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Bu galismada, bor karblr (B,C) tozu ve gesitli polimerik baglayicilar kullanilarak toz
enjeksiyon kaliplama (TEK) besleme stogu hazirlanmistir. B,C tozu ilavesinin besleme
stogundaki kritik toz yilkleme degeri, reolojik ve baglayici giderme davraniglari
Uzerindeki etkisi farkli sicakliklarda rotasyonel reometre cihazi kullanilarak
incelenmistir. Hacimce %2,5’luk artisla %50-60 toz yikleme araliginda gergeklestirilen
incelemeler sonucunda kritik toz ylUkleme degerinin %55 oldugu tespit edilmis olup
bu kati yikleme oranindaki B,C tozu polimerik baglayicilar ile karistirilarak besleme
stogu elde edilmistir. Uygun besleme stoklari kaliplama asamasinin ardindan elde
edilen numunelerden baglayicilari uzaklastirmak igin solvent ve 1sil baglayici giderme
teknikleri kullaniimistir. Baglayicisi giderilen numuneler yiiksek safliktaki Ar atmosferi
altinda sinterlenmistir. Baslangi¢ toz morfolojileri, kaliplanmis, baglayicilari giderilmis
ve sinterlenmis numunelerin kirik ylzeyleri taramali elektron mikroskobu (SEM)
kullanilarak incelenmistir. Deneysel sonuglar hacimce %55 toz yikleme oranlarindaki
besleme stoklari basarili sekilde kaliplanabilmekte ve 50-70°C sicakliklarinda
hasarsiz solvent baglayici giderme iglemine tabi tutulabilmekte oldugunu géstermistir.
2200°C’de 1 saat sinterleme sonrasinda numunelerin yogunluklari yaklasik 1,92 g/
cm? (bagil yogunluk %75), boyutsal cekme ise %15,23 olarak olglimustir.

Investigation of rheological and debinding properties of boron carbide
feedstocks for powder injection molding
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In this study, powder injection molding (PIM) feedstock was prepared using boron
carbide (B,C) powder and various polymeric binders. The effects of B,C powder
addition on the attributes of feedstock, critical solid loading, rheological behavior and
binder decomposition behavior device at different temperatures were investiated
using rotational rheometer. As a result of the examinations carried out in the powder
loading range of 50-60% with an increase of 2.5% in volume, it was determined that
the critical powder loading value was 55%, and the feedstock was obtained by mixing
the B,C powder at this solid loading rate with polymeric binders. Solvent and thermal
binder removal techniques were used to remove binders from samples obtained after
the appropriate feedstock molding step. The debinded samples were sintered under a
high purity Ar atmosphere. Initial powder morphologies, fractured surfaces of molded,
debinded and sintered samples were investigated using scanning electron microscopy
(SEM). Experimental results showed that feedstocks with powder loading rates of 55%
by volume can be successfully molded and subjected to undamaged solvent binder
removal at temperatures of 50-70°C. After sintering for 1 hour at 2200°C, densities of
the samples were measured approximately 1.92 g/cm? (relative density 75%), and the
dimensional shrinkage was measured as 15.23%.

1. Girig (Introduction)

jeksiyon kaliplamadan turetilmis olan bir toz metalurjisi

Toz enjeksiyon kaliplama (TEK) ylUksek hacimdeki (TM) ydntemidir. Diger geleneksel TM yontemleri ile
kiguk ve karmasik sekilli metal veya seramik parga- karsilastirildiginda talasl isleme ihtiyag duyulmamasi,
larin efektif bir bicimde Uretilebilmesi i¢in plastik en-  daha dustik maliyetli olusu ve yiksek sertlikteki malze-
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melerden Uretilecek olan pargalar icin olduk¢a hassas
boyutsal tolerans saglamasi temel avantajlaridir. TEK
siraslyla; toz karisimina termoplastik baglayici karisti-
rilarak besleme stogunun olusturulmasi, istenilen sek-
lin elde edilmesi icin besleme stogunun basing altinda
kaliba enjeksiyonu, sicaklik veya ¢dzlcu kullanilarak
yapilan baglayici giderme ve son olarak numuneleri
yogunlastirmak icin yapilan sinterleme islemlerinden
olusmaktadir [1,2].

