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Oz

Bu calismada tungsten karbiir- kobalt (WC-Co) besleme stogundan Toz Enjeksiyon Kaliplama (TEK) yontemi ile
elde edilmis numunelerin kimyasal baglayici asamasinda kullanilacak ¢oziicii tiirii arastirilmigtir. TEK yontemi ile
WC-Co besleme stogundan hazirlanan deney numunelerinin kimyasal baglayici giderme deneyleri onii¢ farkli
¢oziicii (Toluen, Benzen, Heptan, Aseton, Etanol, Karbon tetrakloriir (CCls), Etanol+ Karbon tetrakloriir (CCls),
Metanol, Nitrik asit, Hidroklorik asit, Siilfiirik asit, Kloroform, Dikloroetan) kullanilarak gerceklestirilmistir.
Deneyler sonucunda WC-Co besleme stogu i¢in bulunabilirlik ve maliyet agisindan en ideal ¢oziiciintin etanol
oldugu belirlenmistir. Ayrica deneyler sonucunda 60 ‘C sicaklik ve 60 saat siirede etanol igerisinde tutulan
pargalarda hedeflenen sonuglarin elde edildigi belirlenmistir.

Anahtar kelimeler: Baglayici Giderme, Toz Enjeksiyon Kaliplama, Tungusten Karbiir, Coziicii

Investigation of The Ideal Solvent For Parts Obtained From Tungsten
Carbide Feedstock

Abstract

In this study, the solvent type used in the chemical debinding process of the samples manufactured from tungsten
carbide - cobalt (WC-Co) feedstock by Powder Injection Molding (PIM) method was investigated. Chemical
debinding process experiments of the test samples prepared from WC-Co feedstock by PIM method were carried
out using thirteen different solvents (Toluene, Benzene, Heptane, Acetone, Ethanol, Carbon tetrachloride (CCly),
Ethanol + Carbon tetrachloride (CCls), Methanol, Nitric acid, Hydrochloric acid, Sulfuric acid, Chloroform
Dichloroethane). As a result of the experiments, ethanol was determined to be the most ideal solvent for WC-Co
feedstock in terms of availability and cost. In addition, as a result of the experiments, it was determined that the
targeted results were obtained in parts kept in ethanol at 60 °C temperature for 60 hours.
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1. Giris

TEK yontemi toz ve baglayici sistemin karigtirilmasi ile besleme stogunun hazirlanmasi, besleme
stogunun kaliplanmasi, baglayici giderme ve sinterleme olmak {izere dort temel asamadan meydana
gelmektedir. TEK yonteminde baglayici giderme, temel sikintilarin kaynagi ve genellikle en fazla zaman
alan asamadir [1, 2].

Genel olarak besleme stogu igerisindeki baglayicilar parganin hacimce %40’ 11 olustururlar.
Besleme stogu igerisinden biitiin baglayicilarin birden uzaklastirilmasi tozlarin dokiilmesine ve boylece
parcanin bozulmasina yol acar. Besleme stogu igerisindeki baglayiciy: sinterleme isleminden 6nce
cikarmaktaki bagarisizlik par¢anin bozulmasiyla sonuglanir. Bu sebeplerden dolayi literatiirde baglayici
giderme asamasimin kimyasal ve 1s1l olmak {izere iki temel asamada yapilmasi gerektigi belirtilmektedir
[1, 3, 4].
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Literatiirde besleme stogu igerisinde kullanilan baglayici eleman tiirlerine gore c¢ok farkl
¢oziiciilerin kullanildigi tespit edilmistir. Baojun ve arkadaslari [5] ¢cok elemanli baglayici sisteme sahip
hacimce % 65 toz yiiklemeli WC besleme stogunun kimyasal baglayici giderme deneylerini heptan
icerisinde gergeklestirmiglerdir. Deneyler sonucunda kusursuz parca iiretebilmislerdir. Lee ve
arkadaslar1 [6] TEK yontemi ile MWNT/PMMA nanokompozit parga iiretiminde hedefledikleri
sonuclara kimyasal baglayici giderme agsamasinda aseton kullanarak ulastiklarini belirtmiglerdir. Heng
ve arkadaslar1 [7] WC-10%Co besleme stogundan mikro enjeksiyon yontemi ile parca iiretimini
arastirmiglardir. Arastirmalart sonucunda numunelerin baglayici giderme asamasinda ¢oziicii olarak
heptan kullaniminin olumlu sonuglar verdigini belirlemiglerdir. Li ve arkadaslar1 [8] WC-Co besleme
stogundan ¢ift katmanli parca {retimini arastirmiglardir. Kimyasal baglayici giderme deneyleri
asamasinda ¢oziicii olarak trikloretan (trichloroethane) kullanmiglardir. Deney numunelerini trikloretan
icerisinde 10 saatten fazla tutarak hedefledikleri sonuglari elde ettiklerini belirtmislerdir.

