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Anahtar Kelimeler 0z

Toz Enjeksiyon Kaliplama, Toz Enjeksiyon Kaliplama (TEK) gelismis bir Toz Metalurjisi (TM) iiretim teknigi olup
Kobalt esasli siiperalasim, karmasik geometriye ve dar tolerans araliklarina sahip parcalarin seri liretiminde
Reolojik é6zellikler kullanilan modern bir iiretim metodudur. TEKte kullanilan besleme stoklarinin reolojik

ozellikleri, basarili kaliplama islemi iizerinde dogrudan etkiye sahiptir. Bu ¢alismada, Co-
212-C, Stellite-6 ve Fe50C00,2Si kobalt esash siiperalasim tozlari ve ¢esitli polimerik
baglayicilar kullanilarak ii¢ farklt TEK besleme stogu hazirlanmistir. Kullanilan tozlarin
besleme stoklarindaki kritik toz yiikleme degerleri ve reolojik é6zellikler tizerindeki etkisi
farkl sicakliklarda rotasyonel reometre cihazi kullanilarak incelenmistir. Kullanilan
tozlarin morfolojisi taramali elektron mikroskobu (SEM) ile analiz edilmigstir. Hacimce
%2,5'luk artisla %57,5-65 toz yiikleme araliginda elde edilen besleme stoklarinin TEK
teknigi icin temel gereksinimlerden biri olan psédoplastik akis davranist sergiledigi
goriilmiistiir. Ayrica yiiksek toz yiiklemelerindeki besleme stoklarinin sicakliga karsi
yliksek hassasiyet gésterdigi, diisiik toz yiiklemesi ve yiiksek kayma hizi
kombinasyonunun ise diisiik viskoziteye ve bunun sonucunda toz ve baglayicinin
ayrismasina neden olacagindan TEK i¢in uygun olmadigi goriilmiistiir.

INVESTIGATION OF RHEOLOGICAL PROPERTIES OF COBALT BASED SUPERALLOY
FEEDSTOCKS MANUFACTURED FOR POWDER INJECTION MOLDING METHOD

Keywords Abstract

Powder Injection Molding, Powder Injection Molding (PIM) is an advanced Powder Metallurgy (PM) production
Cobalt-based superalloy, technique, a modern production method used in the mass production of parts with
Rheological properties complex geometry and narrow tolerance ranges. The rheological properties of the

feedstock used in PIM have a direct impact on the successful molding process. In this
study, three different powder injection molding (PIM) feedstocks were prepared by using
Co-212-C, Stellite-6 and Fe50C00.2Si cobalt-based superalloy powders and various
polymeric binders. The effects of the powders used on the critical powder loading values
and rheological properties in the feedstocks were investigated using a rotational
rheometer device at different temperatures. The morphology of the powder was analyzed
by scanning electron microscope (SEM). It has been observed that the feedstocks
obtained in the powder loading range of 57.5-65% with an increase of 2.5% by volume
exhibit pseudoplastic flow behavior, which is one of the main requirements for the PIM
process. In addition, it has been observed that the feedstock at high powder loading is
highly sensitive to temperature, and the combination of low powder loading and high
shear rate is not suitable for PIM since it will cause low viscosity and as a result, the
separation of powder and binder.
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1. Giris Saritas, 2004). Besleme stogunun viskozitesi, basarili

TEK iretim teknigi, yiiksek hacimdeki kii¢iik ve
karmasik sekilli metal veya seramik parcalarin efektif
bir bicimde iretilebilmesi icin plastik enjeksiyon
kaliplamadan tiiretilmis olan bir TM ydntemidir. Diger
geleneksel TM yontemleri ile karsilastirildiginda talash
isleme ihtiya¢c duyulmamasi, daha diisiik maliyetli olusu
ve yiiksek sertlikteki malzemelerden tiretilecek olan
pargalar i¢in olduk¢a hassas boyutsal tolerans saglamasi
temel avantajlaridir. TEK sirasiyla; toz karisimina
termoplastik baglayici karistirilarak besleme stogunun
olusturulmasi, istenilen seklin elde edilmesi icin
besleme stogunun basing¢ altinda kaliba enjeksiyonu,
sicaklik veya ¢oziici kullanilarak yapilan baglayici
giderme ve son olarak numuneleri yogunlastirmak icin
yapilan sinterleme islemleri olmak iizere dort asamadan
olusmaktadir (German, 1990; German ve Bose, 1997).
TEK prosesinin genel akisi Sekil 1’de gosterilmistir.

