz. Sekil 6.4) incelendiginde 200°C
sicaklik altinda 5 farkli noktada tepkime piki gozlenmistir. Baglayici sistemi
igerisinde bulunan elemanlar dikkate alindiginda DTA egrisi lizerinde 5 farkh
noktada pik olugmasi beklenilen bir durumdur. K3 baglayici sistemi igin verilen TG
egrisine bakildiginda (Bkz. Sekil 6.4) 246°C sicaklikta malzemede herhangi bir kayip
olmadig1 sdylenebilir. Malzeme kaybinin yaklasik 247°C sicakliktan sonra basladig
tahmin edilmektedir. TG egrisi incelenmeye devam edildiginde 338°C sicaklikta
malzemenin %20si, 395°Csicaklikta %47si, 422°C sicaklikta ise yaklasik %75i
yapidan ayrnlmustir. 475°C civarinda baglayict sisteminin tamaminin yapidan
uzaklastigi gozlenmistir. K3 sistemi igin, yap1 igerisinde bulunan elemanlarin ergime
sicakliklarina paralel olarak sirayla yapidan uzaklastigi sdylenebilir. Bu durum
enjeksiyon kaliplama i¢in istenilen bir sonuctur [German, 1990, Karatas, 1997]. K3
sistemine ait DTA egrisi dikkate alinarak 1sil baglayici giderme (6n sinterleme)
dongiisii olusturulmustur (Bkz Sekil 5.1). Isil baglayict giderme (6n sinterleme)

dongiisiic (Bkz Sekil 5.1) incelendiginde, dongiiniin alti adimdan olustugu
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goriilecektir. Isitma hiz1 3°C/dak. olarak belirlenmistir. DTA ve TG egrileri dikkate
almarak 250, 350, 400, 450, 500 ve 600°C olmak iizere 6 farkli sicakliga cikilmigtir
ve her kademe 1 saat beklenilmistir. Baglayict giderme isleminin kritik bir asama
oldugu bilinmektedir [Karatag ve Saritag, 1998, Omar ve ark., 2003, Enneti ve ark.,
2012]. Baglayici giderme isleminin siiresine bagli olarak numunede meydana
gelecek ¢cekme ve biiziilmelerin degisim gosterecegi belirtilmistir [Omar ve ark.,
2003, Sago, 2004]. Iskelet baglayici olarak kullanilan PP bu asamada yapidan
uzaklastirilmistir. Isil baglayict giderme asamasinin devaminda numuneler firindan

¢ikarilmadan sinterleme islemi uygulanmistir.

Uygulanan ¢oziicii ve 1s1l baglayici dongiilerinin etkisini numune {izerinde incelemek
amaciyla iki farkli deneme yapilmistir. Yapilan ilk denemede numune heptan
icerisinde tutulmus ve 1s1l baglayici giderme asamasina maruz birakilmadan
dogrudan sinterleme islemine tabii tutulmustur. Ikinci denemede ise farkli bir
numune once heptan igerisinde ¢ozilindiiriilmiis akabinde ise 1s1l baglayici ¢ikarma
dongiisiine tabii tutulduktan sonra sinterlenmistir. Resim 6.4’te bu iki deneyi

gosteren resimler verilmistir.

Resim 6.4. Baglayici giderme isleminin numune tizerine etkisi
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Resim 6.4’te verilen numune goriintiileri incelendiginde 1s1l baglayici giderme iglemi
uygulanmamis numune de yliksek miktarda boyutsal ¢ekme, carpilma ve numune
yilizeyinde ¢okmeler meydana geldigi goriilebilecektir. Isil baglayici giderme islemi
uygulanmis numuneye ait resimler incelendigin de goriilmektedir ki numunede
¢ekme diger numuneye kiyasla daha az ve carpilma yok. Elde edilen bu goriintiilere
gore uygulanan baglayici giderme dongiilerinin %65 INCONEL 625 tozu ve %35 K3

sistemi kullanilarak hazirlanan besleme stoklar1 i¢in uygun oldugu sdylenebilir.
6.7. Yogunluk ve % Boyutsal Cekme Degisimleri

Sekil 6.33’te sinterleme sicakligima bagli olarak yogunluk da meydana gelen
degisimler verilmistir. Ilk asamada iki farkli sinterleme siiresinde (1 ve 4 saat),
yiiksek safliga sahip argon gazi altinda yapilan sinterleme islemlerinde sinterleme
sicakligindaki degisimin yogunluga ve boyutsal g¢ekmeye etkisi incelenmistir.
Grafikte verilen degerler genel olarak incelendiginde artan sinterleme sicakligina ve
siiresine paralel olarak yogunlukta artis gozlenmistir. Toz metal malzemelerin
yogunlugunda meydana gelen degisimlerin toz parcacik boyutu, presleme basinci,
sinterleme sicaklifi, sinterleme siiresi gibi birgok faktdre bagli olarak degisim
gosterdigi German tarafindan rapor edilmistir [German, 2007]. Dokiim INCONEL
625 alasimi icin katilasma sicakligimin 1288°C oldugu, ddvme INCONEL 625
alasim icin katilasma sicakligmin 1290°C oldugu ve sinterleme sicakliginin bu
degerlerin biraz iistiinde olmas1 durumunda yeterli olacag: belirtilmistir [Valencia ve
ark., 1994]. Lal ve arkadaslar1 nikel esasli malzemelerin mikro yapisal degisimleri
lizerine yaptiklar1 bir ¢alismada silipersolid sivi faz sinterleme isleminden
bahsetmislerdir ve katilasma sicakligi ile ergime sicaklig1 arasinda yapilan sinterleme
islemi ile yiiksek yogunluk degerlerine ulagilacagini vurgulamiglardir (Lal ve ark.,
2000).

Sekil 6.33’te verilen grafiklere bakildiginda en diisiik yogunluk degerinin 1250°C
sicaklikta 1 saat siireyle sinterlenen numunelerde elde edildigi en yiiksek yogunluk
degerlerinin ise 1290°C ve 1300°C sicakliklarda sinterlenen numunelerde elde

edildigi goriilmektedir.
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Sekil 6.33. Sinterleme sicakligina bagli olarak yogunluk degisimi

1250°C sicaklikta teorik olarak yaklasik % 90,9 yogunluga, 1290°C sicaklikta ise
yaklasik % 98 teorik yogunluga ulasilmistir. Johnson ve arkadaslari toz enjeksiyon
kaliplama yontemiyle nikel esasli metal tozlarini kaliplayarak mekanik 6zelliklerini
ve korozyon dayanimlarinit incelemislerdir. Johnson ve arkadaslar yaptiklar
calismada ortalama toz boyutu dagilimi (Dsp) 9,7 um olan INCONEL 625 tozu
kullanmislardir ve enjeksiyon kaliplanmis parcalari hidrojen atmosferinde 1290°C
sicaklikta yarim saat sinterlemislerdir. Sinterleme islemi sonrasi % 99,5 teorik
yogunluga ulasildigini belirtmislerdir [Johnson ve ark., 2004]. Ortalama toz tane
boyutu (Dsp) 11,1 um olan INCONEL 625 tozu kullanilarak %62,5 toz yiikleme
oranina sahip pargalar enjeksiyon kaliplanarak vakum (10 Pa) altinda 1285°C
sicaklikta 2 saat siireyle sinterlenmis ve % 99,18 teorik yogunluga ulagilmistir
[Gulsoy ve ark., 2011]. Sinterleme isleminde toz tane boyutunun yiizey enerjisine ve
buna bagli olarak sinterleme islemi esnasindaki itici giice etki ettigi bilinmektedir.
Toz tane boyutu azaldikca yiizey enerjisi artmakta ve bu durumla paralel olarak daha
kisa zamanda yiiksek yogunluk degerleri elde edildigi belirtilmistir [German, 2005,
German, 2007]. Julien yaptig1 ¢calismada diisiik basingl enjeksiyon kaliplama iglemi
uygulayarak ortalama toz tane boyutu (Dso) 12,5 um olan INCONEL 625 tozunu
kaliplayarak %5 H, — Ar atmosferinde 1235°C sicaklikta sinterlemistir ve yaklasik %
96 teorik yogunluga ulasmistir. Yapilan c¢aligmada kullanilan INCONEL 625

tozunun ortalama boyutu 12,86 pm’dir ve sinterleme ortami olarak yiiksek safliga
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sahip argon gaz1 tercih edilmistir. Elde edilen yogunluk degerleri daha 6nce yapilan
calismalar ile mukayese edilebilir orandadir. Teorik yogunluk degerlerinin (%98)
yapilmis bazi caligmalardan kismen diisiik olmasinin nedeninin toz boyutu ve
sinterleme sartlarma bagl oldugu diisiiniilmektedir. 1290 ve 1300°C de elde edilen

yogunluk degerlerinin tam yogunluga yakin oldugu sdylenebilir.

1290, 1300 ve 1310°C sicakliklarda yapilan sinterleme islemleri ile diger sinterleme
sicakliklarma kiyasla daha yiiksek yogunluk degerlerine ulagilmigtir. Sinterleme
stiresinin yogunluga etkisini incelemek amaciyla en yiiksek yogunluk degerlerinin
elde edildigi sinterleme sicakliklarin da farkli siirelerde sinterleme islemleri

yapilmistir. Elde edilen yogunluk degisimleri Sekil 6.34’te verilmistir.
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Sekil 6.34. Sinterleme siiresine bagli olarak yogunluk degisimi

Sekil 6.34’te 1290, 1300 ve 1310°C de sinterlemis numunelerin yogunluklarinda
sinterleme siiresine bagli olarak meydana gelen degisimler goriilmektedir. Grafiklere
bakilarak artan sinterleme siiresine bagli olarak yogunlukta artis meydana geldigi
sOylenebilir. En yiliksek yogunluk degerleri ii¢ sinterleme sicakligi i¢inde 3 saat
siireyle yapilan sinterleme islemlerinde elde edilmistir. 1290 ve 1300°C de biitiin
sinterleme stireleri i¢in genel olarak teorik yogunluk bakimindan % 97 nin {izerinde
degerler elde edilmistir. Ulasilan yogunluk degerleri bakimindan sinterleme siiresine
bagli olarak kismen bir artis olsa da aralarinda c¢ok biiyiikk farklar olmadigi

gbzlenmistir. Valencia ve arkadaslar1 toz enjeksiyon kaliplama yontemi ile iiretilmis
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INCONEL 625 alasimimi hidrojen atmosferinde farkli sicakliklarda (1288-1298°C)
ve farkli siirelerde (24, 30, 60 dak.) sinterlemislerdir. Sinterleme islemi sonrasi elde
edilen yogunluk sonuglarina gore yiiksek yogunluk degerlerine ulagsmak i¢in uzun
siireler firin igerisinde bekletmeye gerek olmadigini rapor etmislerdir [Valencia ve
ark., 1994]. Ozgiin ve arkadaslar1 yaptiklar1 bir calismada 1280°C sicaklikta 1 saat ve
3 saat siireyle sinterleme islemi yapmiglardir. 1 saat sinterlenmis numunede %97,2
teorik yogunluga, 3 saat sinterlenmis numunede ise %97,4 teorik yogunluga
ulagtiklarini belirtmislerdir. Sinterleme siiresine bagli olarak yogunlukta kismen de
olsa bir artis oldugunu vurgulamislardir [Ozgiin ve ark., 2013]. Belirtilen bu
sonuclara ve elde edilen yogunluk degerlerine gore, zaman ve enerji tasarrufu
acisindan 1-3 saat aralifinda yapilacak sinterleme islemlerinin maksimuma yakin

yogunluk degerine ulagsmak icin yeterli olacagi sdylenebilir.

Sinterleme siiresi sabit (1 ve 4 saat) tutularak yapilan islemlerde artan sinterleme
sicakligina bagli olarak numune boyutunda meydana gelen kiigiilme miktarinin
arttigi tespit edilmistir. Sinterleme sicakligindaki artiga bagli olarak yogunlukta artis
meydana geldigi bilinmektedir, yogunlugun artmas ile birlikte malzeme igerisinde
bulunan goézeneklerin kapandigi ve gozeneklerin kapanmasina paralel olarak
numunede ¢ekme ve biiziilmelerin meydana geldigi diistiniilmektedir. Simchi, nikel
esaslt stiper alasim INCONEL 625’in sinterlenmesi sirasinda mikro yapisal
degisimler lizerine yaptig1 bir ¢alismada dilatometre 6lglimleri sonucunda ortalama
cekmenin 1200°C sicaklikta maksimum g¢ekmenin ise 1294°C sicaklikta meydana
geldigini rapor etmistir [Simchi, 2006]. Ozgiin ve arkadaslar1 INCONEL 625
alagimina dilatometre testi uygulamislardir. Yapilan test sonrasi dilatometre egrisine
gore biiziilmenin 1190°C’de baslayip 1305°C’ye kadar devam ettigini, en yiiksek
biiziilmenin 1300°C sicaklikta meydana geldigini sdylemislerdir ve yogunluk artisina
bagl olarak gdzenek miktarmin azaldigini belirtmistir [Ozgiin ve ark., 2013]. Yiiksek
saflikta argon atmosferi kullanilarak yapilan sinterleme islemlerinde maksimum
boyutsal biiziilme oran1 1290, 1300 ve 1310°C sicakliklarda goriilmiistiir. En diisiik
boyutsal biiziilme ( yaklasik %9) ise 1250°C de yapilan sinterleme isleminde
meydana gelmistir. Boyutsal biiziilmenin diisiik olmasit yogunluk degeri ile

ortlismektedir.
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En yiiksek yogunluk degerlerinin elde edildigi 1290,1300 ve 1310°C sicaklikta
stireye baglh olarak (1, 2, 3, 4 saat) boyutsal biiziilme incelenmistir. Genel olarak
sinterleme siiresi artirk¢a boyutsal biiziilmede kismi bir artis oldugu tespit edilmistir.
Fakat her ii¢ sinterleme sicakliginda da (1290,1300 ve 1310°C) boyutsal biiziilme
orani %10-14 arasinda degisiklik gostermistir. Enjeksiyon kaliplama isleminde nihai
iiriin bakimindan net sekle yakin parga arzu edilmektedir, bu bakimdan boyutsal
kiiciilmenin ¢ok fazla olmas tercih edilen bir durum degildir. Uretilen numunelerin
yogunluklar1 ve diger parametreleri géze alindiginda boyutsal biiziilme (%10-13)
bakimindan sinterleme sliresinin 1-3 saat araliginda olmasmin uygun oldugu
diistiniilmektedir. Belirtilen zaman aralig1 yogunluk degerleri ile de oOrtiismektedir.
Resim 6.5’te kaliplanmis %65 INCONEL 625 tozu ve %35 K3 igeren ham ve

sinterlenmis cekme numunesine ait goriintiiler verilmistir.

