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CAMLARIN SOL-JEL YONTEMIYLE SIiLIKA (5i0,) KAPLANMASI

OZET

Cam, sertligi, kimyasal dayamm ve 151k gegirgenligi 6zelliginden dolay: olaganiistii
bir malzeme olarak digtiniilmektedir. Cam, kaplama ve filmlerle gelistirilerek
ambalaj (sise, kavanoz vb.), sofra egyalari, optik kablolar, ulagim (otomotiv camlan,
aynalar) ve barinak (mimari uygulama igin) toplumun temel ihtiyaglarma hizmet
veren daha ¢ok ydnli bir malzeme haline gelmektedir.

Yansttmayan (antireflective~AR) kaplamalar, camlarda 151k gegirgenlifini arttiran ve
dolaysiyla diizcamlarda teorik olarak %8 olan yansitmay: diigiiven optik
kaplamalardir. Yansitmayan camlar igin, camun yiizeyinin daha diigiik kirilma
indisine sahip filmlerle kaplanmasi veya ylizeyde bir tabaka olugturalmas:
gerekmektedir. Bu, sadece 6zel cam kompozisyonlarina uygulanabilen ayrilmig fazl
bir camin ligi ile veya nbtr ¢dzelti prosesiyle olugturulabilir. Prosesin uzun zaman
almas: ve proseste kullamlan asidin gevreye zarar vermesinden dolayi, li¢ prosesi
tercih edilmeyen bir yontemdir. Sol-jel yﬁntemini ve daldirma islemini kullanarak
dlizcamlarmn iki ylizeyini kaplamak ve ince filmin kaplama kalinh@m: ve kirilma
indisini kontrol etmek -miimkiindiir. Genelde, kalmhigr ve kinlma indisi kontrol
edilerek tretilen kaplamalar SiO, ve TiO; “esashdir ve en az ti¢ tabakahdir. Bu
prosesin dezavantajlan, uzun zaman gereksinimi ve {i¢ kath kaplama f{iretmenin
zorlugudur. -

Soda-kireg camlan igin tek kath yanstmayan kaplamalarin dilgik kinlma indisi
gereksinimini kargilayan bir inorganik malzeme yoktur. Cam ve gesitli kaplar igin
kullamlan pek ¢ok soda — kireg caminin kimima indisi yaklasik 1.52°dir. Bu gelen
1$1g1n yaklagik % 4.3 (iniin her bir cam yiizeyinden yansidi: anlamina gelir . Yiizeye
kaplanan uygun filmlerle, camin gegirgenlifinde etkin bir gelisim saglayarak
yansitma azaltilabilir.

Yoldas’m onciiliifiinde baglayan ve tek bir katmanla yapilan yansitmayan kaplamalar
hem ekonomik hem de kolay kullammundan dolayi tizerinde yogun ¢ahgilan bir
konudur. Genelde bu kaplama filmleri SiO, esashdr ve prosesteki en Snemli
parametreler; ¢Szeltinin kompozisyonu, daldirma-gekme mzi ve uygulanan isil
islemlerdir. SiO, ¢ozeltisinde kullanilan alkoksit ve alkolin cinsi ¢8zelti igcindeki
hidroliz ve kondensasyon reaksiyonlarm etkiledifinden incelenmesi gerekmektedir.
Kaplanmig cama uygulanan 1sil iglem hem g6zenek miktar ve boyutlarm: hem de
kaplamanmn mekanik &zelliklerini etkilemektedir. Tek katmanh SiO; filmlerinde
diigtik kinlma indisi gbzenek miktar ve boyutlariyla salanmaktadw, -

Bu galigmamn amaci, sol-jel ySntemiyle yapilacak olan kaplamalarm daldirma
prosesinde daldirma-gekme hizmm kaplama kahinlig: ve optik 6zelliklere etkiginin
incelenmesidir. Bu amag i¢in, hammadde olarak TEOS (tetractilortosilikat) alkoksiti
kullanilarak bir ¢Bzelti hazirlanmig ve daldirma-gekme hizlar degistirilerek
kaplamalar yapilmigtir, Kaplanmig camlar farkli sicaklbiklarda sinterlenmis ve
-uygulanan farkh sicakliklarn kaplanmig cama etkisi incelenmigtir. Ince SiO,



filmlerin optik dzellikleri incelenmistir ve filmlerde yapilamayan karakterizasyon
gahigmalarmda jeller kullamlarak yapilmugtir.