10; Baglayici

-
=

Karistirma ve Peletleme

4
@
N

e r‘@-l

Solvent Baglayici Giderme

° -]

o ©

H HI

o o
Kaliplama =

Isil Baglayici Gidrme Sinterleme

Sekil 1. TEK Akis Diyagrami

Bitmis Uriin

TEK prosesinde kullanilacak besleme stogunun yiiksek
toz yiikleme oranina sahip olmasi arzu edilmektedir.
Uygun reolojik 6zellik sergilemeyen besleme stoklari
sadece kaliplama asamasinda basariy1 sinirlamakla
kalmayip ayni zamanda baglayici giderme ve sinterleme
asamalarinda da o6nemli problemlerin olusmasina
neden olurlar. Yiksek miktarda baglayici kullanimi,
kaliplama sirasinda baglayicilarin tozlardan
ayrismasina ve homojen olmayan pargalara sebep
olacagindan istenmeyen bir durumdur. Ancak asir1 toz
ytklemesi de yiiksek besleme viskozitesi sebebiyle akisi
kisitlayarak enjeksiyon kaliplamanin basarisiz olmasina
neden olacaktir (German, 1990; German ve Bose, 1997;
Giilsoy, Ozbek ve Baykara, 2007; Giilsoy ve Karatas,
2007). Bu nedenle toz ve baglayici hacim oranina bagh
olan akicilik, kaliplama asamasi icin kritik 6neme
sahiptir ve besleme stogunun belirli reolojik davranis
gostermesi gerekmektedir (Karatas, Kocer, Unal ve

TEK prosesinde akis davranisini belirlemek i¢in gerekli
olan en 6nemli 6zelliktir.

Yaslandirilabilir kobalt esashi siiperalasimlar, iyi
mekanik 6zellik, korozyon direnci ve yiiksek
sicakliklarda oksidasyon direnci kombinasyonlarinm
gerektiren havacilik ve diger uygulamalarda yaygin
olarak kullanilmaktadir. Ancak zayif islenebilirlik ve
sekillendirilebilirlik  6zellikleri  karmasik  sekilli
parcalarin liretim sonrasi sekillendirilebilmelerine
olanak saglamamaktadir. Co esash siiperalasimlarin
ozellikleri buyiik 6l¢iide kimyasal bilesimleri tarafindan
belirlenir. Cr, W ve Mo gibi kat1 ¢ozelti sertlestiricileri
mukavemete katki saglarken temel mukavemet
kazandirma mekanizmasin1 karbiirler gergeklestir-
mektedir (Ozgun, Gulsoy, Yilmaz ve Findik, 2013a;
Resende, Klein ve Prata, 2001). Karbiirlerin tiir, boyut ve
sekilleri bu tip alasimlarin 6zelliklerini gii¢li bir sekilde
etkilemektedir. Ornegin daha biiyiik boyutlu karbiirler
genellikle daha yiiksek mukavemet elde edilmesine
katkida bulunmaktadirlar. Ozellikler {izerinde énemli
etkileri bulunan Kkarbiirlerin olusumu basta karbon
olmak tlizere alasim elementlerinin tiirii ve miktari,
liretim yontemi, sinterleme sicaklif1 ve soguma hiz1 ve
operasyonel parametrelerden etkilenmektedir. Co
esasli alasimlarin dokiim yontemi ile iiretiminde
porozite, segregasyon, iri tane boyutu ve dendritler
arasi Otektik karbiir ag1 gibi problemlerin 6nlenebilmesi
veya giderilebilmesi igin dnemli tedbirler veya ilave 1s1l
islemler gerekmektedir. Yiiksek karbon oranina sahip
Co esash alasimlarin sekillendirilmesi ise yiiksek
sicakliklarda bile zordur (Giilsoy, Ozgun ve Bilketay,
2016).