Bu ¢alismada WC-Co besleme stogu i¢in ideal ¢oziiciiniin tespit edilmesine yonelik deneyler
yapilmustir. Kimyasal baglayici giderme deneylerinde Toluen, Benzen, Heptan, Aseton, Etanol, Karbon
tetrakloriir (CCls), Etanol+ Karbon tetrakloriir (CCls), Metanol, Nitrik asit, Hidroklorik asit, Silfiirik
asit, Kloroform Dikloroetan olmak iizere onii¢ farkli ¢oziicti kullanilmistir. Deneyler sonucunda WC-
Co besleme stogu igin ideal ¢oziicii ve bu ¢éziiciiniin baglayici giderme sartlar1 arastirilmugtir.

2. Materyal ve Metot
Tungsten karbiir — kobalt (WC-Co) besleme stogu, Amerikan RYER firmasindan, ticari bir {iriin olarak
temin edilmistir. Besleme stoguna ait spektral analiz degerleri Tablo 1’de, teknik dzellikleri ise Tablo

2’de verilmistir. Caligmada kullanilan besleme stogunun graniil goriintiisii Sekil 1°de verilmistir.

Tablo 1. WC-Co besleme stogunun kimyasal bilesimi

Elementler C Cr Fe Mo Ni W Co 0]

Kiitlece (%) 554 10,01 0,01 0,01 0,01 85,43 8,94 0,05

Tablo 2. WC-Co besleme stogunun teknik 6zellikleri

. N Toz boyutu (um)
Toz sekli Yogunluk D Des Doy
Karmagik 8,0600g/crm’ 0,15 0,28 0,52
sekilli

Sekil 1. WC-Co besleme stogu

Calismada deney numuneleri TEK yontemi kullanilarak hazirlanmistir (Sekil 2). TEK numune
hazirlama parametreleri Tablo 3°te verilmistir.
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Sekil 2. WC numune 6lgiileri

Tablo 3. TEK parametreleri

Enjeksiyon hizi (cm3/s) 15
Enjeksiyon basinci (bar) 120
Enjeksiyon siiresi (s) 2
Utiileme basinci (bar) 80
Enjeksiyon sicakligi (°C) 200
Kalip sicakligi (°C) 45
Soguma siiresi (s) 5

Baglayici giderme deneylerinde kullanilan ¢oziicii tiirleri Tablo 4°te verilmistir. Coziicii tirtini
belirlemek i¢in yapilan kimyasal baglayici giderme deneyleri 24 saat siirede ve 60 °C sicaklikta
yapilmuistir.

Tablo 4. Kimyasal baglayici giderme deneylerinde kullanilan ¢oziiciiler

Kimyasal Kaynak
Toulen [9]
Benzen [10]
Heptan [5,7]
Aseton [6]

Etanol [11]
Karbon tetra kloriir [12]
Etanol+ Karbon tetra kloriir [12]
Metanol [13]

Nitrik asit [14]

Hidroklorik asit [11]
Siilfiirik asit [14]
Kloroform [9]
Dikloroetan [15]

3. Bulgular ve Tartisma

Kimyasal baglayic1 giderme asamasinda kullanilacak kimyasal ¢oziiciiniin belirlenebilmesi i¢in ilk
olarak WC numuneler TEK yontemi ile hazirlanmstir (Sekil 3). Numunelerin hazirlandigit WC besleme
stogu ticari bir iiriin olarak hazir satin alinmigtir. Besleme stogunun temin edildigi firma kimyasal
baglayic1 giderme asamasinda hidrofloroklorokarbon esasli AK-225 kodlu bir kimyasal onermistir.
Fakat firmanin Onerdigi kimyasal ozon tabakasmma zarar verdigi i¢in Tiirkiye’de kullamm
yasaklanmistir. Bundan dolayr WC besleme stoklarinin kimyasal baglayici giderme asamasinda
kullanilan ¢oziiciiler arastirilmustir. Literatiir ¢caligmasi sonucunda deneylerin Tablo 4 de belirtilen
kimyasallar ile yapilmasina karar verilmistir.
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Sekil 3. WC deney numuneleri

Deneylerde kullanilan WC besleme stognun igerisinde agirlikca %3,05 baglayici
bulunmaktadir. TEK ydntemi ile parga iiretiminde bir asama olan baglayici giderme asamasinda %60-
%70 oraninda baglayicimn yapidan uzaklastirilmasi gerekmektedir [1]. Calismada yapilan deneyler
sonucunda elde edilen sonuglar Tablo 5’te verilmistir.