Kaplama soliisyonunun yaglanduwma sfiresi ve daldumadaki gekme hizi, kaplama
kalinliklar1 ve bunma baglt olarak optik Ozelliklerin kontroliinde en Onemli
parametreler olarak ortaya ¢ikmistur.

Igik gegirgenlik degerleri %99.5° a ulagan ve yansitma degerleri %0.2"ye kadar diisen
homojen kaplannms yansitmayan camlar e¢lde edilmis ve optimum {iretim
parametreleri tespit edilmistir.



SILICA (8iQ;) COATING ON GLASS BY SOL-GEL METHOD

SUMMARY

Glass is already considered a miracle material for its hardness, chemical durability
and light transmifting qualities. Enhanced with coatings and films, glass becomes an
even more versatile material that serves the basic needs of our society for food (as
containers), transportation (as otomotive parts), and shelter (as architectural glazing).

Antireflective coatings are the optical coatings that increase the light transmission
and therefore reducing the 8% theorical reflection of ordinary glass. For
antireflective glass, the surface of glass should be coated with a film that has smaller
refractive index or a layer should be formed on the surface. This, have been formed
by chemical leaching of a phase seperated glass or by neutral solution processing,
both of which are applicable only to specific glass compositions. Because of the long
time requirement and the negative effect on environment of the acid used in the
process, (leach process) is not desirable.

By using sol-gel process and dip-coating process it is possible to coat two surface of
the float glass and control the thickness and the refractive index of the thin film. In
genarally, antireflective coating which are produced by controlling the thickness and
the refractive index of the thin film are based on SiO; and TiO, and have at least
three layers. The disadvantages of this process is, the long time requirement and the
difficulty in producing three layers coatings.

There is no inorganic material that would satisfy the low index requirement of a
single-layer antireflective coating for commercial soda-lime glasses. Most soda-lime
glasses used for windows and various containers have an index of refraction ~1.52.
This means ~4.3% of the incident light is reflected from each glass surface. If
appropriate thin films, are deposited on the surfaces, these reflection can be reduced,
resulting in an effective improvement in the transmission of the glass.

Pioneered by Yoldag, antireflective coatings which are made by one layer are
economical and also a subject that is worked on since it is easier to use. Generally,
this coating films are based on Si0, and in the process the important parameters are;
composition of the solution, the dipping-withdrawing rate and heat tratment applied.
Since the alkoxide and alcohol type which are used in the SiO, solution affect the
hidrolysis and condensation reactions in the solution. These parameters should be
investigated. Heat treatment applied on coated glass affects both the amount and size
of the porosity and the mechanical properties of the film. On the single-layer SiO,
films, low refractive index is obtained by th amount of porosity and porosity size.

The aim of this study is, to investigate the effect of dipping-withdrawing rate in dip-
coating process on the thickness and optical properties of the film. For this aim, a
solution based on TEOS (tetracthilortosilicate) alkoxide has been prepared and by
changing dipping-withdrawing rates thin films have been deposited. Coated glasses
have been sintered at various temperatures and the effects of these temperatures on
the coated surface have been investigated. The optical properties of SiO, thin films



have been investigated, and the characterization studies which cannot be made on the
films have been made by using gels.

The aging time of the coating solution and withdrawing rate in the dip coating
process are appeared as the most important parameters in controlling the optical
properties which depends on the tickness of the film.

Homogenous antireflective coated glasses obtained that light transmissions reach to
99.5 % and light reflection values reduced to 0.2 % and the optimum production
parameters identified.



1. GIRIS VE AMAC

Son yillarda, ileri teknolojiler, klasik gekillendirme ySntemleriyle verilemeyen
malzeme fonksiyonlar1 ve Ozellikleri gerektirmektedir. Sonug olarak birgok yeni
malzeme sekillendirme yontemi ortaya ¢ikmugtr. Seramik alamnda ortaya ¢ikan
yontemlerden bir tanesi de kimyasal polimerizasyonla yani polimerik sol-jel
metoduyla seramik ve camlarm iiretitmeleridir {1].