Resim 6.5. TEK ¢ekme numunesi;
a)Kaliplanmig (ham)
b) Sinterlenmis

6.8. X — Isinlar1 Dagilimi Analizi (XRD)

Farkl1 sicakliklarda sinterlenmis numunelere ait XRD analiz sonuglar1 Sekil 6.35’te
verilmistir. Biitlin sinterleme sicakliklarinda en yiiksek pik degeri (tepe noktasi) 20

tarama bolgesinde 40-50° tarama araliginda goriilmiistir. Elde edilen tepkime
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piklerinin olugsma aralig1 literatiirde INCONEL 625 alasimi iizerine yapilmis bazi
calismalar ile ortiigmektedir. Rai ve arkadaglar1 X-1smlar1 kiriimi (XRD) yontemi
kullanarak INCONEL 625 alasiminin kafes parametrelerini hesaplamis ve mikro
yapisal karakteri lizerine ¢esitli yorumlar yapmislardir. Rai ve arkadaslar1 INCONEL
625 alasimina cesitli sartlarda 1s1l islem uygulayarak yapi igerisinde olusabilecek
cesitli fazlart analiz etmis ve XRD analizleri sonucunda en yiiksek tepkime
noktasiin (111) diizlemi oldugunu belirtmislerdir [Rai ve ark., 2004]. Elde ettikleri
piklerin tarama araliklar ve agilar1 bizim ¢aligmalarimizda elde ettigimiz sonuclar ile
paralellik sergilemektedir. Dinda ve arkadaslari INCONEL 625 siiperalagimi iizerine
yaptiklar1 bir ¢alismada XRD sonuglarini degerlendirmisler ve farkli sicakliklarda
(800, 1000, 1100, 1200°C) olusan pikleri mukayese etmiglerdir. Arastirmacilar
yaptiklar bu ¢alismada biitiin sicaklik degerleri i¢in en yiiksek tepkime pikini 40-50°
tarama bolgesinde elde etmigler ve bdlgenin (111) bitisik kafes diizlemi oldugunu
nikel matrisli alasimlar igerisinde bu bitigik diizlemde (111) sadece v - Ni (YMK)
yapinin goriilecegini belirtmislerdir [Dinda ve ark., 2009].
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Sekil 6.35. Sinterlenmis numunelere ait XRD goriintiileri

Yapilan calismada biitiin sinterleme sicakliklarinda (1250, 1270, 1290, 1300,
1310°C) 40-50° tarama bolgesinde literatiirde verilen benzer ¢alismalara yakin
tepkime pikleri elde edilmistir ve elde edilen tepki pikleri mukayese edildiginde en
yiiksek tepkime noktasinin (111) bitisik diizlemi oldugu kabul edilmistir ve bu
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durumun nikel esasli YMK yapiya sahip malzemelerin genel karakteri oldugu
bilinmektedir. 1250, 1270 ve 1290°C sicaklilarda sinterlenmis numunelere ait XRD
gorintiileri incelendiginde genel olarak bir fark géze ¢arpmamaktadir fakat 1300 ve
1310°C sicakliklarda yapilan sinterleme islemine ait numuneler incelendiginde farkl
tepkime bolgeleri olustugu fark edilmistir. Sekil 6.35’te verilen XRD orgiileri
incelendiginde sinterleme sicakliklarina bagli olarak tepkime piklerinde meydana

gelen degisimler daha net fark edilmektedir.

Dinda ve arkadaslar1 yaptiklar1 ¢alismada Ni matris igerisinde y'(NiszAl), y"(NisNb)
ve OJ(NigNb) gibi bazi intermetalik fazlarin yiiksek sicakliklarda ¢okelmis
olabilecegini belirtmislerdir. Ancak bu g¢okeltilerin dogas1 geregi ¢ok ince olmasi
sebebiyle tespit edilemedigi ve uzun siireli tavlama ve cokelti irilesmesi olmadan
XRD taramasinin bu fazlar tespit edemeyecegini vurgulamiglardir. Ayni ¢alisma
icerisinde y-matrisin XRD taramasma gore kafes parametreleri hesaplanarak
¢okeltilerin dogast dolayli olarak belirlenmistir [Dinda ve ark., 2009]. Rai ve
arkadaslar1 da matris igerisinde olusabilecek ¢okelti fazlarimi XRD pikleri ile elde
etmenin zor oldugunu ve y-matrisin kafes parametresi icerisindeki degisikler ile
cokeltilerin varliginin tespit edilebilecegini rapor etmislerdir [Rai ve ark., 2004].
XRD piklerini gosteren sekiller (Sekil 6.35) genel olarak incelendiginde olusabilecek
fazlarin ya da bilesiklerin varhigin1 tespit etmek zor bir varsayim olarak

degerlendirilebilir.

Matris yapist iizerinde olusabilecek fazlarin ya da bilesiklerin varligini tespit etmek
amaciyla farkli sicakliklarda sinterlenmis numunelerin XRD degerlerinden

yararlanilarak kafes parametreleri hesaplanmistir.

Sinterlenmis numunelerin kafes parametreleri XRD sonuglarina gore elde edilen

(111) bitisik diizlemlerden yararlanilarak Es. 6.3 yardimiyla bulunmustur.

a

R R 63)

dppr:

Kafes parametresinin birim hiicrenin boyutunu ve seklini tarif ettigi bilinmektedir.

Kiibik kristal sistemlerde kiibiin bir kenarinin uzunlugunun hiicreyi tamamen
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belirlemek i¢in yeterli olacagi belirtilmistir (Kiibik sistem = aj:az:a3 = hkl) ve
genellikle kafes parametresinin birimi angstrom cinsinden ifade edilmistir [Askeland,

1998]. Es. 6.3 kullanilarak hesaplanan kafes parametreleri Cizelge 6.4 te verilmistir.

Cizelge 6.4. Sinterleme sicakligina baglh olarak kafes parametresi degisimi

Sinterleme Sicaklig1 (°C) | Kafes Parametresi (A)
1250 3,588
1270 3,590
1290 3,592
1300 3,621
1310 3,628

Cizelge 6.4’te verilen kafes parametresi degerleri incelendiginde artan sinterleme
sicakligina bagli olarak kafes parametrelerinde bir artis oldugu gozlenmektedir.
Hernandez ve arkadaslar1 Elektron Bombardiman Ergime (EBM) (yaklasik 1336°C
sicaklikta) yontemiyle ortalama toz boyutu 22 pm olan INCONEL 625 tozunu kati
parcaciga doniistiirmiislerdir ve XRD analizi yapmislardir. XRD sonuglarina gore
(111) bitisik diizlemi ig¢in NiCr matrisin kafes parametresini 3,59 A olarak
vermiglerdir. Uygulanan yonteme bagli olarak y" NisNb gibi ¢okeltilerin
olusabilecegini olusan bu ¢okeltilerin kafes diizeninde ve parametresinde degisiklige
neden oldugunu (hacim merkezli tetragonal: a=3,62 A, ¢c=7,41 A) belirtmislerdir
[Hernandez ve ark., 2012]. Cizelge 6.4’te verilen degerlere bakildiginda kafes
parametresinde 1290°C sicaklikta sinterlenen numunelere kadar sistemli bir artis
devam etmekte, 1300 ve 1310°C sicaklikta sinterlenen numunelerde ise yiiksek bir
artis gozlenmektedir. Sekil 6.35’te verilen XRD tepkime pikleri incelendiginde 1300
ve 1310°C sicaklikta sinterlenen numunelerde diger piklere kiyasla bir farklilik
gozlenmektedir ve kafes diizensizligi oldugu disiiniilmektedir. Rai ve arkadaslar
tarafindan INCONEL 625 alasiminin kafes parametreleri {izerine yapilan bir
calismada uygulanan 1s1l islemin tiiriine gore matris yap1 igerisinde ¢esitli fazlarin
cokelebilecegini ve bu ¢okelen fazlarin kafes parametresinde degisiklige neden
olabilecegi vurgulanmistir. Ayn1 ¢alisma igerisinde yaslandirma islemi ve c¢esitli 1s1l
islemler uygulanmis INCONEL 625 alasiminin kafes parametresinin 3,5989-3,6089

A araliginda degistigi goriilmiistiir [Rai ve ark., 2004]. Yapilan calismalar igerisinde
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ise degisen sinterleme sicakliklarina (1250-1310°C) gore kafes parametrelerinde
meydana gelen degisim 3,583-3,628 A araliginda tespit edilmistir ve bu degerler
diger caligmalar ile paralellik sergilemektedir. Kafes parametresinde meydana gelen
degisimlerin kafes diizenini etkiledigi diistiniilmektedir. Isil sartlara bagli olarak
olusabilecek kafes diizensizliklerinin dolayli olarak malzeme 0&zelliklerine etki
edecegi bilinmektedir [Pyczak ve ark., 2004]. Sekil 6.35’te verilen XRD pikleri
incelendiginde 1300 ve 1310°C de sicaklikta sinterlenmis numunelerde yaklasik 30°
tarama bolgesinde diger sinterleme sicakliklarina kiyasla farkli tepkime pikleri
olustugu gortilmektedir. Bu sicaklik degerlerinde goriilen farkli tepkime pikleri kafes
parametresi degerlerinde bir artis olmasi ile de paralellik gostermektedir. XRD
analizlerinden elde edilen farkli tepkime pikleri ve kafes parametresi degisimleri
1300 ve 1310°C sicakliklarda yapilan sinterleme islemleri ile matris yapmn kafes
diizeninde bir degisiklik oldugu diisiiniilmektedir. Shankar ve arkadaslar
atomizasyonla tretilmis INCONEL 625 alasim tozu igerisinde & (NisNb) fazi
olmamasina ragmen 1s1l isleme maruz kalmis ve sinterlenmis numunelerde 6 (delta)
faz1 olusabilecegini belirtmislerdir ve delta fazinin asir1 doymus kati ¢ozeltide 750°C
tizerindeki sicakliklarda yapilan islemlerde olustugunu belirtmislerdir [Shankar ve
ark., 2001]. Ozgiin ve arkadaslar1 yaptiklar1 ¢alismada alasim INCONEL 625
numuneleri 1300°C sicaklikta 3 saat siireyle sinterlediklerini ve firindan ¢ikarilmadan
10°C/dak. hizla sogumaya biraktiklarmi belirtmislerdir. Yaptiklari islem ile yavas
soguyan malzemede Shankar ve arkadaglarinin bahsettigi gibi 6 fazinin olustugunu
ve bu fazin 750°C iizerindeki sinterleme isleminde yeterince siire taninmis olmasi
sebebiyle sinterleme isleminin akabinde uygulanan soguma islemi ile oldugunu
belirtmislerdir [Ozgiin ve ark., 2013]. Yapilan deneysel calismada ise Shankar ve
Ozgiin’ iin belirttigi gibi 1300 ve 1310°C sicakliklarda sinterlenmis numuneler firmn
icerisinden cikarilmadan 10°C/dak. hizla sogumaya birakilmistir. Soguma islemi
sonucu yap1 igerisinde ¢esitli fazlarin ve karbiirlerin olusmus olabilecegi
diistiniilmektedir. Elde edilen XRD pikleri ve kafes parametresi degerleri bu
diisiinceyi destekler niteliktedir. XRD analizlerinde elde edilen tepkime pikleri

yukarda vurgu yapilan literatiir bilgileri ile ortiismektedir.
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6.9. Mikroyapisal Degerlendirmeler
6.9.1. Optik mikroskop incelemeleri

Sekil 6.36°da farkli sicakliklarda (1250, 1270, 1290, 1300 ve 1310°C) ve sabit siirede
(1 saat) sinterlenmis numunelere ait gozenek dagilimlari gorilmektedir. Sekil
6.36°da verilen resimler incelendiginde sinterleme sicakligina bagli olarak goézenek
miktarinda meydana gelen azalma agikga goriilebilir. 1250°C sicaklikta sinterlenmis
numunelerde %90 teorik yogunluk, 1290 ve 1300°C sicaklikta sinterlenmis
numunelerde ise %98 teorik yogunluk elde edilmistir. Elde edilen yogunluk degerleri

Sekil 6.36°da verilen gozenek dagilimlart ve miktarlar ile paralellik sergilemektedir.