B,C, elmas ve klbik bor nitrirden sonraki en sert
Uguncl malzeme olmasinin yani sira disuk yodunluk,
yuksek nétron absorbsiyonu, iyi kimyasal ve mekanik
Ozelliklere sahiptir. Bu 0Ozelliklerinden o6tirl yuksek
asinma dayanimi gerektiren uygulamalarda, yuksek
sicaklik termoelektrik uygulamalarinda, hafif kisisel
zirh, nikleer reaktdrlerde kontrol gubugu ve takviyeli
seramik kompozitlerde elyaf olarak kullaniimaktadir
[3-6]. Ancak sahip oldugu zayif islenebilirlik ve yUk-
sek igleme maliyeti endistriyel uygulamalarda B,C’Un
karmasik sekilli pargalarda kullanimini kisitlamaktadir.
Buna ek olarak yuksek ergime noktasi, distk 6zyayi-
nim katsayisi, yiksek buhar basinci ve agirlikli olarak
kovalent bagli olmasi 6zellikleri nedeniyle yodunlas-
tirma islemi icin ylUksek sicaklik sinterlemesi gerektir-
mektedir. Literatirde yapilan bazi ¢alismalarda AlO,,
MgO, SiC, ZrO,, WC ve diger seramik malzemelerin
TEK teknigi ile Uretimi ve 6zellikleri Uzerine olan et-
kisine odaklaniimigtir [6-9]. B,C’Un TEK yoOntemi ile
Uretilmesi Uzerine az sayida ¢alisma yapildigi, yapilan
¢alismalarda ise verilerin yetersiz ve gelistirmeye acgik
oldugu gérulmastir. Bu baglamda, dstin &zellikleri
nedeniyle 6nemli bir mihendislik malzemesi olan B,C
seramigi bu ¢alismada incelenmistir.

Baglayici sistemi genellikle polimer karisimindan
olusmakta olup TEK teknidinin en dnemli pargasidir.
Baglayicinin, kaliplamaya uygun ve kolay uzaklas-
tinlabilmesi i¢in disuk viskoziteye sahip olmasi ge-
rekmektedir [10-13]. Geredinden fazla baglayici kul-
lanimi, kaliplama sirasinda baglayicilarin tozlardan
ayrismasina ve homojen olmayan pargalara sebep
olacagindan istenmeyen bir durumdur. Diger taraf-
tan, asirl toz yuklemesi ylksek besleme viskozitesi
sebebiyle akisi kisitlayarak enjeksiyon kaliplamanin
basarisiz olmasina neden olmaktadir [1,2,14,15]. Bu
nedenle kati toz ve baglayici hacim oranina bagli olan
akicilik kaliplama asamasi igin kritik 6neme sahiptir.
Besleme stogunun viskozitesi, basarih TEK prose-
sinde akis davranisini belirlemek igin gerekli olan en
onemli 6zelliktir [4,14,15].

Bu galismada TEK i¢in besleme stogunun hazirlanma-
sinin yani sira B,C’Un reolojik ve solvent ile baglayici
giderme Ozellikleri Uzerine de odaklaniimistir. Besle-
me stogunun reolojik 6zelliklerinin belirlenebilmesi igin
baglayicilarin i1sil bozunma sicakhgi, kati toz orani ve
karistirma sicakhgi tayinleri gergeklestirilmistir. Bu an-
lamda, kati orani ile sicaklik arasindaki iliski deneysel

degerlendirme icin buylk dnem tasimaktadir. Uygun
ozelliklerdeki besleme stoklarinin belirlenmesi sonra-
sinda solvent baglayici giderme davranislarinin belir-
lenmesi bir diger arastirma konusu yapiimistir.