Literatiirde yapilan c¢alismalarda, geleneksel metal
enjeksiyon kaliplama yontemi kullanilarak kobalt esash
sliperalasim tozunun teorik yogunlugun %92-97'si
araliginda elde edilebilecegi bildirilmistir (Ozgiin ve
dig., 2013a; Giilsoy ve dig., 2016; Ozgun, Giilsoy, Yilmaz
ve Findik, 2013b). Ancak TEK yontemi ile tliretimleri
literatiirde ¢ok az ilgi gormistiir. Geneleksel iretim
metotlar ile iiretilebilen kobalt esash siiperalasimlarin
ozellikle hassas 1s1l islem sartlar1 altinda miithendislik
ozellikleri Ust seviyelere ¢ikartilabilmektedir.

Bu calismada, kobalt esash siiperalasim tozlarinin
reolojik karakterizasyonunun yani sira besleme
stogunun hazirlanmasina da odaklanmistir. Besleme
stogunun reolojik o6zelliklerinin belirlenebilmesi i¢in
baglayicilarin 1s1l bozunma sicakligl, kati toz orani ve
karistirma sicakligi tayinleri gergeklestirilmistir. Bu
baglamda, kati orani ile sicaklik arasindaki iligki
deneysel degerlendirme i¢in biiyiik 6nem tasimaktadir.
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2. Yontem

Bu ¢alismada arastirma ve yayin etigine uyulmustur,
Sandvik Company’den bilgileri ile birlikte tedarik
edilmis kobalt esash Co-212-C, Stellite-6 ve Fe50C00,2Si
tozlar1 kullanilmistir. Tozlarin kimyasal bilesimi Tablo
1'de verilmistir. Co-212-C, Stellite-6 ve Fe50C00,2Si
tozlarinin 6zgil yiizey alanlar sirasiyla 0,724 m?/g,
0,599 m?/g ve 0,719 m?/g’dir. Ortalama tane boyutu
dagilim 6l¢timleri Malvern Mastersizer 2000 cihaz ile
gerceklestirilmis olup Sekil 2’de SEM (FEI-Srion)
fotograflari ile birlikte verilmistir. Tozlarin Dso ve Doo
degerleri sirasiyla 11,5 pum, 13,7 pum ve 11,1 um ve 21,7
um, 26,9 pm ve 21,8 um olarak 6l¢iilmiistiir. Her fig¢ tip
tozun genel olarak kiiresel sekilli oldugu ve toz
yluzeylerinde uydulasma olsa da genel anlamda toz
ylzey plrizliligi oldukea diizgiindiir.

Tablo 1

Kullanilan Tozlarin Kimyasal Bilesimi (ag.%)
Toz Co-212-C Stellite-6 Fe50C00,2Si
Co Kalan 50 Kalan
Fe 0,75 Kalan -
Cr 28 0,70 27-32
C Eser - 0,90-1,40
w - - 4-6
Mo 6 - -
Mn 0,70 0,25 -
Ni 0,10 0,70 -
Si 0,70 0,25 -

Cok bilesenli baglayic1 sistemi, hacimce %69 parafin
mum (PW), %20 carnauba mum (CW), %10
polipropilen (PP), ve %1 stearik asitten (SA)
olusmaktadir. SA ve belirli miktardaki siiperalagim
tozlar1 Turbula karistiricisinda kuru halde 1 saat
karistirilmistir. Bu islem sonraki proses asamalari igin
aktif toz ylizeyi olusturmaktadir. Tablo 2’de kullanilan
baglayicilarin karakteristik 6zellikleri verilmistir.