Tablo 5. Kimyasal baglayici giderme deney sonuglari

Kullanilan kimyasal Kiitle kaybi (%)
Toluen 3,24

Benzen 3,2

Heptan 3,63

Aseton Kiitle kayb1 olmadi
Etanol 2,04

Karbon tetrakloriir (CCl14) 3,4

Etanol+ Karbon tetrakloriir (CCl4) 7,7

Metanol Kiitle kayb1 olmadi
Nitrik asit Numune pargalandi.
Hidroklorik asit Numune par¢alandi.
Siilfiirik asit Numune pargalandi.
Kloroform 2,02

Dikloroetan 11

Deneyler sonucunda agirlik kayiplarinin fazla oldugu numunelerde, baglayici giderme iglemi
sonras1 numunelerde dagilma ve pargalanma gergeklesmistir (Sekil 4).

(c)

Sekil 4. Kimyasal baglayic1 giderme deneyleri sonrasi numuneler
(a) Karbon tetrakloriir (b) Hidroklorik asit (c) Nitrik asit (d) Stilfiirik asit

Tablo 3’°deki sonuglara gore kaliplanmis numuneden % 60-70 oraminda baglayici uzaklagmasini
saglayan coziiciiler; etanol ve kloroformdur. Deneyler sonucunda bulunabilirlik ve maliyet agisindan
kimyasal baglayici giderme asamasinda ¢6ziicii sivi olarak etanol segilmesinin uygun oldugu sonucuna
varilmistir.

Coziici tiirtiniin etanol olarak belirlenmesinin ardindan baglayici giderme siirenin tespiti i¢in
deneyler gerceklestirilmistir. Hazirlanan numuneler 24, 36, 48, 60 ve 72 saat siirede ve 60 °C derece
sicaklikta etanol igerisinde bekletilmistir. Kimyasal baglayici giderme deneyleri sonucunda numuneler
1 saat oda sicakliginda kurutulmus ve kiitleleri dlgiilmiistiir. Olgiilen bu degerler, baglayic1 giderme
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deneyi oncesindeki kiitle degerleri ile karsilastirilmis ve numunelerde meydana gelen agirlik kayiplar
yiizdesel olarak Sekil 5’te verilmistir.

z e il

Baglayic Giderme Orani (%)

0 10 20 30 40 50 60 70 80 90
Bekleme siiresi (saat)

Sekil 5. Kimyasal baglayic1 giderme siiresine bagl baglayici giderme orani

Deneyler sonucunda, baglayici giderme oran1 60 Saate kadar artis gdstermistir. Sonrasinda
bekleme siiresi artmasina karsin 6nemli bir kiitle kayb1 gerceklesmedigi tespit edilmistir. Bu sebeple
baglayici giderme yiizdesinin yatay seyire gegtigi 60 saatlik bekleme siiresi baglayici giderme siiresi
olarak belirlenmistir.

Baojun ve arkadaglar1 [5] hacimce % 65 toz yiiklemeli WC besleme stogundan hazirladiklari
numunelerin kimyasal baglayici giderme deneylerini heptan igerisinde oda sicakliginda 5 saat bekleterek
gergeklestirmislerdir. Bu ¢alismada ise heptan ile gergeklestirilen baglayici giderme deneylerinde
ctanole gore daha fazla kiitle kaybi olmustur. Bu sonuca besleme stoklari igerisindeki baglayici
bilesenlerinin farkli olmasinin sebep oldugu diisiiniilmektedir.

Lee ve arkadaslar1 [6] WNT/PMMA nano kompozit numune iiretiminin baglayici giderme
asamasinda pozitif sonuglari aseton ile elde edilebilecegini belirtmislerdir. Lee ve arkadaslari tirettikleri
parcalardan baglayic1 sistemin uzaklastirilmasinin genel yaklasimlardan farkli ve zor oldugunu
belirtmislerdir. iki calisma arasindaki farkliliga numunelerin hazirlandig1 besleme stogu ve baglayici
recetelerinin sebep oldugu sonucuna varilmistir.