2. Malzemeler ve Yontemler (Materials and Met-
hods)

Besleme stoklarinin hazirlanmasi igin Absco Co. fir-
masindan tedarik edilmis olan ticari safliktaki (%98,14)
B,C tozlari kullanilmistir. B,C tozunun gorandr ve vur-
gu yogunluklari sirasiyla 0,65 g/cm® ve 1,12 g/cm?®
olarak olgllmustir. Sekil 1a’da Malvern Mastersizer
cihazi ile analiz edilmis olan B,C tozunun pargacik
boyut dagihm egrisi verilmistir. Tozlarin morfolojisinin
belirlenmesi icin SEM (FEI-Srion) ile gorintilenmis ve
Sekil 1b’de verilmistir. B,C tozunun toz boyut dagilimi
D,,: 14,9 ym olarak belirlenmistir. Ayrica toz morfolo-
jisinin kdseli ve dizensiz sekilli oldugu gorilmektedir.
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Sekil 1. (a) B,C tozunun pargacik boyut dagihmi, (b) B,C to-
zunun SEM gériintlsi ((a) Particle size distribution of B,C pow-

der, (b) SEM image of B,C powder).

B,C besleme stogunun hazirlanmasinda ¢ok bilesenli
polimerik baglayici sistemi kullaniimis olup hacimce
%69 paraffin mumu (PM), %20 carnauba mumu (CM),
%10 polipropilen (PP) ve %1 stearik asit (SA) kullanil-
mistir. Baglayici bilesenlerinin karakteristik ozellikleri
Tablo 1’de verilmistir. Literatlirde ve daha onceki ca-
lismalarimizda siklikla ve basari ile kullanilan gok bile-
senli baglayicilar, kaliplama asamasi igin dusuk visko-
zite sergiledikleri ve baglayici giderme agamalarinda
kisa slrede uzaklastirilabildikleri i¢in tercih edilmistir
[16,17]. Baglayicilarin 1sil bozunma sicakliklarinin tes-
piti, SIl 6300 TGA-DTA (SIl Nanaotechnology Inc., Ja-
ponya) markali termogravimetrik analiz (TGA) cihazi
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ile oda sicakhgindan 600°C’ye kadar 10°C/dk i1sitma
hizinda gergeklestirilmistir.

Tablo 1. Baglayici bilesenlerinin 6zellikleri (Characteristics of
binder components).

Ergime Bozunma

Baglayici  Uretici Sicakhigi  Sicakhgi Y?g/unlauk
(oc) (oc) gcm)
PM Merck 58 242-270 0,90
CM Merck 85 340-380 0,99
PP PETKIM 170 450-480 0,95
SA Merck KGaA 66 260-300 0,96
Kati ylUkleme oranlarinin besleme stodu reolojik
davranislari Uzerindeki etkisini gozlemleyebilmek

icin %2,5’lik artiglarla hacimce %50-60 karisimlari
hazirlanmistir. B,C tozundaki nemi gidermek igin toz-
lar etiivde 105°C’de 1 saat kurutulmustur. Her hacim
degerindeki besleme stogu, homojen karisim elde ede-
bilmek icin 180°C’de bigakl karistiricida hazirlanmistir.
Besleme stogunun reolojik davraniglari 10-1000s™
kayma hizi ve 130-150°C sicaklk araliginda rota-
syonel reometre (Anton Paar Physica MCR51, Avus-
tralya) cihazi ile analiz edilmistir. Viskozite degeri, Es.
1 kullanilarak kayma gerilmesinin kayma hizina bolin-
mesiyle bulunmustur. Esgitlikte n viskozite, T kayma
gerilmesi ve y kayma hizidir.

T
n=- (1)