Geleneksel toz metalurjisi yontemi ile yapilan iiretimlerde toz ve kalip arasindaki
stirtinmeden dolayi, kalipta sikistirilmis tozda yogunluk farkliliklarinin olusabilecegi
ve bu durumun, homojen ve daha diigsiik basing uygulayan toz enjeksiyon
kaliplamada goriilmeyecegi belirtilmistir. Ayrica, TEK de ham kiitlede c¢ok az
yogunluk farkliliklar1 olusacagi ve yapida bir bozulma olmadan tam yogunluga kadar
sinterlenebilecegi bildirilmistir [German, 2007]. Buna gore toz enjeksiyon kaliplama
yontemiyle iiretilen parcalar da geleneksel toz metalurjisi ile iiretilen parcalardan
daha yogun yapilar elde edilebilir. Ozgiin ve arkadaslart INCONEL 625 iizerine
yaptiklar1 calismada toz enjeksiyon kaliplama ile iiretilmis pargalarda yap: iginde
kalan az miktardaki gozeneklerin kiigiik ve kiiresel sekilli olup birbirleriyle baglantili
olmadigmi belirtmislerdir [Ozgiin ve ark., 2013]. Toz enjeksiyon kaliplama ydntemi
ile iiretilen pargalarda gdzenek morfolojisinin kiiresel sekilde olmasinin mukavemet
acisindan arzu edilen bir durum oldugu rapor edilmistir [German, 2007].
Gozeneklerin bu sekilde birbiriyle baglantili olmayan kiiresel sekilli gozenekler
seklinde kalmasi TEK yonteminin sundugu avantajlardan biri olarak zikredilmektedir
[Vervoort ve ark., 1996, Ozgiin ve ark., 2013]. Sekil 6.36’da verilen farkli
sicakliklarda sinterlenmis numunelere ait goriintiiler incelendiginde yukaridaki
aciklamalara paralel olarak gozenek yapilarinin genellikle kiiresel oldugu ve

gbzeneklerin birbirleriyle baglantili olmadiklar1 goriilmektedir.
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Sekil 6.36. Sinterleme islemi sonrasi parlatilmig INCONEL 625 numunelerin optik
mikroskop goriintiileri
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1290°C sicakliga kadar yapilan sinterleme islemlerine gére malzeme yapisinda
bulunan gozeneklerin birbirlerinden bagimsiz ve mevcut gozenek boyutlarin kiigiik
oldugu sdylenebilir. Fakat 1300 ve 1310°C sicakliklarda yapilan sinterleme
islemlerinde olusan gozenek boyutlar1 diger sinterleme sicakliklarina gore daha
bliyiik ve gozeneklerde bdlgesel olarak birlesmelere rastlanmaktadir. Gozenek
boyutundaki artisin sebebinin malzemenin ergime sicakligina yaklastikca tane
boyutundaki degisimden kaynaklandigi diisiintilmektedir. Sicaklik artisi ile birlikte
tane biiylimesi meydana gelmis, kiiciik ve kiiresel sekilli gozenekler kaybolurken bir
birine yakin ve temas halindeki bazi gézeneklerin birlestigi diisiiniilmektedir. Farkli
sinterleme sicakliklarina ait tane yapisi gorintiileri Sekil 6.37-6.41°de verilmistir.

Numunelerin sahip olduklar1 gozenek miktar1 elde edilen yogunluk degerleri ile

ortiismektedir.

Sekil 6.37. 1250°C de sinterlenmis numuneye ait mikroyapi goriintiisii

Sekil 6.37 ve 6.38’de verilen mikroyap: goriintiilerine gore, 1250°C ve 1270°C
sicaklikta sinterlenmis numunelerde elde edilen tane yapist seklinin ve boyutunun
kismen birbirine yakin oldugu sdylenebilir. 1250°C sicaklikta yapilan islemlerde elde
edilen gozeneklilik 1270°C sicaklikta yapilana islemlere kiyasla daha fazladir. Bu
durum elde edilen yogunluk degerlerini de etkilemektedir. 1250°C sicaklikta
ortalama %92 teorik yogunluk elde edilirken 1270°C de %95 teorik yogunluk elde



151

edilmistir (1 ve 4 saat sinterleme siirelerinde). Her iki sinterleme sicakligi da hacimce
%65 INCONEL 625 toz ve %35 K3 sistemi ile hazirlanan besleme stogunun solidiis
sicakligmin altindadir (yaklasik 1288°C).
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Sekil 6.38. 1270°C de sinterlenmis numuneye ait mikroyap1 goriintiisii

Sekil 6.39. 1290°C de sinterlenmis numuneye ait mikroyapi goriintiisii
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Sekil 6.41. 1310°C de sinterlenmis numuneye ait mikroyap1 goriintiisii

1250 ve 1270°C sicakliklarda yapilan sinterleme islemlerinde gozenekliligin fazla
olmasi ve bu duruma paralel olarak yogunlugun diisiik olmasi, belirtilen sicakliklarin
%65 INCONEL 625 ve %35 K3 sistemine sahip besleme stoklari kullanilarak
kaliplanmis numunelerin sinterlenmesi igin yeterli olmadig1 sdylenebilir. Ozgiin ve
arkadaslar1 tarafindan INCONEL 625 alasimi iizerine yapilan calismalarda 1300°C
sicaklikta 3 saat siireyle yapilan sinterleme islemlerinde numunelerde hi¢ gozenek

bulunmayan tam sinterlenmis boélgelerin bulundugu rapor edilmistir. Ayn1 ¢alismada
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tam sinterlenmis bolgelerin bulunmasmin sebebinin 1300°C yapilan islemlerde
stipersolidiis sivi faz sinterleme mekanizmasinin aktif olmasindan kaynaklandig
vurgulanmustir [Ozgiin ve ark., 2013]. Deneysel calismalarda ise 1290, 1300 ve
1310°C sicakliklarda yapilan sinterleme islemlerinde tam sinterlenmis bolgelere
rastlanmaktadir. Bu bolgelerin  olusumunun stipersolidiis sivi faz sinterleme
mekanizmasinin aktif olmasindan kaynaklandigi diistiniilmektedir. Siipersolidiis siv1
faz sinterleme isleminin klasik siv1 faz sinterleme isleminden farkli olarak elementel
tozlarin karigimi ile basladigi ve bu islem sirasinda kati-sivi sicaklik araliginda 2 faz
icinde 1sitma yapilarak yogunlagsma elde edildigi belirtilmistir [Liu ve ark., 1999, Lal
ve ark., 2000]. Sinterleme islemi sonrasit yapilan incelemelerde sinterleme islemi ile
birlikte yapida yiiksek miktarda tavlama ikizi olustugu goriilmiistiir. Cesitli islemlere
maruz kalmis nikel esasli siiper alasimlarin tane simirlarina yakin boélgelerde ¢ok
sayida tavlama ikizi olusabilecegi bilinmektedir [Medeiros ve ark. 2000, Murr ve
ark. 2011]. Sekil 6.37-6.41°de verilen resimler incelendiginde artan sicakliga paralel
olarak tane boyutunda bir artis oldugu goriilmiistir. Toz metal malzemelerin
sinterlenmesi isleminde tane boyutunun artan sinterleme sicakligi ile birlikte artirg
bilinmektedir [German, 2007]. Valencia ve arkadaslar1 toz enjeksiyon kaliplama
yontemiyle iiretilmis 1288-1298°C sicaklik araliginda cesitli siirelerde sinterlenmis
INCONEL 625 alasiminin tane boyutunu enine yonde Olgmiislerdir ve 20-175
mikron araliginda tane biiyiikliigii degerleri elde etmislerdir [Valencia ve ark., 1994].
Toz enjeksiyon kaliplama yontemiyle iiretilmis INCONEL 625 alasimmin 1290°C°de
hidrojen atmosferinde sinterlenmesi neticesinde ortalama tane boyutu yaklasik 90
mikron olarak rapor edilmistir [Johnson ve ark., 2004]. Deneysel c¢alismalarda ise
1250-1310°C sicakliklarda 1 saat siire ile yapilan sinterleme islemlerinde ortalama
tane boyutunun 30-100 mikron araliginda degistigi tespit edilmistir. Elde edilen bu

degerler benzer ¢alismalar ile paralellik gostermektedir.
6.9.2. SEM ve EDX incelemeleri

Sinterleme sicakligina bagli olarak mikroyapisal degisimler Sekil 6.37-6.41°de
verilmistir. Elde edilen yogunluk degisimleri, gozeneklilik, XRD piklerinin ve mikro

yapisal goriintiilerin sonuglarina paralel olarak en yiliksek yogunluk degerlerine 1290
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ve 1300°C sicakliklarda yapilan sinterleme islemlerinde ulasilmistir. %65 INCONEL
625 ve %35 K3 sistemine ait besleme stokunun solidiis sicakligmin 1288°C oldugu
g6z Oniine alindiginda bu sicaklik degerinin altinda yapilan sinterleme islemlerinin
tam yogunluga ulasmak icin yeterli olmadig diisiiniilmektedir. 1250 ve 1270°C
sicaklikta elde edilen yogunluk degerleri ve gdzeneklilik miktarlar birbirini destekler
niteliktedir. Beliritilen sicaklik degerlerinin sinterleme islemi icin yeterli olmadigi
diisiiniilerek SEM ve EDX incelemelerine gerek duyulmamistir. Olusabilecek yeni
fazlan tespit etmek sicaklik farkindan kaynaklanabilecek degisimleri goérebilmek i¢in
1290, 1300 ve 1310°C sicaklikta sinterlenmis numunelerin SEM goriintiileri

incelenmis ve EDX analizleri degerledirilmistir.

Sekil 6.42°de 1290°C sicaklikta sinterlenmis numuneye ait SEM goriintiisii
verilmigtir. Sekil 6.42°de verilen SEM goriintlisii incelendiginde genel olarak
tanelerin zaman zaman keskin koseli ancak genelde es eksenli oldugu ve ¢ok fazla

sayida bulunan tavlama ikizlerinin net bir sekilde goriildiigii sdylenebilir.

Sekil 6.42. 1290°C sicaklikta sinterlenmis numuneye ait SEM gériintiisii

%65 INCONEL 625 ve %35 K3 sistemi kullanilarak hazirlanan besleme stoklarinin
DTA ve TGA analizleri sonucunda solidiis sicakligmin yaklasik 1288°C oldugu,
likidiis sicakhiginin ise yaklasik 1335°C oldugu tespit edilmistir. Sinterleme

islemlerinin solidiis-likiidiis sicaklik araliginda yapildiginda siipersolidiis sivi faz
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sinterleme sisteminin aktif olacagi ¢esitli ¢alismalarda daha once belirtilmistir [Lal
ve ark. 2000, Ozgiin ve ark. 2013]. Siipersolidiis s1v1 faz sinterleme isleminin klasik
siv1 faz sinterleme isleminden farkli olarak elementel tozlarin karisimi ile basladig
ve bu islem sirasinda kati-sivi sicaklik araliginda 2 faz ig¢inde 1sitma yapilarak
yogunlasma elde edildigi bilinmektedir [Lal ve ark. 2000]. Ozgiin ve arkadaslar
1300°C sinterleme sicakliginda INCONEL 625 alasimu iizerine yaptiklar1 ¢calismada
tane sinirlarinda parlak agik renkte goriinen yapilarin olustugunu ve bu yapilarin
siiper solidiis sivi faz sinterleme sisteminin aktif olmasi ile olusacagini
belirtmislerdir. Sekil 6.43’te 1290°C sicaklikta sinterlenmis numuneye ait yiiksek
biiyiitme (X 2000) oraninda alinmis SEM goriintiisti verilmistir. Sekil 6.43’te verilen
goriintli incelendiginde tane smirlarinda parlak renkte yapilarin  olustugu
goriilmektedir. Tane sinirlarinda olusan bu yapilarin Lal ve Ozgiin’ iin belirttigi gibi
sinterleneme sirasinda stipersolidiis sivi faz sinterlenme mekanizmasinin aktif
olmasindan kaynaklandigi diisiiniilmektedir. Siipersolidiis sivi faz sinterleme
mekanizmasinin  aktif olmasimnin  malzeme yogunlagmasina etkili oldugu
bilinmektedir. Bu durum 1290°C sicaklikta sinterlenmis numunelerden elde edilen

yogunluk (%98) degerlerini destekler mahiyettedir.
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Sekil 6.43. 1290°C sicaklikta sinterlenmis numuneye ait SEM gériintiisii (X 2000)
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Nikel esasl siiperalasim INCONEL 625’in malzeme iceriginde bulunan agirlik¢a
%20-23 Cr, %8-10 Mo ve %3,15-4,15 Nb eclementleri ile kat1 ¢ozelti
mukavetlendirilmis bir alasim oldugu cesitli calismalarda belirtilmistir [Shankar ve
ark., 2001, Mittra ve ark., 2003, Guo ve ark., 2011]. Yapilan ¢alismada sinterleme
sonrast olusabilecek cesitli fazlar1 ve yap1 igerisinde varligini siirdiiren elementlerin
durumlarini incelemek amaciyla farkli bolgelerden SEM goriintiileri alinmistir ve bu
SEM gorintiileri iizerinden EDX analizleri yapilmistir. Sekil 6.43’te tane siirlarinin
ve tavlama ikizlerinin belli oldugu bir bolgeden alinmis SEM goriintiisti verilmistir.
1290°C sicaklikta sinterlenmis numuneye ait Sekil 6.43’te verilen SEM goriintiisii
tizerinden genel EDX analizleri yapilmistir. EDX analizleri sonucu elde edilen
degerler Sekil 6.44°te verilmistir. Sekil 6.44°te verilen EDX degerleri incelendiginde
alasim INCONEL 625 igerisinde bulunan elementlerin varligmi = siirdiirdigi

sOylenebilir.