Heng ve arkadaslar1 [7] WC-10%Co besleme stogundan mikro enjeksiyon yontemi ile parga
tretimini arastirmislardir. Pargalarin hazirlandigi besleme stogu parafin, polietilen, oleik asid ve stearik
asit olmak tizere dort bilesenden meydana getirilmistir. Heptan igerisinde 80 °C de 20 dakika siiresince
baglayici giderme deneyleri yapmuslar ve kusursuz parca iiretebilmislerdir. Bu ¢calismada ise belirlenen
baglayici giderme siiresi ¢ok daha uzundur (60 saat). Bunun sebebi deneylerde kullanilan numunelerin
hacim degerleri arasindaki farktir. Heng ve arkadaslar1 ¢aligmalarinda ideal sonuglari heptanda elde
etmelerine ragmen bu calismada ideal sonuglar etanolde elde edilmistir. Bunun sebebi olarak da
calismalarda kullanilan besleme stoklarmin igerisindeki baglayici sistem elemanlariin farkliliginin
sebep oldugu diistiniilmektedir.

Li ve arkadaglar1 [8] WC-Co besleme stogundan ¢ift katmanli parca iiretiminin kimyasal
baglayict giderme asamasinda 10 saat ten daha fazla trikloretan igerisinde tutarak kusursuz parga
iiretilebilecegini belirtmislerdir. Bu c¢aliymada ise kusursuz parga iiretimi i¢in kimyasal baglayici
giderme asamasinda etanoliin kullanilmasi gerektigi sonucu belirlenmistir. Li ve arkadaslarinin
kullandiklar1 besleme stogunun ve parcalarin ¢ift katmanli olmasinin bu farkliliga sebep oldugu
sonucuna varilmigtir.

60 saat etanol i¢erisinde yapilan kimyasal baglayici giderme deneyleri sonras1 numuneler 1 saat
oda sicakliginda kurutulmustur. Kurutma islemi sonrasi numunelerin mikroyapilari incelenmistir. Sekil
6’te baglayic1 giderme islemi Oncesi ve sonrast numunelerin SEM goriintiileri verilmistir. Sekil 6a’da
baglayici giderme islemi 6ncesinde jelsi bir yapinin (baglayicilarin) tozlari sardigi ve homojen bir yap1
olusturdugu, Sekil 6b’de ise baglayic1 giderme isleminden sonra bu yapinin ortamdan
kayboldugu/azaldig: belirlenmistir.
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Sekil 6. TEK yontemi ile hazirlanan parcalar kimyasal baglayic1 giderme islemi (a) dncesi (b) sonrast SEM
goriintlisi

Bu goriintiiler literatiir caligmalar1 ile karsilastirildiginda benzer sonuglar elde edildigi
goriilmiistiir. Calismalarda baglayici giderme isleminden sonra numunelerin mikroyapisi incelendiginde
tozlarin net bir sekilde segilebildigi gézlemlenmistir [16,17].

4. Sonuc ve Oneriler

TEK yontemi ile WC-Co besleme stogundan kusursuz parga iretebilmek igin baglayict giderme
asamasinda kullanilacak ¢oziiciiniin belirlenmesi i¢in deneyler yapilmistir. Deneylerde onii¢ farkli
¢oziicii (Toluen, Benzen, Heptan, Aseton, Etanol, Karbon tetrakloriir (CCls), Etanol+ Karbon tetrakloriir
(CCly), Metanol, Nitrik asit, Hidroklorik asit, Silfiirik asit, Kloroform Dikloroetan) kullanilmustir.
Calisma sonucunda elde edilen sonuglar sunlardir;

WC-Co besleme stogu i¢in ideal ¢oziicii etanol diir.

Nitrik asit, Hidroklorik asit, Siilfiirik asit ¢dziiciilerinde numuneler par¢alanmustir.

Aseton ve Metanol ¢oziiciilerinde kiitle kaybi olmamustir.

Toluen, Benzen, Heptan, Karbon tetrakloriir (CCls), Etanol+ Karbon tetrakloriir (CCly) ¢oziiciilerinde
kiitle kaybi ¢ok fazla olmustur bunun sonucunda numuneler dagilmistir.

Etanol ile yapilacak kimyasal baglayici giderme agamasinda 60 saate kadar baglayici giderme oraninda
artis olmustur.

WC-Co besleme stogu i¢in etanol ile yapilacak ideal kimyasal baglayici giderme siiresi 60 saattir.
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Yazarlarin Katkisi

Caligmaya tiim yazarlar esit oranda katki sunmustur.

Cikar Catismasi Beyam

Yazarlar arasinda herhangi bir ¢ikar ¢atigmasi bulunmamaktadir.
Arastirma ve Yayin Etigi Beyam

Yapilan caligmada arastirma ve yaym etigine uyulmustur.
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