Kaliplama islemi, bu ¢alisma igin 6zel olarak uretilmis
13 mm c¢ap ve 6 mm uzunlugunda Olgllere sa-
hip olan silindirik kalip kullanilarak 10 MPa basing
altinda 6zel yapim enjeksiyon kaliplama cihazinda
gerceklestiriimistir. Kaliplama islemi 140°C’de 20 sani-
ye kaliplama suresi ile gerceklestirilirken, islem boyun-
ca kalip sicakligi 40°C’de tutulmustur. Kaliplama islemi
sirasinda kalibin isitiimasi ve asiri 1Isinmaya karsin
sogutulmasi su banyosu vasitasiyla gergeklestiriimistir.
Kaliplanmis numunelerin solvent baglayici giderme
islemi 50, 60 ve 70°C’de heptan igersinde 10 saat
bekletilerek gergeklestiriimistir. Bu islem sonucunda
PW, CW ve SA gibi solvent igerisinde ¢dzlnebilen
baglayicilar ham numuneden uzaklastirilmistir ve
yapi igerisinde PP ikame edilmistir. Solvent igerisinde
kompleks olmayan baglayicilarin ¢dzindurulerek
uzaklastirlmasi numunelerde olusabilecek ¢arpiima
ve sekil bozukluklarinin dnine geg¢mekte etkili bir
yontem olarak bilinmektedir [1,2,16,17]. Solvent
icerisinde baglayicilarin ¢ézinmesi ve kesit boyunca
solvent nifuziyeti dusuk hizlarda oldugundan dolayi
uzun solvent baglayici giderme sireleri secilmistir
[10,16-18]. Baglayici giderme isleminin ardindan nu-
muneler 50°C’deki firinda her saat sonunda agirlik
Olgcimleri yapilarak toplamda 10 saat kurutulup, gider-

ilen baglayici miktari yapilan agirlik délgimleri ile tes-
pit edilmistir. Solvent baglayici giderme isleminin
ardindan numunede kalan PP’nin gideriimesi icin
yiuksek safliktaki Ar atmosferi altinda 900°C’de 6n
sinterlemeye tabii tutulmustur. B,C tozlarinin sin-
terleme islemi genellikle 2200-2280°C sicakliklari
arasinda 30 dakika olarak yapilmaktadir [5]. Sinter-
leme islemi, 6zel olarak tasarlanmig grafit rezistansli
firin kullanilarak ylksek safliktaki Ar atmosferi altinda
2200°C’de gergeklestiriimistir. Firin sirasiyla 50°C/
dk hizla 1500°C’ye, 20°C/dk hizla 2000°C’ye ve son
olarak 10°C/dk hizla 2200°C’ye 1sitilarak bu sicaklikta
1 saat bekletilmistir. Sinterleme sicakliklarina ¢ikilirken
toplam sinterleme siresinin azaltiimasi icin ylksek
hizlarda isitilan numuneler, sinterleme sicakliklarina
yaklasildikga homojen isitmanin saglanmasi igin
Isitma hizi kismen disUk tutulmustur. Sogutma
islemi ise firinin kendi rejiminde sogumasiyla ytksek
hizlarda yapiimistir [5,18,19]. Sinterlenen numunelerin
yogunluklari Arsimet prensibi ile dlgulmustir. Metal-
ografik incelemeler icin numunelerden kesit alinarak
zimparalama ve parlatma asamalarinin ardindan
elektrokimyasal olarak daglanmigtir. Kaliplanmis,
baglayicisi giderilmis ve sinterlenmis numunelerin
kirik yuzeyleri Polaron-SC 7640 (Gala Instrumente
GmbH) kaplama cihazi kullanilarak yaklasik 40A
kalinliginda karbon ile kaplanmis, sonrasinda 10-30
kV operasyon voltaj araliklarinda SEM (FEI-Sirion,
isvigre) kullanilarak goriintiilenmistir.

3. Sonuglar ve Tartisma (Results and Discussion)

Baglayicilarin TGA egrileri besleme stogunun hazir-
lanmasi ve termal baglayici giderme islemlerinin tasa-
rimina yardimci olmaktadir. Sekil 2'de baglayicilarin
sicakhga bagh agirlik kaybi egrileri verilmistir.

100 -

80 1

2
~ 60 1
=
B 4| M

20 —PM

--- Besleme Stogu
0 . T T -
0 100 200 300 400 500
Sicaklik °C

Sekil 2. Baglayicilarin TGA egrileri (TGA curves of binders).