. Line Intensity Error Conc
(cfsy  2-sig

0.00 0.000 CO000 wtb
082 0571 1474 wi%
063 0301 0878 wtie
042 0412 0341 wi%
0.00 0.000 0.000 wtb
100 0631 LI0E wibe
1255 2240 16.066 wt3%
134 0859 2560 wih
157 0793 2474 wih
1.60 0.800 3348 wih
2681 3281 64.790 wt%
120 0719 4320 wih
070 0531 2424 wt%
100.000 wt% Total
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Sekil 6.44. 1290°C sinterlenmis numuneye ait genel EDX analizi

Baslangig tozu (INCONEL 625) igerisinde maksimum %0,10 oraninda C
elementinin oldugu bilinmektedir (Bkz. Cizelge 5.1). Fakat yapilan EDX analizi
icerisinde C elementine rastlanmamistir. Yapr igerisinde C elementinin tespit
edilememesinin iki sebebi oldugu diisiiniilmektedir. Birinci sebebi miktarinin ¢ok
diisiik oranlarda olmasi ve elementel olarak cihazin algilama kapasitesinin disinda
kalmasi, ikincisi ise bu tip alagimlar da ¢esitli 1s1l islemler sonucu olusabilecek

karbiirlerin olusmasi i¢in gerekli sartlarin saglanamamis olmasi. Nikel esasl
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siiperalasim INCONEL 625’ in, 550-980°C sicaklik araliginda yaslandirma 1sil
islemi sirasinda karbiirler ve intermetalik fazlarin ¢okelmesi ile kati ¢ozelti
sertlesebilir bir malzeme olarak tasarlandigi bilinmektedir [Mathew ve ark., 2008,
Guo ve ark., 2011]. Farkl1 bir ¢alismada ise alasim 625 in genellikle yaslandirma ile
sertlestirilebilir bir alasim olarak kabul edilmedigi ¢iinkii yapisi igerisinde bulunan
Al ve Ti elementlerinin ¢ok diisiik oranlarda oldugu rapor edilmistir [Ferrer ve ark.,
1991]. Tiirker ve arkadaslar1 INCONEL 625 alasimin farkli sicaklilarda (1260, 1280
ve 1300°C) vakum atmosferinde sinterlemisler ve herhangi bir ¢okelti faza
rastlamadiklarini belirtmislerdir [Tiirker ve ark., 2005]. Yapilan farkli bir ¢alismada
INCONEL 625 alagimi igerisinde 760-980°C sicaklik araliginda M,3Cg, MgC ve MC
tipi ¢okeltilerin meydana gelebilecegi rapor edilmistir [Shankar ve ark., 2001]. Ayn
calisma igerisinde baglangic MC karbiirlerin ¢dzelti tavlamast sirasinda ¢ézliinmeden
kaldiklar1 ve yiiksek sicakliklara uzun siireler maruz kalmalar1 halinde M23Cg ve MgC
karbiirleri icerisinde ¢dziindiikleri bildirilmistir. 1290°C sicaklikta yapilan sinterleme
islemi sirasinda olusmus olabilecek cesitli karbiirlerin varligini tespit etmek amaciyla
Sekil 6.44’te verilen EDX analizi degerler incelenmistir fakat analiz degerleri
icerisinde karbon elementinin varlgina rastlanmamistir ve farkli bir bolgeden
noktasal olarak element analizi yapilmistir. Sekil 6.45°te, 1290°C sicaklikta
sinterlenmis numunenin farkli bir bolgesine ait SEM goriintiisii verilmistir. Sekil
6.45’te verilen SEM goriintiisii lizerinden noktasal olarak EDX analizi yapilmistir.

Elde edilen EDX analiz degerleri Sekil 6.46°da verilmistir.

Sekil 6.45 iizerinde verilen 1 numarali nokta incelendiginde EDX analizi dl¢iimiiniin
tavlama ikizi lizerinden alindig1 goriilecektir. EDX analizi, tavlama ikizi olusumu
sirasinda alasim igerisinde bulunan elementlerin yapida kalip kalmadiklarini gérmek
diisiincesiyle belirtilen bolgeden alinmistir. Sekil 6.44’te verilen genel ve Sekil
6.46°da verilen noktasal analiz degerlerinin her ikiside incelendiginde yapi igerisinde
karbon elementinin varligina rastlanmamistir. Karbon elementinin dogas1 geregi yapi
igerisinde tespinin zor oldugu bilinmektedir. Buna bagli olarak kismen var oldugu
diistiniilen karbon elementinin tespiti amac1 ile bolgesel element haritas1 ¢ikarilmigstir

(Sekil 6.47).
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. Line Intensity Ermror Cone
(cfs) 2-sig
Ka 000 0000
Ea 000 0000 \Q.O00 wit.%
Ka 065 0510 1.3 wt%
Ea 00 0419 1435 wi%
Ka 000 0000 0000 wt%
Ea 000 0000 0000 wid
Ka 087 0388 1024 wit%
Ea 1278 2260 18380 wi%
Ea 078 0351 1194 wt%
Ka 179 02846 3196 wt%
Ea 119 0491 2743 wi%
Ka 42328 2934 0054 wih
La 068 0522 2469 wt%
La 246 0992 0176wt
100000 wt% Total

Sekil 6.46. 1290°C sinterlenmis numuneye ait noktasal EDX analizi

Sekil 6.46’da verilen noktasal analiz degerlerine gore yapi icerisinde oksijen
elementine rastlanmamistir. Cihazin algilama kapasitesi dikkate alindiginda oksijen
elementinin olmadigin1 séylemek zordur. Bu duruma paralel olarak oksitlenmenin
olmadig1 veya ¢ok diisiikk oranlarda oldugu diistiniilmektedir. Sinterleme islemi
sonrasi oksijenin tespit edilememesi sinterleme islemi sirasinda kullanilan yiiksek
safliga sahip argon atmosferinin INCONEL 625 alagiminin sinterlenmesi i¢in uygun
ortam olarak diisiiniilmektedir. 1290°C sicaklikta sinterlenmis INCONEL 625
numuneye ait sinterleme sonrasi yapi icerisinde bulunan elementlerin dagilimini
incelemek amaciyla haritalama yontemiyle elementel analiz haritast c¢ikarilmastir.

Elde edilen elementel analiz haritast sonuglar1 Sekil 6.47°de verilmistir.
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Sekil 6.47. 1290°C de sinterlenmis numunenin elementel analiz haritasi

Sekil 6.47°de verilen elementel analiz haritas1 incelendiginde matris yap1 icerisinde
bulunan ana alasim elementleri diyebilecegimiz Cr, Mo, Nb ve Fe gibi elementlerin
homojen olarak dagildigi soylenebilir. INCONEL 625 alasiminin yapisi igerisinde
¢ok diisiik oranlarda bulunan P (agirhik¢a %0,015) ve S (agirlikga %0,015)
elementlerinin bolgesel olarak birka¢ noktada varligi tespit edilmistir. Ayrica yapi
igerisinde bulunan C elementinin varligi bolgesel olarak birka¢ noktada kismen
goriilebilmektedir. Bu durum 1290°C sicaklikta yapilan sinterleme islemi sonrasinda
karbiir olusumunun baslangicina bir isaret olarak distiniilebilir. Sekil 6.44°te verilen
EDX analiz degerleri ve Sekil 6.47°de verilen elementel analiz haritasi incelendigin
de 1290°C sicaklikta yapilan sinterleme ve firinda sogutma islemi sonrasi karbiir
olusumu meydana gelmedigi diisiiniilmektedir. 1300°C sicaklikta sinterlenmis
numuneye ait SEM goriintilleri ve EDX analizi sonuglar1 Sekil 6.48-6.53’te
verilmistir. Sekil 6.48’de verilen SEM goriintiisii incelendiginde malzeme iizerinde
tavlama ikizlerinin bulundugu ve malzeme geneline dagilmis parlak renkte yapilarin

oldugu goriilmektedir.
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Sekil 6.48. 1300°C sicaklikta sinterlenmis numuneye ait SEM gériintiisii

1290°C sicaklikta sinterlenen numuneye kiyasla malzeme genelinde bulunan
gozenek boyutlarinin 1300°C sicaklikta sinterlenen numunede daha biiyiik oldugu
goriilmektedir. 1300°C sicaklikta sinterlenmis numunenin yogunlugundaki kismi
azalmanin sebebinin gézenek biiylimesin oldugu diisiiniilmektedir, elde edilen SEM
goriintlisti bu durumu destekler niteliktedir. Sekil 6.48’de verilen SEM goriintiisii
incelendiginde tane yapist kismen degisiklik gostermeye baslamistir ve tane
siirlarinda parlak renkte goriintiller mevcuttur. Toz metal pargalarin sinterlenmesi
sirasinda sinterleme sicakligindaki artisa bagli olarak tane irilesmesi meydana
gelebilecegi gesitli ¢alismalarda rapor edilmistir [German, 2007, Setasuwon ve ark.
2008]. Yapilan c¢alismada sinterleme sicakligindaki artisa bagli olarak tane
boyutunda bir artis oldugu soylenebilir. 1300°C sicaklikta da 1290°C sicaklikta
oldugu gibi tane sinirlarinda parlak renkli bolgelerin oldugu goriilmektedir ve
solidiis-likidiis sicaklik aralifinda yapilan sinterlemelerde siipersolid sivi faz
sinterleme sisteminin aktif oldugu bilinmektedir ve bu mekanizmanmn 1300°C
sicaklikta yapilan sinterleme isleminde de aktif oldugu diisiiniilmektedir. 1300°C de
sinterlenmis malzeme {izerinde olusmus olabilecek yapilarin tespiti amaciyla EDX
analizleri yapilmistir. Sekil 6.49’daki SEM goriintiisii tizerinde verilen 4 farkli nokta
tizerine EDX analizi uygulanmistir. SEM resmi iizerinde verilen noktalar dikkatle
incelendiginde analizlerin farkli bolgelerden alinmaya ¢alisildigi anlasilacaktir. SEM

resmi iizerinde verilen 1 numarali analiz noktas1 tavlama ikizi iizerinden, 2 numarali
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analiz noktasi tane yapisi igerisinden, 3 numarali analiz noktasi tane sinirina yakin
bolgeden ve 4 numarali analiz noktasi ise tane sinir1 iizerinde bulunan pargacik

tizerinden alinmustir. Sekil 6.50°de SEM goériintiisii lizerinde verilen 4 farkli noktaya

ait EDX analiz degerleri verilmistir.

Sekil 6.49. Noktasal EDX analizi i¢in alinmig SEM goriintiisii

Sekil 6.50’de verilen analiz degerleri incelendiginde baslangic malzemesi igerisinde
bulunan elementlerin yap: igerisinde kendilerini muhafaza ettikleri goriilmektedir.
INCONEL 625 ve INCONEL 718 gibi siiperalagimlar igerisinde tungsten, tantalyum,
molibden ve niyobyumun ana refrakter malzemeler olarak kullanildigi belirtilmistir
[Patel ve Smith, 2005]. Sekil 6.50 a,b ve c’de verilen noktasal analiz degerleri
incelendiginde agirlikca Nb orani baslangic tozu igerisinde verilen deger araliginin
(% agirlikca 3,15-4,15) igerisindedir. Sekil 6.50 d’de tane sinir1 {izerinden alinan 4
numarali noktasal analiz degeri incelendiginde Nb elementinin agirlik¢a degeri diger
3 noktadan daha diisiik ¢ikmistir ve baslangic araliginin disindadir. Sekil 6.50 d’de
verilen 4 numarali noktanin analizi ile ilgili farkli bir dikkat c¢ekici nokta yapida
baslangi¢ oranlarina kiyasla yiiksek oranda karbon elementinin varliginin tespit
edilmesidir. Nb elementinde meydana gelen azalma ve yapida olusan karbon
elementine baglh olarak bu bodlgede MC tipi NbC karbiirlerinin olustugu
diisiiniilmektedir. Benzer bir sonu¢ Ozgiin ve arkadaslar1 tarafindan elde edilmistir

[Ozgiin ve ark., 2013].
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Elt.