Baglayici sisteminde en yiiksek erime sicakligina sahip
PP, 160°C iizerinde eridiginden dolay1 baglayici sistemi
180-200°C’de 1 saat boyunca karistirilarak eritilmistir.
%57,5, 60, 62,5 ve 65 hacim oranlarindaki tozlar
baglayici sistemi ile karistirilarak besleme stoklari elde
edilmistir. Baglayicilarin 1s1l bozunma sicakliklarinin
tespiti icin SII 6300 TGA-DTA (SII Nanaotechnology Inc.
Tokyo) markali Termogravimetrik Analiz (TGA) cihaz1
ile oda sicakligindan 600°C’ye kadar 10°C/dk 1sitma
hizinda gergeklestirilmistir. Besleme stogunun reolojik
davraniglar1 10-1000 s! kayma hizi ve 130-160°C
sicaklik araliginda Anton Paar Physica MCR51 markali
rotasyonel reometre cihazi ile analiz edilmistir.
Viskozite degeri, kayma gerilmesinin kayma hizina
bolinmesiyle bulunmustur. Elde edilen veriler literatiir
bilgileri ile karsilastirilarak TEK i¢in en uygun akis
ozelliklerini  sergileyen besleme stoklar1 tespit
edilmistir.
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Sekil 2. Kobalt Esasli Tozlarin SEM Fotograflar1 ve
Ortalama Boyutu Dagilimlari: a) Co-212-C, b) Stellite-6,
c) Fe50C00,2Si

Tablo 2

Baglayic1 Sistemindeki Baglayici Bilesenlerinin
Karakteristik Ozellikleri

Baglayici Firma Sekil Yogunluk Erime Sicakligit  Molekiil Agirlig

(g/cm®) (°C) (g/mol)
Parafinmumu MERC  Tane 0,90 60 350-420
Carnauba mumu MERC  Pul 0,97 82 1300-1500
Polipropilen PETKIM Tane 0,89 161 43000
Stearik asit MERC  Pul 0,85 73 285
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3. Bulgular ve Tartisma

Sekil 3’de baglayicilarin sicakliga bagh agirhik kaybi
egrilerini gosteren TGA grafigi verilmistir. 200°C’ye
kadar  baglayicllarda  herhangi bir  bozunma
gozlenmezken, 200°C iizerinde SA, 300°Cye
gelindiginde ise diger baglayicillarin bozunmaya
basladigl, 475°C {lizerinde ise tim baglayicillarin
tamamen bozuldugu gorilmektedir. Bu durum baglayici
sistemindeki temel bir ayrisma mekanizmasidir.
Ozellikle farkh polimerik baglayicilar kullanilarak
baglayicilarin  sirasiyla bozunmasi ve bozunma
sirasinda kaliplanmis numunelerde herhangi bir hasara
yol agmamasi sinterleme o6ncesinde biiyiik 6nem arz
etmektedir (German ve Bose, 1997). Artan sicakliga
bagl olarak baglayici sistemini olusturan bilesenlerin
sirasiyle bozunmalar1 gerek baglayic1 giderme gerekse
de on sinterleme sirasinda kaliplanmis pargalarin
sekillerinin muhafazasi i¢in gereklidir (German ve Bose,
1997; Gulsoy ve dig., 2016).
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Sekil 3. Baglayicilarin TGA Egrileri