200°C’ye kadar baglayicilarda herhangi bir bozunma
g6zlenmezken 200°C Uzerinde SA, 300°C’ye gelindi-
ginde ise diger baglayicilarin bozunmaya basladig,
475°C Uzerinde ise tum baglayicilarin tamamen bozul-
dugu gorilmektedir. Bu durum baglayici sistemindeki
temel bir ayrisma mekanizmasidir. Ozellikle farkli po-
limerik baglayicilar kullanilarak baglayicilarin sirasiyla
bozunmasi ve bozunma sirasinda kaliplanmis numu-
nelerde herhangi bir hasara yol agmamasi sinterleme
Oncesi 6nem arz etmektedir [2].
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Besleme stogunun reolojik 6zellikleri viskozitesinin,
kayma hizi ve sicaklik duyarhligina dayanmaktadir.
Besleme stogunun farkl sicaklik ve kayma hizinda-
ki viskozite degerleri Tablo 2’de verilmistir. Sekil 3'de
tum kayma hizlarindaki toz yiuklemesi ile birlikte vis-
kozite degerlerinin de arttigi gorulmektedir. Bu durum
besleme stogunun akicihgini zorlastirmaktadir [2,14].
Toz yUkleme oranin artmasi ile birlikte besleme stok-
larinin viskozite degerleri dogal olarak artmaktadir ve
bu durum besleme stoklarinin kaliplanabilirligini gtic-
lestirmektedir. Kayma hizi artis gostermesine ragmen
artan toz besleme oranlari akisi guglestirmis ve buna
bagh olarak viskozite degerleri artis gostermistir. Toz
besleme oranlarinin artmasi partikil temas sayisini
arttirir ve dogal olarak tim kayma hizlarinda viskozite
degerleri artar [2,10,20]. Bundan dolay! genel olarak
TEK i¢in arzu edilen besleme stoklarinin 100 Pa.s
degerlerini asmamasi istenmektedir [2]. Deneylerde
elde edilen sonuglara gére %57,5 ve %60 toz yikleme
oranlarinin yiksek viskozite degerlerinden dolay! ka-
liplanabilirliginin gt¢ oldugu kanisina varilmistir. Her
ne kadar kayma hizinin artmasina bagl olarak viskozi-

te degerleri disus gosterse de yluksek kayma hizlarin-
da kaliplama yapilmasi pratikte pek mumkin degildir
ve kaliplama sirasinda kaliptan fiskirma problemlerini
beraberinde getirmektedir [1,2]. Ayrica Sekil 3c-e’den
de gorulecegi lUzere artan toz ylkleme oranlari ve ar-
tan kayma hizlarina bagl olarak toz ve baglayici ara-
sinda ayrigmalar gortlmektedir.

TEK besleme stodu genellikle psoddoplastik akigkan
olarak kabul edilmektedir ve besleme stoklarinin akis
davraniglarinin belirlenmesin icin Es. 2’de verilen
Herschel-Bulkley modeli kullaniimisgtir. Burada 1 kay-
ma gerilmesi, 7, akma gerilmesi, y kayma hizi, k sabit
ve n ise akis davranis indeksidir. n degeri kayma has-
sasiyetini gostermektedir.

=10+ k()" (2)

Eger r>1, ise Herschel-Bulkley akiskani kati, aksi hal-
de sivi olarak davranmaktadir. n<1 degerleri i¢in akis-
kan incelmeye (shear-thinning) ugrarken, n>1 deger-

Tablo 2. Farkh sicaklik ve kayma hizi degerlerinde B,C besleme stogunun viskozite degderleri (Viscosities of BaC feedstocks at

different temperatures and shear rates).

Toz

Kayma Hizi (s™)