Line Intensity Emror C

onc

(cls)  2-sig a)
Cr Ka 11946 6910 22649 wt%
Fe Ka 6.19 1573 1615 wt%
Ni Ka 134.13 7.322 58780 wt.%
Nb La 10.94 2092 3400 wt%
Mo La 40.95 4.046 13557 wt%
100.000 wt% Total
kV 15.0
Takeoff Angle  35.0°
Elapsed Livetime 10.0
Elt. Line Intensity Error Conc
{cfs) 2-s1g b)
Cr Ka 11598 6808 21.102 wt%
Fe Ka 503 1417 1.251 wt%
Ni EKa 14284 7.555 60.08% wt%
Mt La 1472 2425 4407 wt%
Mo La 41.21 4058 13151 wt%
100,000 wt% Total
At 150
Takeoff Angle 25.0°
Elapsed Livetime 10.0
Elt. Line Intensity Error Conc
(cls)  Z-sig c)
Cr Ka 112,07 6.8%% 22414 wt%
Fe Ka 443 1330 1144 wt%
Ni EKa 13717 7405 59744 wt%
Nk La 12,60 2244  38% wt%
Mo La 38.85 3941 12.801 wt%
100.000 wt%% Total
v 15.0
Takeoff Angle  35.0°
Elapsed Livetitne 10.0
Line Intensity Error Conc
(efs) I-sig d)
Ka 1087 2085 11.152 wt%
Ka 1.19 0690  0.138 wt%
Ka 477 1380 0465 wt%
Ka 207 0909  0.200 wt%
Ka 1849 2719 1744 wt%
Ka 272 1042 0357 wth
Ka 11673 6831 19661 wt%
Ka 006 0161  0.013 wt%
Ka 582 1526 1351 wt%h
Ka 212 0921 0675 wt%
Ka 136,52 7.388 53785 wth
La 751 1732 2036 wt%
La 2906 3400 5423 wth
100,000 wt.% Total

Sekil 6.50. 1300°C sicaklikta sinterlenmis numuneye ait 4 farkli noktadan alinmis

EDX analizleri;

a) 1 numarali nokta
b) 2 numarali nokta
¢) 3 numaral1 nokta
d) 4 numarali nokta
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Sekil 6.49’da verilen SEM goriintiisii {izerinde 4 numarali noktadan alinan EDX
analiz degerleri sonuglarina paralel olarak 1300°C sicaklikta yapilan sinterleme
islemi ile farkli tip karbiirlerin olusabilecegi diisiincesine varilmistir. Sekil 6.50°de
verilen 4 numarali nokta {izerinden alinan analiz degerlerinin daha iyi anlasilmasi ve
farkli tip karbiir olusumunun olup olmadigint daha iyi anlamak i¢in ayni malzemeye
ait daha yiiksek biiylitme oranlarinda SEM goriintiisii alinmistir ve EDX analizleri
yapilmistir. Yiiksek bliyiitme oranlarinda alinan SEM goriintiileri ve EDX analiz

degerleri Sekil 6.51 ve 6.52°de verilmistir.

GUTEF MLEZ.

Sekil 6.51. 1300°C sicaklikta sinterlenmis numuneye ait SEM goriintiileri
a) X5000 biiylitme
b) X5000 biiyiitme bolgesinde analiz noktalar1

Sekil 6.51 a’da yiiksek biiyiitme oraninda alinmis 1300°C sicaklikta sinterlenmis
numuneye ait SEM resmi goriilmektedir ve Sekil 6.51 b’de ise ayn1 biiyiitme de elde
edilen SEM resmi {izerinden noktasal analiz degerlerinin alindig1 bdlgeler
gorinmektedir. SEM resmi {lizerinde goriinen ve karbiir olusumu olarak diisiiniilen 4
farkli noktadan analiz degerleri alinmistir. Elde edilen analiz degerleri Sekil 6.52
a,b,c ve d’de verilmistir. Sekil 6.52°de verilen 4 farkli noktaya ait analiz degerleri
incelendiginde biitiin noktalarda agirlikca % 2,230-8,798 araliginda C elementinin

varligi tespit edilmistir.
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Line Intensity Error Conc
(e/d)  Zsig a)
Ka 919 1917 ET9E wtd
Ka 443 1331 1551 wt%
Ka 412 1284 0426 wt%
Ka 414 13287 0362 wt%%
Ka 000 0000 0000 w2
Ka 000 0000 0000 wt%
Ka 1.54 0734 0186 wt%
Ka 11948 6912 18355 wt%%
Ka 296 1088 0527 wt%%
Ka 362 1203 0763 wt%%
Ka 234 0967 0670 wt%
Ka 14445 7800 51105 wt%%
La 1520 2466 3716 wt%%
La 5184 4553 13561 wt%%
100000 wt%% Total
Line Intensity Error Cone
(c/9)  Zsig b)
Ka 198 0880 2230 wt%
Ka 378 1229 1383 wt%
Ka 077 0556 0092 wt%
Ka 657 1621 0633 wt%%
Ka 0.00 0000 0000 w2
Ka 285 1066 0271 wt%%
Ka 3323 1136 0434 wt%%
Ka 11045 6644 12699 w3
Ka 0.00 0000 0000 wt%%
Ka 682 1651 1578 wt%%
Ka 133 0730 0420 wt%
Cr Ka 14406 7588 56196 wt%
Mn La 1352 2325 3723 wt%
Ti Ti % La 4871 4412 14332 wt%
ool e 100000 wt% Total
Line Intensity Ermror Conc
(ofs) 2-sig C)
Ka 3200 1131 3459 wt %
Ka 505 1421 1781 wtf%
Ka 337 1160 039wt
Ka 236 0971 0233 wt%
Ka 000 0000 0000wt
Ka FA4 1725 0705wt
Ka 445 1334 0587 wil%
Ka 120089 6952 20263 wt%%
Ka 050 0446 0.09% wt%
Ea 289 1075 DAA4 wt%
Ka 022 0574 0259 wt%
Ea 14607 7A42 36638 wt%h
La 225 1216 2244 wt%
La 4346 4169 12626 wt%
100.000 wt%  Total
Intensity Error  Conc
(cfs) 2-sig d)
671 1637 6936 wt%
525 1448 1817 wi%
094 0612 0110 wt%
126 0708 0124 wt%
106 0652 0103 wi%
1086 2083 1023 wt%
015 0246 0020 wt%
11641 63821 19348 wit%
041 0407 0020 wt%
507 1424 1154 wt%
036 0378 0112 wt%
14718 7669 57274 wt%
875 1E7D 2374 wi%
3289 3625 9527 wifh
100000 wt.% Total

Sekil 6.52. 1300°C sicaklikta sinterlenmis Sekil 6.51 b> de verilen SEM goriintiisiine

ait 4 farkl noktadan alinmig EDX analizleri,
a) 1 numarali nokta
b) 2 numarali nokta
¢) 3 numaral1 nokta
d) 4 numarali nokta
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Tane igerisinden ve tane sinirina yakin bdlgelerden aliman genel EDX analiz
degerlerinde C elementine rastlanmamigtir. Bu duruma paralel olarak Sekil 6.51°de
verilen SEM resmi iizerinde agikca goriilen parlak renkli pargaciklar iizerinden
alinan noktasal EDX analiz (Sekil 6.52) degerlerinde baslangi¢ oranlarinina kiyasla
yiikksek oranda C elde edilmesi bu bdlgelerde karbiir olusumunun bir gostergesi
olarak diisiiniilmektedir. INCONEL 625 alagiminin mikroyapisi igerisinde, NizNb
(delta) cokeltisi, laves fazlar ve karmasik MC, MgC, M23Cg gibi ¢esitli fazlarin
bulundugu bildirilmektedir [Medeiros ve ark., 2000, Patel ve ark. 2000, Lal ve ark.
2000, Xu ve ark. 2013]. Ayrica Julien ve arkadaslari alasim 625’in mikro yapisal
karakteri icerisinde bulunabilecek yapilar1 iki kategoriye ayirmislardir bunlardan
ilkinin; s1v1 ve y faz arasinda Nb’ca zengin Laves (A2B tipi) baslangic, MC, MgC ve
M23C¢ gibi fazlarin oldugunu, ikinci olarak ise izotermal doniisiim sonucu tane
siirlarinda olusan NbC gibi karbiirlerin oldugunu belirtmislerdir [Julien ve ark.,
2006]. Caligmalarda kullanilan INCONEL 625 alasiminin matris yapisi igerisinde
agirlikga % 8-10 araliginda Molibden elementi bulunmaktadir. Bu tip nikel esash
siiperalasimlarin yapisi icerisinde Mo elementinin karbiir ¢okeltisi veya kat1 ¢ozelti
seklinde varligini siirdiirebilecegi ¢esitli ¢alismalar ile bildirilmistir [Pai ve ark.,
2010, Ozgiin ve ark. 2013]. Nikel esash siiperalagimlar igerisinde, YMK yapinin
bozunmasi ile, 400-700°C sicaklik araliginda uzun siireli bekletilmeleri sonucu
Ni(Cr,Mo0) c¢okeltilerinin olusabilecegi belirtilmistir. Farkli bir caligmada ise
agirlikca %6-8 den fazla Mo igeren siiperalasimlarda 800-980°C sicaklik araliginda
MeC tipi karbiirlerin olusabileceginden bahsedilmistir. 1300°C sicaklikta yapilan
sinterleme islemi sonrasi numunelerin firm igerisinde 10°C/ dak. sogutma hiz1 ile
sogutuldugu diisiiniildiiglinde yukarida belirtilen aralikta karbiir olusumu icin yeterli
siire beklenildigi diisiiniilmektedir. Ozgiin ve arkadaslar1 benzer sicaklikta yaptiklari
bir ¢alismada paralel bir durumdan séz etmislerdir [Ozgiin ve ark. 2013]. Mo
elementi ile olusan MgC tipi karbiirlerin yaklasik 980-1100°C sicaklik araliginda
¢oziindiigii literatiirde gesitli ¢aligmalarda belirtilmistir [Patel ve ark. 2005]. MgC tipi
karbiir yapisindan ayrilan Mo elementinin kat1 ¢dzelti olarak varligimi stirdiirdiigii
diisiiniilmektedir. Pai ve arkadaslar1 nikel matrisli yapilar igerisinde bulunan Mo
elementinin ¢Okelmesi sirasinda matris yapmin kafes yapisint  bozdugunu

belirtmislerdir [Pai ve ark. 2010]. 1300°C sicaklikta yapilan sinterleme islemi ile yap1
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icerisinde once MgC tipi karbiir olustugu ve sicaklik etkisine bagli olarak bu
karbiiriin icerisindeki Mo elementinin ¢ozelti durumuna gectigi diisiiniilmektedir.
1300°C sicaklikta sinterlenmis numuneye ait XRD analizlerinde elde edilen pikler ve
kafes parametresi degerleri incelendiginde diger sinterleme sicakliklarina gore bu
sicaklikta bir diizensiz durum olustugu goriilmektedir ve bunun sebebinin yap1
icerisinde ¢oziinen karbiir yapisina bagli olarak Mo elementinin oldugu
distintilmektedir. Sekil 6.52°de verilen EDX analiz degerleri incelendiginde yap1
icerisinde bulunan Mo elementi baslangic malzemesine (agirlikga % 8-10) kiyasla
cok farkli degerlerde ¢ikmistir. Mo elementinin farkli degerler vermesinin sebebinin
yapida olusan MgC karbiir tipinden ve daha sonra bu karbiiriin ¢dziinmesinden
kaynaklandig1 diisiiniilmektedir. Bu sinterleme sicakliginda elde edilen XRD pikleri
ve kafes parametresi sonuclari bu yaklasgimi destekler niteliktedir. Sekil 6.53’te
verilen elementel analiz haritasi incelendiginde Mo elementinin bolgesel olarak bir
kisimda y1g1lma sergilemedigi ve homojen olarak dagildigi goriilmektedir ve durum
yukarida bahsedildigi gibi olusan MgC tipi karbiir yapisinin ¢oziildiigiiniin ve Mo

elementinin serbest kaldigini destekler niteliktedir.
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Sekil 6.53. 1300°C de sinterlenmis numunenin elementel analiz haritasi
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Sekil 6.53’te verilen 1300°C sicaklikta sinterlenmis numuneye ait elementel analiz
haritas1 1290°C sicaklikta sinterlenmis numunenin elementel analiz haritasi ile
mukayese edildiginde yap1 igerisinde bulunan C elementinin varlig1 ve dagilim sekli
arasinda fark oldugu goriilecektir. 1300°C sicaklikta sinterlenmis numunenin
elementel analiz haritasina gére C elementi bir¢ok noktada goriilmektedir ve bu
durum bu sicaklikta karbiir olusumuna bir isaret olarak diisiiniilmektedir. 1300°C
sicaklikta sinterlenmis numune igerisinde cesitli karbiirler olustugu diisiincesi EDX
analiz degerleri ve elementel analiz haritasi ile ortiismektedir. Bu sicakliga ait XRD
analizlerinde elde edilen pikler ve kafes parametreleri degerleri ise EDX ve analiz

haritasin1 destekler niteliktedir.

Sekil 6.54’te 1310°C sicaklikta sinterlenmis numuneye ait SEM goriintiisii

verilmistir. Ayni resim iizerinden 3 farkli noktadan (parlak yapilar tizerinden) EDX

analiz degerleri alinmistir.