Besleme stoklarinin farkli sicaklik ve kayma hizlarinda
viskozite degisimleri Sekil 4-12’de verilmistir. 130°C’de
akis elde edilemedigi icin bu sicaklik degerinin alt1
incelenmemistir. Bazi durumlarda karisim 160°C
lizerinde yiiksek viskozite degerleri gostermistir. Bu
nedenle 160°C tzeri sicakliklar da calisiilmamistir.
Bununla birlikte bu ¢alismada sadece 130, 145 ve 160°C
sicakliklarindaki davranislar agiklanmistir. Tiim farklh
toz besleme oranlarinda, artan kayma hizina bagh
olarak besleme stogu viskozite degerleri diisiis
gostermistir. Bu ise yliksek kayma hizlarinda kaliplama
isleminin  daha  kolay gercekleseceginin  bir
gostergesidir. Genel olarak 100 Pa.s degerlerinin
altindaki viskozite degerleri ideal kaliplama sartlarim
isaret etmektedir (German, 1990; German ve Bose,
1997). Baglayic1 ve toz karisimi uyum icinde olmalidir.
Asir1 baglayici kullanimi toz ve baglayici ayrismasi,
sinter problemleri ve sedimantasyon gibi sorunlara yol
acmaktadir (German, 1990). Buna ek olarak asir1 toz
kullaniminda  viskozitenin artis1i ve Kkaliplama
problemleri goriilebilmektedir (German, 1990; German
ve Bose, 1997).
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Sekil 4. Farkli Toz Oranlarindaki Co-212-C Besleme
Stoklarinin 160°C’deki Viskozite Degerleri
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Sekil 5. Farkli Toz Oranlarindaki Co-212-C Besleme
Stoklarinin 145°C’'deki Viskozite Degerleri
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Sekil 6. Farkli Toz Oranlarindaki Co-212-C Besleme
Stoklarinin 130°C’deki Viskozite Degerleri
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Sekil 7. Farkli Toz Oranlarindaki Stellite-6 Besleme
Stoklarinin 160°C’deki Viskozite Degerleri
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Sekil 8. Farkli Toz Oranlarindaki Stellite-6 Besleme
Stoklarinin 145°C’deki Viskozite Degerleri
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Sekil 9. Farkli Toz Oranlarindaki Stellite-6 Besleme
Stoklarinin 130°C’deki Viskozite Degerleri
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Sekil 10. Farkh Toz Oranlarindaki Fe50C00,2Si Besleme
Stoklarinin 160°C’deki Viskozite Degerleri
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Sekil 11. Farkh Toz Oranlarindaki Fe50C00,2Si Besleme
Stoklarinin 145°C’deki Viskozite Degerleri
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Sekil 12. Farkli Toz Oranlarindaki Fe50C00,2Si Besleme
Stoklarinin 130°C’'deki Viskozite Degerleri

TEK metodunda Kkaliplamanin basarili bir sekilde
gerceklestirilebilmesi i¢in kayma hizinin 10-100 s
araliginda, viskozitenin ise 100 Pa.s’den kii¢iik olmas;
baglayic1 ve tozun birbirinden ayrismamasi icgin ise
psodoplastik akis gostermesi gerekmektedir (Resende
ve dig., 2001; Thavanayagam, Pickering, Swan ve Cao,
2015). Psodoplastik davranis, kaymanin artmasinin
diizgiin pargacik dagilimini destekledigini ve kiiciik
pargaciklarin biiyiilk pargaciklar arasindaki bosluga
sigmasina izin verdigini gostermektedir (Martin ve dig.,
2013). Dusiik kayma hizlarinda eriyik polimer i¢indeki
kararli parcacik ag yapisi yliksek kayma hizlarinda
bozulmaktadir (Thavanayagam ve dig., 2015). Besleme
stogunun reolojik ozellikleri kaliplama prosesini
etkilemektedir. Uygun olmayan reolojik davranis kalipta
short-shot, flash, ¢atlama, kopiirme, ¢arpilma ve toz-
baglayic1 sisteminde ayrismaya neden olabilir (Lin,
Sanetrnik, Cho, Chung, Kwon, Kate, Hausnerova, Atre ve
Park, 2016).