Miktari S';’og"k 11 122 273 556 768 1000
(% viv) Viskozite (Pa.s)
130 51,12 27,41 22,14 18,05 13,73 11,09
135 41,84 2379 19,83 1588 13,49 11,52
50 140 34,79 20,76 17,48 1510 11,57 9,28
145 31,25 19,63 16,53 14,00 10,40 8,02
150 28,91 17,33 14,73 1235 882 7,85
130 54,84 26,24 2148 17,31 14,32 11,62
135 48,94 24,19 19,78 1591 13,31 11,24
52,5 140 42,04 21,90 18,09 1461 12,32 10,49
145 38,44 20,59 16,19 12,72 11,08 9,38
150 39,76 23,19 19,40 16,18 10,43 8,80
130 66,69 20,89 13,12 14,93 14,10 11,34
135 66,29 22,48 14,07 14,96 13,21 11,25
55 140 56,24 24,92 1926 16,52 1342 11,32
145 4820 22,65 17,44 1421 11,74 10,34
150 46,29 21,96 17,19 1341 11,35 10,11
130 105,05 2530 18,90 13,54 10,77 9,45
135 114,67 29,31 18,82 1224 1527 10,20
57,5 140 88,53 21,32 18,60 16,80 14,66 11,55
145 82,64 21,50 13,00 13,93 13,79 11,09
150 74,24 26,30 18,05 1598 13,58 10,93
130 113,05 16,87 546 10,58 10,43 7,02
135 85,81 21,26 14,24 12,95 11,77 12,37
60 140 79,81 1165 691 11,51 11,02 10,07
145 90,35 24,70 17,04 13,14 10,44 9,39
150 84,81 20,35 16,84 1252 1125 10,27
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Sekil 3. Farkli sicaklik ve kayma hizinda B4C besleme stoklarinin viskozite egrileri: (a) %50, (b) %52,5, (c) %55, (d) %57,5,
(e) %60 (Viscosity curves of B4C feedstocks at different temperatures and shear rates 50% (a), 52.5% (b), 55% (c), 57.5% (d), 60% (e)).

leri icin kalinlagsmaya (shear-thickening) ugramaktadir.
Egder n dederi 1, 7 degeri 0’a esit ise model Newtonian
tipi akis gOsterir. n degeri ne kadar disik ise viskozite
kayma hizina o kadar hassasiyet gosterir. Kaliplama
sirasinda artan kayma hizi ile besleme stogunun vis-
kozitesinin hizla dismesi arzu edilmektedir. Yiksek
kayma hassasiyeti 6zellikle karmasik sekilli pargalarin
uretimi igin 6nemlidir fakat gok ylksek degerler de arzu
edilmemektedir. Sekil 4'te hacimce farkli toz yikleme
oranlarina sahip besleme stoklari igin 140°C’deki kay-
ma gerilmesi-kayma hizi grafigi verilmistir. Grafikten
gorilecegi gibi en dustk n degeri 0,97 olup %50 toz
yukleme oranina sahip besleme stogunda elde edil-
migtir. n degeri toz ylikleme oraninin artigina bagl ola-
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Sekil 4. B,C Besleme stogunun 140°C’deki kayma gerilme-
si-kayma hizi grafigi (Shear stress-shear rate plot at 140°C for
B.C feedstocks).

rak artig gostermistir. Kayma hizinin artmasiyla birlikte
besleme stogunun akisinin incelmesi (shear-thinning),
partikil paketlenmesine ve baglayici molekulinin
akisla oryantasyonundan kaynaklanmaktadir [2,7].

Sekil 5'te besleme stoklarinin, sabit kayma hizinda si-
caklik-viskozite egrileri verilmistir. TUm besleme stok-
lar1 azalan viskozite ile beraber psddoplastik akis dav-
ranigl sergilemektedir. Bu davranig, sivi baglayicinin
serbest kalarak partikullerin pargalanmasindan kay-
naklanmaktadir [1,2,4]. Artan toz ylkleme orani ile bir-
likte viskozitenin de arttid1, viskoziteyi sabit tutmak icin
sicakliginda arttirimasi gerektigi gértilmektedir. Ayrica
besleme stoklarinin katilasma sicakliklari toz yikleme