Sekil 6.54. 1310°C sicaklikta sinterlenmis numuneye ait SEM goriintiileri

Sekil 6.54’te verilen SEM goriintiisii incelendiginde yap1 igerisinde bulunan
gozeneklerde irilesme meydana geldigi goriilecektir. Elde dilen SEM goriintiisii
yogunluk degerlerini destekler niteliktedir. INCONEL 625 ve K3 sistemi
kullanilarak hazirlanan besleme stoklarmin likidiis sicakligt DTA egrilerinden

yaklasik 1335°C olarak tespit edilmistir (Bkz. Sekil 5.2). Numunelerin likidiis
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sicakligina yaklastik¢ca mikroyapisal degisimlerinin daha fazla oldugu buna paralel
olarak birbirine yakin gézeneklerde birlesme oldugu diisliniilmektedir. Bu sinterleme
sicakliginda yogunlukta meydana gelen kismi azalmanin sebebinin belirtilen duruma
bagli oldugu diisiiniilmektedir. 1310°C sicaklikta sinterlenen numunelerde de 1300°C
sicaklikta sinterlenen numunelerde oldugu gibi malzeme icerisinde farkli yapilarin
oldugu diistinilmektedir. Yap1 igerisinde olusabilecek farkli fazlarin tespiti i¢in
Sekil 6.54°te verilen SEM resmi tizerinde 3 farkli noktaya EDX analizi yapilmistir

analiz degerleri Sekil 6.55’te verilmistir.

Sekil 6.55’te verilen EDX analiz degerleri incelendiginde her ii¢ noktadan alinan
analiz sonuclarima gore yiiksek oranda karbon elementinin varliga rastlanmistir.
Matris yiizeyinde karsilagilan bu yiiksek orandaki karbon miktar1 yapi igerisinde

karbiir olusumu meydana geldigi diistincesini destekler niteliktedir.

Julien ve arkadaslar1 enjeksiyon kaliplanmig INCONEL 625 alasimimin iizerine
yaptiklar1 bir ¢alismada 1144-1310°C sicaklik araliginda farkli ¢okelme sartlarinda
Nb’un durumuna bagli olarak ince tanmi sinir1 filmleri seklinde NbC karbiirlerinin
olusabilecegini belirtmislerdir. Ayni ¢alisma icerisinde Ni, Cr ve Mo nin durumuna
bagl olarak 1144-1310°C sicaklik araliginda Si un MgC tipi Kkarbiirlerin
cekirdeklenmesine destek olabilecegini ve tane sinirinda ayrik ve siitunsal diizensiz
sekilli olarak MgC tipi karbiirlerin olustugunu bildirmislerdir [Julien ve ark., 2006].
Sekil 6.55’te verilen EDX analizlerinden elde edilen sonuglar 1310°C sicaklikta
yapilan sinterleme islemi ile MgC tipi karbiirlerin olustugu disiiniilmektedir.
Belirtilen sinterleme sicaklig1 Julien ve arkadaslarinin ¢alismalarinda belirttigi karbiir
olusum sicakligi arasindadir. 1310°C sicaklikta sinterlenmis numunelere ait XRD
pikleri ve kafes parametresi degerleri yap: igerisinde karbiir olusumu diisiincesini

destekler niteliktedir.
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Elt Line Intensity Error Conc a)
(cfs)  Z-sig

Z Ea 21.92 2,960 128455 wt

Cr Ka 15872 7965 15440 wtie

Fe Ka 8.6 1864 1051 wt%

M EKa 23611 9715 41962 wt

b La 1786 2672 3847 wth

Me La 4106 4051 2246 wtlo
100,000 wtio Total

kW 200
Takeoff Angle  35.0°
Elapsed Livetime 10.0

Elt  Lme Intensty Emor Conc b)
{(cfs)  Z-sg

Z EKa 3437 37707 | 36.986 wth

Cr Ka 13685 7397 11286 wt'

Fe EKa 825 1823 05947 wh

M Ea 19547 8840 28368 wtho

b La 50,94 6030 15096 wt%

Mo La 41.6% 4082 7318 wth
100.000 wt% Total

kv 200
Takeoff Angle  35.0°
Elapsed Livetime 10.0

Elt. Line Intensty Error Conc C)
{cfs)  2-sig

Ea 2651 3256 |30.905 wto

Ea 640 1600 3533 wth
r Ka 15183 77795 13835 wth
Fe Ka 737 1717 0834 wthe
M Ka 22304 5444 36806 wth
M La 1980 2814 3878 wtho
Mo La 4568 4457 10209 wt%
100.000 wtie Total

[P RN ]

kv 200
Takeoff Angle  35.0°
Elapsed Livetune 10.0

Sekil 6.55. 1310°C sicaklikta sinterlenmis Sekil 6.54°de verilen SEM gériintiisiine ait
3 farkli noktadan alinmis EDX analizleri;
a) 1 numarali nokta
b) 2 numarali nokta
¢) 3 numaral1 nokta
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6.10. Kaliplanmis Numunelerin Mikro Sertlik Degisimleri

Hacimce %65 INCONEL 625 ve %35 K3 iceren enjeksiyon kaliplanmis ¢ekme
deneyi numunelerinin, sinterleme islemi sonras1 mikro sertlik dl¢timleri yapilmustir.
Sertlik degerleri numune yiizeyinden diizgiin bir hat boyunca birden fazla noktadan

alinmistir ve elde edilen dlgiimlerin ortalamasi alinarak yorumlanmistir (Bkz. Resim

5.6).

Sekil 6.56 ve 6.57’de sinterleme sicakligina ve sinterleme siiresine bagli olarak
numunelerde meydana gelen sertlik degisimleri goriilmektedir. Sabit siirede (1 saat)
sinterleme sicakligina bagl olarak sertlik degerleri minimum 181 HVg1 maksimum
251 HV 1 araliginda degismektedir. Sekil 6.56°da verilen grafik incelendiginde artan
sinterleme sicakligina paralel olarak sertlikte bir artis oldugu sdylenebilir. Grafikte
verilen degerler incelendiginde en diisiik sertlik degerleri 1270°C sicakliklarda
sinterlenmis numunelerde elde edilmistir. Toz metal pargalarin sinterleme iglemi
sonrast yogunluklarinda artis meydan geldigi ve bu artisa bagli olarak sertlik
degerlerinde artis oldugu fakat sinterleme islemine bagli olarak tane boyutunda
meydana gelen irilesmenin sertligi diisiirdiigii bildirilmistir [German, 2007, German,
2005 Setasuwon ve ark. 2008, Mahani ve ark. 2013].
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> 1290°C
T
~— 210 o =>=1300 °C
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Sekil 6.56. Sinterleme sicakligina bagl sertlik degisimi
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1270 ve 1290°C sicakliklarda yapilan sinterleme islemi sonrasi olgiilen sertlik
degerlerinin kismen birbirine yakin oldugu sdylenebilir. Belirtilen sicakliklarda
sicaklik artisina bagli olarak yogunlukta belirgin artis elde edilmistir fakat sertlik
degerleri birbirine yakin ¢ikmistir bu durumun artan sicakliga bagli olarak tane
irilesmesinden kaynaklandig1 diisiiniilmektedir. 1270°C sicaklikta yapilan sinterleme
isleminin solidiis sicakligmmin altinda kaldigi ve malzemede yeterli miktarda
sinterleme olmamasina bagli olarak diisiik yogunluk elde edildigi ve yogunluk
degerlerine paralel olarak sertligin diisiik ¢iktigi sdylenebilir. 1290°C sicaklikta
yapilan sinterleme isleminde ise elde edilen sertlik degeri literatiirde yapilan benzer
calismalar ile paralellik sergilemektedir. Johnson ve arkadaslari yaptiklar1 ¢aligmada
ortalama boyutu (Dso) 9,7 mikron olan kiiresel sekilli INCONEL 625 tozunu
enjeksiyon kaliplayarak hidrojen atmosferinden 1290°C sicaklikta yarim saat siireyle
sinterlenmislerdir ve 197 HV(yaklasik 91 HRB) sertlik degerine ulastiklarini
bildirmislerdir [Johnson ve ark., 2004]. Yapilan ¢alismada ise 1290°C sicaklikta elde
edilen sertlik degerli ortalama 194 HV  dir. Olciilen sertlik degerlerinin Johnson ve
arkadaslarinin ¢alismasindan kismen diisiik olmasinin nedeninin kullanilan tozun
ortalama boyut dagilimdan kaynaklandigi disiiniilmektedir. Sekil 6.56
incelendiginde en yiiksek sertlik degerleri 1300 ve 1310°C sicaklikta yapilan
sinterleme islemlerinde elde edilmistir. Maksimum sertlik degerine 251 HVq sertlik
degeri ile 1310°C sicaklikta yapilan sinterleme isleminde ulasilmustir. Sinterleme
islemi ile elde edilen yogunluk degerleri mukayese edildiginde en yiiksek yogunluk
degerlerine 1290 ve 1300°C sicaklikta yapilan sinterleme islemleri ile ulagilmigtir
fakat en yiiksek sertlik degerlerine 1300 ve 1310°C sicaklikta yapilan sinterleme
islemleri ile ulasilmistir. Inconel 625 alasimimin nikel matris icerisinde Mo ve Nb
elementleri ile kat1 ¢ozelti sertlesmesi saglayacak sekilde kombine edildigi rapor
edilmistir [Shankar ve ark. 2001, Mittra ve ark. 2003, Julien ve ark. 2006]. 1300 ve
1310°C sicakliklarda yapilan sinterleme islemleri ile yapr igerisinde yiiksek miktarda
bulunan Mo elementi ile MgC tipi karbiirlerin olustugu ve bu karbiirlerin yaklasik
1100°C sicaklikta bozunmasi ile Mo elementinin ¢oziinerek kati ¢ozelti durumuna
gectigi diistiniilmektedir. Mo elementinin Ni-Cr matrisli yapilarda ¢ozelti durumuna
gecmesi sirasinda yiizey merkezli kiibik yapiyr bozdugu ve kafes yapisinda

carpilmalara neden oldugu bilinmektedir [Pai ve ark. 2010]. Kafes yapisinda
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meydana gelen bu carpilmadan dolay1 1300 ve 1310°C sicaklikta yapilan sinterleme
islemleri sonrasi elde edilen sertlik degerlerinin diger islemlerden daha yiiksek
ciktig1 diisiiniilmektedir. 1300°C sicaklikta yapilan sinterleme islemi ile MC tipi NbC
karbiirlerinin de olustugu ve karbiirlerin sertlik artisinda etkili oldugu
diistiniilmektedir. Elde edilen bu sonuclar XRD pikleri ve EDX analizlerinden alinan
sonuglar ile desteklenir mahiyettedir. 1300 ve 1310°C sicaklikta sinterlenmis
numunelere ait XRD pikleri ve kafes parametresi sonuglar1 incelendiginde yapi
icerisinde bir diizensizlik meydana geldigi goriilecektir. Kafes yapisi igerisinde
meydana gelen diizensizliklerin ¢arpilmalara neden olabilecegi ve bu duruma paralel
olarak sertlikte degisimler olabilecegi diisiiniilmektedir. 1300 ve 1310°C sicaklikta
sinterlenmis numuneler lizerine yapilan EDX analizi sonuglar1 diisiiniilen durumlari
destekler niteliktedir. Sekil 6.57°de ii¢ farkli sicaklikta (1290, 1300 ve 1310°C) artan
sinterleme siiresine bagli olarak sertlikte meydana gelen degisimler verilmistir. Genel
olarak sinterleme siiresine bagli alinan sertlik Slgtimleri lineer bir artis sergilemistir.
Fakat grafiklerde verilen degerler incelendiginde sinterleme siiresindeki artisa paralel
olarak sertlik degerlerinde kismi bir azalma gdzlenmistir. Bunun sebebinin ise artan
sinterleme stiresine bagli olarak kismen tane yapisinda meydana gelen irilesme ve
gozeneklerin birlesmesi ile yogunluk azalmasindan kaynaklandigi diisiintilmektedir.
Tane boyutundaki artisa bagli olarak sertlik ve mukavemet degerlerinde azalma

oldugu daha 6nce belirtilmistir.
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Sekil 6.57. Farkli sinterleme sicakliklarinda sinterleme siiresine bagli sertlik degisimi
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1300 ve 1310°C sicakliklarda siireye bagli yapilan sinterleme islemlerinde elde
edilen ortalama sertlik degerlerinin kismen birbirine yakin oldugu sdylenebilir. 1290
ve 1300°C sicakliklarda sinterlenmis numunelerden yaklasik %98 civarinda teorik
yogunluk elde edilirken 1310°C sicaklikta bu deger %97’nin altindadir. Fakat
1310°C sicaklikta biitiin sinterleme siirelerinde 240 HVg 1 sertligin ilizerinde degerler
elde edilmistir ve bu sonuclar biitiin sinterleme sicakliklart i¢in en yiiksek sertlik
degerleridir. Elde edilen sertlik degerleri 1310°C yapilan sinterleme islemi ile kafes
yapisinda bir diizensizlik meydana geldigi ve carpilma oldugu diisiincesini destekler
niteliktedir. Kristal kafes yapisinda meydana gelen degisimlerin ¢arpilmalara neden
oldugu ve bu duruma paralel olarak malzemenin sertlik ve mukavemetinde artig
oldugu bilinmektedir [Ozgiin ve ark., 2013]. Toz enjeksiyon kaliplama ile parga
tiretiminde siireye bagli olarak degisen sertlik degeri bir parametre olarak
degerlendirilecekse numunenin boyutsal bliziilmesi géz Oniline alinarak bir sonuca
varilabilir. Malzemede meydana gelen boyutsal biiziilme ve yogunlukta meydana
gelen diisiis INCONEL 625 alasimini sinterlemek i¢in 1310°C sicakhigin iist sinir

oldugu ve bu noktaya ¢ikilmamasi gerektigi diistiniilmektedir.
6.11. Kaliplanmis Numunelerin Cekme Deneyi Sonuclari

Farkli sicakliklarda sinterlenmis INCONEL 625 ¢ekme numunelerine ait gerilme-
gerinim egrileri Sekil 6.58-6.62’de verilmistir. Kaliplanmis numuneler 5 farkl
sicaklikta sinterlenmistir. 1250°C sicaklikta yapilan sinterleme islemi ile elde edilen
yogunluk degerinin ¢ok diisiik olmasi ve mikro yapi icerisinde bulunan gézeneklilik
miktarinin fazla olmas:t sebebiyle belirtilen sicaklik degerinde sinterlenmis

numunelerde cekme deneyi yapilmasina gerek goriilmemistir.