Sekil 13-15’de besleme stoklarinin, sabit kayma hizinda
sicakliga  baghh  viskozite  degisiminin  grafigi
gosterilmektedir. Tiim yilizde hacim toz oranlarinda
besleme stoklarinin viskoziteleri sicakligin artisiyla
azalma gostererek psoddoplastik akis davranis
sergilemektedir. Bu davranis, siv1 baglayicinin serbest
birakilmasiyla parcacik yiginlarinin = kirilmasindan
kaynaklanmaktadir (German, 1990; German ve Bose,
1997). Artan toz yiiklemesi ile hem viskozite
degerlerinde hem de sabit bir viskozite degerindeki
gerekli olan sicakliklarda da artma olmaktadir. Ayrica
minimum toz yiikleme oranindan yukari g¢ikildik¢a
besleme stoklarinin katilasma sicakliklarinda artis
gerceklesmektedir.
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Sekil 13. Sabit Kayma Hizinda Artan Sicaklikla Co-212-C
Toz Igerikli Besleme Stoguna Ait Viskozite Degisimi
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Sekil 14. Sabit Kayma Hizinda Artan Sicaklikla Stellite-6
Toz Igerikli Besleme Stoguna Ait Viskozite Degisimi
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Sekil 15. Sabit Kayma Hizinda Artan Sicaklikla
Fe50C00,2Si Toz i¢cerikli Besleme Stoguna Ait Viskozite
Degisimi

4. Sonuclar

Yapilan bu calismada, kobalt esasli toz besleme
stoklarinin reolojik davranislar1 cesitli kayma hizi,
sicaklik ve toz hacim oranlarinda incelenmis olup
besleme stoklarinin farkli sicaklik ve toz yiikleme
oranlarinda farkli reolojik o&zellikler gosterdikleri
gorilmistiir. Tim besleme stoklarinda, toz yilikleme
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oraninin artis1 viskoziteyi arttirirken, kayma hizinin
artis1 viskoziteyi diisiirmiistiir. Fe50C00,2Si besleme
stogunun tim sicaklik degerlerinde en yiiksek
viskoziteye sahip oldugu gorulmiustir. Co-212-C
tozundan elde edilen %57,5 ve 60 toz yiikleme
oranlarindaki besleme stoklarinin tim sicaklik
degerlerinde TEK kaliplama icin uygun oldugu, %62,5
ve 65 toz yiikkleme oranlarinin ise yiiksek kayma
hizlarinda istenilen viskozite degerine yaklastig1 ancak
yluksek kayma hizlarinda kaliplama yapilmasinin pek
pratik olmamasi nedeniyle TEK kaliplama i¢in uygun
olmadiklarini gostermektedir. Stellite 6 tozlarindan elde
edilmis besleme stoklarinda, %57,5 toz yiikleme
oranindaki besleme stogunun tiim sicaklik degerlerinde
TEK kaliplama i¢in uygun oldugu, %60 toz yiikleme
oraninin 145°C ustiindeki sicaklarda uygun davranis
gosterdigi, %62,5 ve %65 toz yiikleme oranlarinin ise
yuksek viskozite nedeniyle uygun olmadig1 tespit
edilmistir. Fe50C00,2Si tozlarindan elde edilmis tiim
besleme stoklarinin diisiik kayma hizlarinda istenilen
viskozite degerinin lstiinde oldugu, 145 ve 160°C’'de
yapilmis olan incelemelerde kayma hizi artisiyla birlikte
viskozitede hizli diisiisiin gerceklestigi gorilmistiir.
%57,5 ve 60 toz oranlar1 ile iretilmis besleme
stoklarinin 145 ve 160°C sicakliklar1 i¢in uygun
olabilecegi ancak kayma hizindaki artisinin sebep
oldugu viskozite diisiisiiniin kaliplama sirasinda sorun
olusturabilecegi g6z 6niine alinmalidir. Sonug olarak ti¢
farkli toz kullanilarak iiretilmis kobalt esasli besleme
stoklarinda %57,5 ve 60 toz yiikleme oranlarinin TEK
prosesi icin uygun oldugu tespit edilmistir.
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