100

h

M

1

Pa.s

n
[J]
&
'g -- %50 vol. B,C
< -- %52,5 vol. B,C
s -- %55 vol. B,C

10 4 4 I I I ¥ }
100 110 120 130 140 150 160 170 180
Sicaklik (°C) ——

Sekil 5. Farkli toz oranlarinda viskozitenin sicakliga bagh
degisimi (Correlation of viscosity and temperature at different pow-
der ratios).
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oranindaki artis ile birlikte artmaktadir. Sicakhdin bes-
leme stogunun viskozitesine etkisi, besleme stogunun
kaliplanabilirligini belirleyen en dnemli degiskenlerden
biridir. Artan sicakhidin ise viskozitede dislse neden
oldugu gorulmustar [3,4]. Isi uygulandiginda daha bu-
yuk 1s1l genlesme katsayisina sahip olan baglayicinin
toz hacim oranini digstrmesi ve molekil zincirlerinin
¢dzunmesiyle birlikte daha diizensiz molekuler yapinin
olugsmasi viskozitenin azalmasindaki iki temel sebep-
tir. Bu durum, TEK prosesinde viskozitenin sicakliga
baglihginin ne kadar énemli oldugunu vurgulamakta-
dir. Viskozitenin sicaklik degisimine kargi hassas olu-
su, kaliplama sirasinda meydana gelebilecek disuk
sicaklik degisimlerinin elde edilen parcalarda catlak
ve bozulmalarin gérilmesine neden olacaktir [10,12].

Sekil 6’da kaliplanmis ham numunelerin kirik ylzey-
lerinin SEM gorintisa verilmistir. Numunenin merke-
zinden alinan bu goéruntlde, baglayicilarin numune
boyunca duzenli bir sekilde dagildigi goértlmektedir.
Neredeyse tum partikillerin ¢evresinde gorulmekte
olan ince baglayici tabakasinin, kaliplama asamasin-
da akisi kolaylastirdigi dastntlmektedir. Kaliplanmis
ham numunelerin yodunluklari yaklasik olarak 1,71 g/
cm? (bagil yogunluk: %68,3) olarak dlgulmustar.

Solvent ile baglayici giderme asamasi TEK prosesinin
en 6nemli asamalarindan biridir [1,2]. Bu asamada, or-
ganik ¢ozucu icindeki dustik molekul agirlikl baglayici-
larin 6zelliklerinden yararlanilir [2]. Baglayici giderme,
molekuler hareketlilie ve ylksek sicakliga baglidir.
Solvent igerisinde baglayicinin giderilmesi icin uygun
sicaklik kullaniimalidir. Duslk sicakliklarda ¢ozicu
sivl baglayicinin igerisine yayilacagi i¢cin humunede
catlama meydana gelebilmektedir. Ayrica baglayici-

-

1 ' s .
Sekil 6. Ham parcanin kirillma yuzeyinin merkezinden
alinmig SEM gorintisl (SEM micrograph taken from center of
fracture surface of the raw piece).

nin ¢oézuciye ¢ok yavas yayllmasi numunede sisme
ve i¢ gerilmelere neden olmaktadir. Yuksek sicaklik-
larda ise baglayicilarin erimesinden dolayi ¢cokmeler
gerceklesmektedir [2-4].

Sekil 7’de kaliplanmis numunelerden uzaklastirilan
baglayici miktarlarinin sicaklik ve zamana bagh de-
gisimleri gosterilmistir. 50°C’de yapilan baglayici gi-
derme isleminde baglayicinin %80’i 5 saatin sonun-
da giderilirken, sicaklik 70°C’ye gikarildiginda siire 2
saate dismustlr. Bu durum, artan sicaklikla birlikte
molekiler hareketliligin ve difizyonun artmasindan
kaynaklanmaktadir. Artan sicaklik ve sire ile birlikte,
uzaklastirilan baglayici miktarinin bir noktaya kadar
arttigi gérulmektedir [1,2,17].
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Sekil 7. Sicaklik ve slrenin baglayici giderme miktarlarina etkisi: (a) 50°C, (b) 60°C, (c) 70°C (Effect of extraction and time on

amount of binder extracted: (a) 50°C, (b) 60°C, (c) 70°C).
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i A= P
Sekil 8. Farkli stire ve sicakliklarda solvent baglayici giderme islemi yapilmis numunelerin SEM gérintileri: (a) 2 saat, 50°C,
(b) 4 saat, 50°C, (c) 2 saat, 60°C, (d) 4 saat, 60°C, (e) 2 saat, 70°C ve (f) 4 saat, 70°C (SEM images of samples treated with
solvent debinding at different times and temperatures: (a) 2h, 50°C, (b) 4h, 50°C, (c) 2h, 60°C, (d) 4h, 60°C, (e) 2h, 70°C, and (f) 4h, 70°C).