Sinterleme sicakligindaki degisime paralel olarak yogunlukta artis oldugu
bilinmektedir. Mikro yap1 icerisinde bulunan gdzeneklerin miktarinin ve boyutunun
numunenin yogunlugunu etkiledigi ve buna bagli olarak ¢ekme mukavemetinin

o

degistigi diisiiniilmektedir.
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Sekil 6.58. 1270°C sicaklikta sinterlenmis numunenin ¢ekme egrisi

Sekil 6.58-6.62°de verilen ¢cekme egrileri incelendiginde sinterleme sicakligindaki
artisa paralel olarak ¢ekme mukavemetinde bir artis oldugu gozlenmistir. En diisiik
akma (270 MPa) ve c¢ekme (543 MPa) mukavemeti degerleri 1270°C sicaklikta
sinterlenmis numunelerde goriilmiistiir. Belirtilen sicaklik degerinde diisiik ¢ekme
mukavemeti elde edilmesi beklenilen bir durumdur. 1270°C sicaklikta sinterlenmis
numunelerde elde edilen gozeneklilik miktari, yogunluk ve sertlik degerleri ¢ekme
deney sonuglarim1 destekler niteliktedir. 1270°C sicaklikta yapilan sinterleme
isleminin kullanilan besleme stokunun (%65 INCONEL 625 + %35 K83) solidiis
sicakligmin (1288°C) altinda kaldig1 dikkate almirsa belirtilen sicaklikta yapilan
sinterleme isleminin yeterli olmadigi soOylenebilir. Valencia ve arkadaslari
wax/polimer baglayict sistemi kullanarak %66 toz ylikleme oraninda INCONEL 625
alasimint  ¢ekme numunesi olarak kaliplamislardir. Enjeksiyon kaliplanmis
numuneleri farkh siirelerde (24, 30, 60 dak.) ve sicakliklarda (1288, 1289, 1298°C)
hidrojen atmosferinde sinterleyerek ¢ekme dayanimini incelemislerdir. Biitiin
sinterleme sicakliklarinda ve siirelerinde %99 un iizerinde teorik yogunluga
ulastiklarini ve sinterleme sicakliginin solidiis sicakliginin biraz iizerinde olmasinin
yeterli olacagini, ¢ok uzun sinterleme siirelerine gerek olmadigini rapor etmislerdir.
Ayni calisma igerisinde mikro yapisal tane boyutu degisimine bagli olarak akma
dayanimimnin 376,2-400,6 MPa araliginda, ¢ekme dayanimimin 665,5-848 MPa
araliginda ve % uzama miktarinin % 36,9-95,3 araliginda degistigi bildirilmistir

[Valencia ve ark., 1994].
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Sekil 6.59. 1290°C sicaklikta sinterlenmis numunenin ¢ekme egrisi
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Johnson ve arkadaslar1 tarafindan yapilan bir ¢alismada %65 toz yiikleme oranina

sahip INCONEL 625 iceren besleme stoklari enjeksiyon kaliplanmis ve 1290°C

sicaklikta yarim saat siireyle hidrojen atmosferinde sinterlenmistir. Sinterleme islemi

sonrast numuneler 1150°C’de 2 saat ¢ozeltiye alinip yagda sogutulmustur. Elde

edilen ¢ekme deneyi sonuglart déovme ve dokim INCONEL 625 malzemenin

mekanik 6zellikleri ile karsilastirilarak Cizelge 6.5’de verilmistir [Johnson ve ark.

2004].

Cizelge 6.5. Dokiim, dovme ve 1sil islem gormiis TEK 625 malzemenin
Ozelliklerinin karsilastirilmasi [Johnson ve ark., 2004]

TEK Dovme Dokiim
1290°C, 0.5 Saat
Yogunluk (g/cm®) 8,40 (%99,5) 8,44 -
Akma dayanimi (MPa) 230 490 350
Max. Cekme dayanimi (MPa) 600 965 710
Uzama %21 %50 %58
Sertlik 91 HRB 91.5HB -

1290°C sicaklikta 1 saat sinterleme siiresinde ortalama %98 teorik yogunluga

ulagilmigtir. Sekil 6.59’da verilen gerilme-gerinim grafigi incelendiginde akma

mukavemeti ve ¢cekme mukavemeti degerleri sirasiyla yaklasik 350 ve 600 MPa
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civarindadir. Yiizde uzama miktart ise yaklasik % 23 + 3 olarak hesaplanmistir.
Ozgiin ve arkadaslart TEK INCONEL 625 iizerine yaptiklar1 bir calismada 1300°C
sicaklikta ve 3 saat silireyle yapilan sinterleme islemi ile ortalama akma
mukavemetini 351 MPa, ¢cekme mukavemetini 650 MPa, yiizde uzama miktarin1 %
44 bulduklarin1 rapor etmislerdir [Ozgiin ve ark., 2013]. 1290°C sicaklikta 1 saat
siireyle sinterlenmis numunelerin ¢ekme deneyi sonrast elde edilen mekanik
ozelliklerinin Valencia, Johnson ve Ozgiin iin ¢alismalar1 ile mukayese edilebilir
oldugu goriilmektedir. Kismi farklarin sinterleme sartlarina ve kullanilan toz

boyutuna bagli olarak olustugu diisiiniilmektedir.

Sekil 6.60, 6.61°de verilen 1300 ve 1310°C sicakliklarda 1 saat siireyle sinterlenmis
numunelere ait c¢ekme egrileri incelendiginde en yiiksek c¢ekme mukavemeti
degerlerine bu sicakliklarda yapilan sinterleme islemi ile ulasildigi acikga
goriilecektir. Alasim INCONEL 625’in Ni - Cr matrisi igerisinde kat1 ¢ozelti
sertlesmesi seklinde (6zellikle Mo ve Nb elementlerinin olusturacagi kati ¢ozelti
sertlesmesi) mukavemet kazanmasi icin tasarlandigi cesitli caligmalarda rapor
edilmistir [Shankar ve ark., 2001, Mittra ve ark., 2003, Rai ve ark., 2004]. Bu alasim
icerisinde 1s1l islem sartlarna bagli olarak farkli fazlarin olusabilecegi, 600°C
tizerinde alasimin maruz kaldig1 sicaklik ve siireye paralel olarak MC, MgC, M23Ce,

Y, 7", 0 ve laves fazlarinin ¢okelebilecegi bildirilmistir [Rai ve ark., 2004].
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Sekil 6.60. 1300°C sicaklikta sinterlenmis numunenin ¢ekme egrisi
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1310°C - 1 saat sinterlenmis
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Sekil 6.61. 1310°C sicaklikta sinterlenmis numunenin ¢ekme egrisi

Mo elementinin siiperalasimin mikroyapisinda ya kat1 ¢ozelti olarak veya karbiir
cokeltisi olarak bulunabilecegi bildirilmektedir [Garimella ve ark., 1997,
Sundararaman, 2002]. Siiperalagimlarin mikroyapist icerisinde Mo elementinin
olusturabilecegi karbiir tipinin MgC oldugu ve karbiiriin %6-8’den fazla W veya Mo
iceren alasimlarda 800-980°C sicaklik araliginda olusabilecegi rapor edilmistir
[Sundararaman, 2002, Ozgiin ve ark., 2013]. INCONEL 625 iizerine yapilan benzer
bir ¢alismada 1300°C’de 3 saat sinterleme isleminden sonra numuneleri 10°C/dak.
hiz ile soguttuklarim ve MgC tipi karbiirlerin olusumu igin 800-980°C sicaklik
araliginda yeterli siirenin mevcut oldugu rapor edilmistir. Ayn1 ¢alisma icerisinde
olusan MgC tipi karbiirlerin 1000-1100°C sicaklik araliginda ¢oziindiigii ve ¢dziinen
MeC tipi karbiirler tarafindan serbest birakilan Mo elementinin matriste kat1 ¢ozelti

durumuna gectigi bildirilmistir [Ozgiin ve ark., 2013].

Yapilan deneysel ¢alismalarda kullanilan INCONEL 625 alasimi igerisinde bulunan
Mo elementinin miktar1 % 8-10 araliginda degismektedir. 1300 ve 1310°C sinterleme
sicakliklarmin kullanilan besleme stokunun solidiis sicakligmim (1288°C) yeterince
tizerinde oldugu ve firin icerisinde yapilan sogutma isleminin siiresinin karbiir
olusumuna yeterli oldugu dikkate alinirsa MgC tipi karbiirlerin olustugu ve belirtilen
sicakliklarda bu karbiirlerin bozundugu diistiniilmektedir. Karbiir bozunmasina bagl
olarak ayrisan Mo elementinin yer alan kat1 ¢ozeltisi olarak varligini devam ettirdigi
sOylenebilir. Ni elementinin atom yaricap1 ile Mo elementinin atom yaricap1 arasinda

%12°1ik bir fark oldugu ve yer alan kati ¢6zeltisi olusturan Mo elementinin meydana
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getirdigi kafes carpilmalarinin sertlikte artisa neden oldugu bilinmektedir [Ozgiin ve
ark., 2013]. Yapilan c¢alismalarda 1300 ve 1310°C sicaklikarda sinterlenmis
numunelerde elde edilen sertlik degerleri yukarida belirtilen durumlar1 destekler
niteliktedir. Sekil 6.60 ve 6.61°de verilen ¢ekme egrileri incelendiginde belirtilen
sinterleme sicakliklarinda ortalama akma mukavemeti 395-405 MPa araliginda,
cekme mukavemeti ise 634-664 MPa araliginda ve yiizde uzama miktar1 %12-14
araliginda degismektedir. Elde edilen ¢cekme mukavemeti degerleri ve uzama miktari
incelendiginde numunelerin siinek bir kopma sergilemedikleri sdylenebilir. XRD
pikleri, kafes parametresi degisimleri, sertlik ve yogunluk degerleri 1300 ve 1310°C
sicaklikta elde edilen mekanik ozellikleri destekler niteliktedir. 1300 ve 1310°C
sicakliklarda yapilan sinterleme islemleri ile en yiiksek ¢ekme mukavemeti degerleri
elde edilmis olsa da numunelerin tipik bir siinek kopma sergilemedikleri dikkate
alinmalidir. Enjeksiyon kaliplanmis ve 1310°C sicaklikta sinterlenmis numunelerde
gozenek yapisina bagli olarak meydan gelen boyutsal biiziilme miktarlart da ¢aligma
parametresi olarak degerlendirilmelidir. Elde edilen yogunluk, sertlik ve boyutsal
biiziilme degerleri mukayese edildiginde 1290°C sicaklikta yapilan sinterleme
islemlerinde daha kararli numuneler elde edildigi sdylenebilir. Sekil 6.62°de 1290°C
sicaklikta farkli siirelerde sinterlenmis numunelerin gerilme — gerinim egrileri
verilmistir. Sinterleme siiresine bagl olarak ¢ekme mukavemetinde kismi bir artig
oldugu sdylenebilir. Zaman ve enerji tasarrufu bakimindan 1 saat sinterleme

isleminin INCONEL 625 alagimi i¢in yeterli olacag: diistiniilmektedir.
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Sekil 6.62. Sabit sicaklikta farkl: siirelerde sinterlenmis numunelerin ¢ekme egrileri
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6.12. Cekme Deneyi Yapilmis Numunelerin Kirik Yiizey Incelemeleri

%65 INCONEL 625 ve %35 K3 igeren besleme stoklar1 ile kaliplanmis, sabit
sinterleme siiresinde (1 saat) farkli sicakliklarda (1270, 1290, 1300 ve 1310°C)
sinterlenmis ve c¢ekme deneyi yapilmis numunelere ait kirik yilizeylerin SEM
goriintiileri  Sekil 6.63 - 6.66’da verilmistir. Numunelerin tamaminda, biitiin
sinterleme sicakliklarinda elde edilen kirik yiizeyler de tipik siinek kirilma gostergesi

olan ¢ukurcuklu (dimples) kirilma yiizeyi tespit edilmistir.