Sekil 8'de solvent baglayici giderme islemi sonrasin-
da elde edilen ham numunelerin kirik ylizeyi SEM go6-
runtdleri verilmistir. Ana baglayicilarin giderilmesinin
ardindan numunelerde olusan acgik gbzenekler acgik
sekilde gorllmektedir. Bu gdzenekler, kalan baglayi-
cilarin termal baglayici giderme sirasinda herhangi
bir ¢atlak veya kabarcik olusmaksizin hizli bir sekilde
uzaklagtirlmasina imkan saglamaktadir. Mum bazl
baglayicilarin giderilmesinin ardindan yapida kalan
PP, numuneyi bir arada tutacak yeterli mukavemeti
saglamaktadir [8].

Sekil 9'da %55 toz ylukleme oranina sahip kaliplanmis
ve baglayicisi giderilmis (solvent ve isil) numunenin
2200°C’de 1 saat sinterlendikten sonraki kirik ylzeyi
SEM fotograflar iki farkli buyutme ile verilmistir. Yapi
icerisindeki gézenekler 6zellikle dusik buyltmedeki
SEM fotografinda net bir sekilde gorilmekte olup her
iki buyUtmedeki goriuntu tGzerinde gosterilmistir. Genel
olarak gbézeneklerin yapi icerisinde homojen dagilim
gosterdigi gortlmektedir. Bu durum toz hazirlama,
kaliplama ve baglayici giderme asamalarinin basaril
sekilde tamamlandiginin gostergesidir. Sinterleme is-
leminin ardindan yogunluk 1,92 g/cm?® (bagil yogunluk
%75), boyutsal cekme ise %15,23 olarak ol¢iimUstir.
Her ne kadar sinterleme sonrasi bagil yogunluk deger-
leri dUsUk olsa da elde edilen degerler B4C sinterleme
pratikleri ve literatur bilgilerine uygunluk tasimaktadir.

g7 ¥ = Y 4 Lod
Sekil 9. 2200°C’de 1 saat sinterlenmis numunenin kirilma
yuzeyi SEM géruntileri: (a) 500X, (b) 8000X (SEM images of
fracture surface of the sintered samples at 2200°C for 1 h: (a) 500X,
(b) 8000X).
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Sinterleme sonrasi ylksek bagil yogunluk degerlerinin
eldesi i¢in basing destekli sinterleme teknikleri veya
baslangi¢ tozlari igerisine bazi ilavelerin yapilmasi ka-
¢inilmazdir [1,6,8,9].

4. Sonuglar (Conclusions)

Tam toz-baglayici sistemleri igin kritik toz ylklemesi-
nin hemen altinda optimal bir toz yliklemesi vardir. Op-
timal toz ylklemesine sahip besleme stoklari basaril
kaliplama sartlarinin olusmasi, uygun baglayici gider-
me ve sinterleme davraniglarina bagli olarak homojen
mikroyapili ve Ustin mihendislik 6zelliklerine sahip
TEK Urinlerinin eldesi igin blyutk bir 6neme sahiptir.
Yapilan bu ¢alismada, besleme stogunun farkli sicak-
lik ve toz yUkleme oranlarinda farkl reolojik 6zellikler
gOsterdigi gorulmustir. Reolojik analizler sonucunda,
toz yukleme artisinin daha ylksek viskoziteye neden
oldugu, %50 ve %60’k toz yiukleme oranlarinin iyi ka-
risim davranisi gosterdigi, yuksek toz yikleme oran-
larinin baglayici giderme ve sinterleme islemleri igin
avantajli oldugu, ancak %55’lik toz yiukleme oraninin
daha iyi bir segenek oldugu tespit edilmistir. Ayni za-
manda %55’lik toz yikleme oranina sahip besleme
stoklarinin kolay bir kaliplama ve uygun baglayici gi-
derme kosullari sergiledigi gorulmustdr.
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