Nikel matrisli alasimlarin genellikle siinek davranis sergiledigi bilinmektedir [Matsui
ve ark., 2011]. Xu ve arkadaslar1 yaptiklari ¢alismada INCONEL 625 alasimi ile
tirettikleri numunelere ¢ekme testi uygulamiglardir. Cekme testi sonrasi kirik yiizey
incelemesi sonucunda siinek c¢ukurcuklu kirilma yiizeyi elde ettiklerini rapor
etmislerdir. Ayni ¢alismada ¢ukurcuklar icerisinde birka¢ ince Laves partikiillerinin
ve MC karbiirlerinin olustugundan ve bunlarin partikiil/matris ara yiizeyinde mikro
bosluklara neden oldugundan bahsedilmistir [Xu ve ark., 2013]. Yapilan ¢ekme
deneyleri sonucu ulasilan kirik yiizey goriintiileri Xu ve arkadaslarimin elde ettigi

goriintiiler ile paralellik sergilemektedir.

Cui ve arkadagslar1 [Cui ve ark., 2010] yiliksek Cr oranina sahip paslanmaz ¢elik
alagimini toz enjeksiyon kaliplama yontemi ile sekillendirerek ¢ekme numuneleri
elde etmistir. Farkli 1s1l islemler uyguladigi numunelere ¢ekme testi uygulamis ve
kirik yilizey incelemesi yapmustir. Elde ettigi kirik yiizeylerde tipik siinek ¢cukurcuklu
bolgelerin olustugunu rapor etmistir. Cui yaptig1 calismada ¢ozeltiye alma islemi
uygulanmis ve sinterlenmis numunelere ayr1 ayr1 gekme testi uygulamistir. Cozeltiye
alinmis numunelerin kirik yiizeylerinin ¢gukurcuklu oldugunu fakat ¢ukurcuklarin ¢gok
bliylik ve derin oldugunu bildirmistir. Sadece sinterlenmis numunelerin kirik
yiizeylerinin ise ¢ukurcuklu goriintii olusturduklarini fakat cok karmagsik bir goriintii
olustugunu sdylemislerdir. Cui ve arkadaglart kirik ylizeylerde olusan goriintii
farklarinin matris yap1 icerisinde yiiksek miktarda bulunan Cr elementinin yeni
yapilar olusturmasina baglamaktadir [Cui ve ark., 2010]. Sekil 6.63-6.66’da verilen
kirik ylizey goriintiilerinin Cui ve arkadaslarinin elde ettigi goriintiiler ile benzerlik

sergiledigi soylenebilir. INCONEL 625 alasimi icerisinde bulunan yiliksek miktarda
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ki Cr elementinin sinterleme sicakligina bagli olarak yapi igerisinde farkli olusumlara

neden olabilecegi diisiiniilmektedir.

Sekil 6.63. 1270°C sinterlenmis numuneye ait gekme deneyi sonrasi kirik yiizey
a) X500 biiyiitme
b) X1000 biiylitme

Sekil 6.64. 1290°C sinterlenmis numuneye ait cekme deneyi sonrasi kirik yiizey
a) X500 biiyiitme
b) X1000 biiyiitme
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Sekil 6.65. 1300°C sinterlenmis numuneye ait gekme deneyi sonrasi kirik yiizey
a) X500 biiyiitme
b) X1000 biiylitme

Sekil 6.66. 1310°C sinterlenmis numuneye ait gekme deneyi sonrasi kirik yiizey
a) X500 biiyiitme
b) X1000 biiyiitme

Ni esashi siiperalagimlarda minimum siinekligin tane simir1 gevreklesmesi,
deformasyon mekanizmalar1 ve y' irilesmesi gibi bazi 6nemli faktorlere bagli oldugu
rapor edilmistir. Aragtirmacilar uygulanan 1s1l islemin siiresine ve sicakligina baglh
olarak yapisal degisimlerin olusabilecegi bu degisimlerin elde edilen kirik ylizey

sekline etki edecegi bildirilmistir [Sajjadi ve Zebarjad, 2006].
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Ni-Mo alagimli demirin kirilma davranisi {izerine sicakligin etkisinin incelendigi bir
calismadan ¢ekme-darbe deneyleri yapilmis ve kirik yiizeyleri incelenmistir. Cekme
testi yapilmis yiizeylerde ¢ukurcuklu bélgelerle karsilasildigi ve bu ¢ukurcuklarin sig
oldugu belirtilmistir. Esas malzemenin diisiik siineklik ve yiliksek mukavemet
sergiledigi bolgelerde s1g ¢ukurcuklar goriilecegi rapor edilmistir [Chawla ve ark.,
2008]. Sekil 6.65 ve 6.66’da verilen kirik yiizey gorintileri Chawla ve
arkadaslarinin elde ettigi gorintiiler ile paralellik sergilemektedir. Sekil 6.65 ve
6.66’da verilen kirik yiizeylerde sig ¢ukurcuklar oldugu goriilmistir. Bu
sicakliklarda sinterlenmis numunelerde elde edilen ¢gekme deney sonuglarint kirik
yiizey goriintiileri destekler niteliktedir. Sekil 6.65 ve 6.66°da verilen kirik yiizey
resimlerinde bu sicakliklarda sinterlenmis numunelerde ¢ekme deneyi sonucu sig
cukurcuklu bolgeler olusmustur. Bunun sebebi olarak sinterleme sicakligina bagh
matris yapimin igerisinde olusabilecek c¢esitli fazlarin mukavemeti artirrdigi ve

stinekliligi azalttig1 diisiiniilmektedir.

1290, 1300 ve 1310°C’de sinterlenmis numunelere ait kirik yiizey analizleri
igerisinde cesitli partikiillere rastlanmistir. Bu partikiillerin muhtevasini tespit etmek
amaci ile Sekil 6.64-6.66’da verilen kirik yiizey SEM goriintiileri iizerinden bazi
bolgelerde varilig1 tespit edilen partikiiller lizerinden EDX analizleri yapilmistir ve
Sekil 6.67-6.69’da verilmistir. Sekil 6.68 ve 6.69’da verilen analiz degerlerleri
belirtilen sinterleme sicakliklarinda karbiir olusumu diisiincesini  destekler

niteliktedir.
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Sekil 6.67. 1290°C’de sinterlenmis numuneye ait partikiil analizi
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Sekil 6.68. 1300°C’de sinterlenmis numuneye ait partikiil analizi
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Sekil 6.69. 1310°C’de sinterlenmis numuneye ait partikiil analizi
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7. SONUCLAR

Kiiresel sekilli nikel esasli sliperalasim INCONEL 625 tozu K1 ve K2 baglayici
sistemleri ile karistirilarak besleme stoklart hazirlanmistir. Besleme stoklarinin
reolojik ozellikleri incelenmistir. Reoloji sonuglarina goére 0zgiin bir baglayici
sistemi olarak K3 gelistirilmistir. Gelistirilen K3 sistemi INCONEL 625 tozu ile
kanstirilarak TEK islemi gergeklestirilmistir. Yapilan caligmalardan asagidaki

sonugclar elde edilmistir;

= K1 baglayict sistemi kullanilarak olusturulan besleme stoklarinda numunenin
cihazdan akis sekli (spiral) ve numune yiizeyinin durumuna gore reolojik
ozellikler agisindan en iyi sonuglar %61 toz igeren besleme stoklarinda 180°C

sicaklikta ve 2,069 MPa basingta elde edilmistir.

» K2 sistemi kullanilarak yapilan ¢alismalarda toz tasima kapasitesi %59’dan %71°e
cikarilmigtir. Enjeksiyon parametreleri agisindan en uygun viskozite ve kayma
hiz1 degerleri %65 ve 67 toz yiikleme oranlarinda elde edilmistir. %65 toz:
viskozite; 121,114 Pa.s, kayma hizi; 161,023 s (160°C-0,298 MPa) %67 toz:
viskozite; 113,742 Pa.s, kayma hizi; 171,460 st (160°C-0,298 MPa). INCONEL
625 tozu ve K2 i¢in yukarida verilen degerlere bagl olarak kritik toz yiikleme

oran1 hacimce %69 olarak tespit edilmistir.

= INCONEL 625 tozu ve K3 kullanilarak hazirlanan besleme stoklarinda hacimce
%63 ve %065 toz yiikleme oranlarinda reolojik acidan uygun degerler elde
edilmistir. K3 kiirti ile hazirlanan besleme stoklari i¢in kritik toz yiikleme orant

%067 olarak tespit edilmistir.

* Baglayic1 sistemleri igerisinde bulunan ve iskelet baglayici olarak kullanilan
PP’nin miktarinin akiskanligi zorlastiran bir durum sergiledigi belirtilse de ham
parcanin yogunlugunu artirmasi ve sinterleme asamasina kadar parca seklini
muhafaza etmesi bakimindan 6nemlidir. Bu duruma paralel olarak gelistirilen K3
sistemi igerisinde bulunan PP miktar1 K1 ve K2 sistemlerine oranla daha fazladir

ve reolojik 6zellikler agisindan herhangi bir problem olusturmamastir.
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Ozgiin bir baglayici formiilii olarak gelistirilen K3 sistemi ile hazirlanan besleme
stoklarinda K1 ve K2 sistemlerine kiyasla daha yiiksek ham mukavemet elde
edilmis olup ayrica yapilan incelemelerde piiriizsiiz (gdzeneksiz) numune

yiizeyleri tespit edilmistir.

Biitlin besleme stoklar1 pseudoplastik akis tipine uygun akis sergilemislerdir bu
durum kullanilan baglayict sistemlerinin (K1, K2, K3) enjeksiyon kaliplama

islemleri i¢in uygun oldugunun gostergesidir.

Hacimce %65 oraninda INCONEL 625 tozu ve %35 K3 igeren besleme stoklari
hazirlanmis ve ¢gekme numunesi olarak kaliplanmistir. Kaliplama islemi sirasinda
elde edilen reoloji sonuglar1 ve parametreleri dikkate almmustir. 180 ve 185°C
sicakliklar da yapilan denemelerde tam dolum elde dilmistir ve herhangi bir

capaklanma durumu ile kargilasilmamastir.

%065 oraninda INCONEL 625 tozu ve %35 K3 igeren besleme stoklari iki farkli
baglayic1 giderme (¢0zgen-1sil) islemine tabi tutulmustur. Heptan igerisinde
yapilan ¢dziindiirme islemlerinde wax tipi baglayici bilesenlerinin 65°C sicaklikta

tamamina yakinin ¢0ziindiig tespit edilmistir.

Sinterleme islemi sonrasi yapilan yogunluk Olciimlerinde en diisiik yogunluk
degerine 1250°C sicaklikta (teorik % 90,9) en yiiksek yogunluga 1290 ve 1300°C
sicakliklarda (teorik % 98) ulasilmistir. Genel olarak artan sinterleme sicakligina
bagli yogunlukta artis oldugu tespit edilmistir. 1300 ve 1310°C sicakliklarda ise
yogunlukta kismi bir azalma goézlenmistir, bu durumun artan sicakliga bagl olarak
mikro yap1 igerinde bulunan gozeneklerdeki birlesmeden kaynaklandigi

distiniilmektedir.

1300 ve 1310°C sicakliklarda sinterlenmis numunelerde elde edilen XRD
piklerinde farkli tepkime bdlgeleri gozlenmistir. Bu sicakliklarda yapilan
sinterleme islemleri ile kafes diizleminde bir diizensizlik olusabilecegi
diisiiniilmektedir. Sinterlenme islemi sonrasi elde edilen XRD pikleri kullanilarak

numenlerin kafes parametreleri hesaplanmistir. 1300 ve 1310°C de sinterlenmis
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numunelerin kafes parametrelerinde artis tespit edilmistir. Bu durumun kafes

diizeninde bir degisiklige neden oldugu diisiiniilmektedir.

Sinterleme sicakligina bagli olarak sertlik degerleri minimum 181 HVj;
maksimum 251 HVy; araliginda degismektedir. Maksimum sertlik degerine 251
HVo.1 sertlik ile 1310°C sicaklikta yapilan sinterleme isleminde ulasilmistir. Bu
sicaklikta yapilan sinterleme islemi ile yap1 icerisinde olusan karbiirlerin kafes
carptlmasina neden oldugu ve bu durumun sertlik artisina neden oldugu

distiniilmektedir.

En diisiik akma (270 MPa) ve ¢ekme (543MPa) mukavemeti degerleri 1270°C
sicaklikta sinterlenmis numunelerde tespit edilmistir. 1290°C sicaklikta 1 saat
sinterleme siiresinde elde edilen akma mukavemeti ve ¢ekme mukavemeti
degerleri sirastyla yaklasik 350 ve 600 MPa civarindadir. Yiizde uzama miktari
ise yaklasitk % 23 + 3 olarak hesaplanmistir. 1300 ve 1310°C sicakliklar da
sinterlenmis numunelerde elde edilen ortalama akma mukavemeti 395-405 MPa
araliginda, ¢ekme mukavemeti ise 634-664 MPa araliginda ve yiizde uzama
miktar1 %12-14 araliginda degismektedir. 1300 ve 1310°C sicakliklarda yapilan
sinterleme islemleri ile en yiiksek ¢ekme mukavemeti degerleri elde edilmis olsa
da numunelerin tipik bir siinek kopma sergilemedikleri dikkate alinmalidir. Elde
edilen yogunluk, sertlik, cekme daynimi ve yiizde uzama degerleri bir arada
dikkate alindiginda INCONEL 625 alasimmin 1290°C’de sinterlemesinin daha

uygun olacagi diigiiniilmektedir.
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