Sol-jel prosesi kabaca, sistemden ¢Bziiciiniin uzaklagtinlmasiyla baglangic
malzemelerinin bir ¢8zelti veya slispansiyonundan kullamgh kat1 bir {iriin
hazirlanmas:1 olarak tammlanabilir. Kaplamalar, 8zellikle optik kaplamalar, bu
kullamigh #rinlerden biridir ve svi baglangic malzemeleriyle basit sivi kaplama
ekipmanlarmm kullanarak kolayca elde edilebilirler [2].

Sol- jel kaplama ySnteminin avantajlari agagidaki tabloda verilmigtir:

Tablo 1.1. Sol-jel kaplamanm avantajlar1 [3].

Kosullar Agiklamalar

Digiik sicaklik prosesi Camlarm, yan iletkenlerin ve tiimlesik
clektronk ve  optik  aygilarin
kaplanmast mtimk{indiir.

Genis yada kiiglik yiizeylerin kolay Ekran ve timlesik devrelere

kaplanmasi uygulanabilir.
Degisebilir kalnlik Cok ince ve kalm kaplama filmleri
yapmak miimkfindiir.
Yitksek optik kalite Seffaf filmler yapmak miimkiindiir.
1 T.C. YUKSEXOSRETIM KURULY

BOKUMANTASYON MERKEZ)



Silika (SiO;), diinyada en bol olan silisyum ve oksijen elementlerinin en genel ikili
bilesigidir. Silika (Si0,), yalmz veya silikat icerisindeki bagka bir oksitle birlesik
halde olugarak yer kabuBunun yaklagik % 60°mi olugturmaktadir [4]. SiO, ince film
uygulamalarma uygun olan pek gok fiziksel dzellie sahiptir. Goriinfir bdlgedeki iyi
gegirgenlifi ve kimyasal kararlihigndan dolayr SiO, filmleri cesitli yanstmayan ve
koruyucu kaplamalarda genis uygulama alanlar bulmuglardw. Aym zamanda, SiO,
filmlerinin dielektrik Ozellikleri onlari farklh mikroelektronik yapilar icin ilging
kilmaktadur [S].

Yansitmayan kaplamalar, sol-jel metodunun ilk uygulamalarmdan biridir, Tek katl,
¢ok kath ve dereceli indisli yansitmayan kaplamalar islak kimyasal metotlarla
hazirlanurlar. Birinci yaklagimda, altlik (kirlma indisi = ns) ile hava arasindaki filmin
kirima indisi (n), optik yolla dalga boyunun (A) dortte biri olarak eklenir. Bundan
dolayy, kirilma indisinin 1.3’ten kiiciik olmasi tercih edilir. MgF, en kiigiik kwilma
indisine sahip oldugu i¢in (n = 1.38) gbzenekli veya hibrit kaplamalar gerekmektedir.
Ik olarak, gdzenek boyutu dalga boyundan daha kilgik olmahdir ve sagilmay:
azaltmak igin gbézenek dagihmmin homojen olmasi gerekmektedir. Kiigiik kmlma
indisi (ns) gbzenekli sol-jel filmlerle kolayca elde edilebilir [6].

Tek kath yansitmayan kaplamalar, sadece bir dalga boyunda etkilidir; fakat, birkag
tabaka, diiglik yansima kaybmn elde edilebilecefi bant genigliini arttirrr. Sol-jel
yontemiyle yapilan yansitmayan kaplamalar, camu da igeren pek ¢ok althk Uzerinde
yapimaktadir. Genis bantta yansitrnayan kaplamalar elde etmek icin alternatif bir
metod, yansitma kaybmm azaltarak, film vasitastyla kmilma indisinde kademeli bir
degisimle sonuglanan dereceli poroziteli tek tabakah bir kaplamanm kullanimdir [6].

Sol-jel yontemiyle yapilan yansitmayan kaplamalar, hem alkoksit hem de kolloidal
baslangic malzemeleriyle hazirlanrlar. Koloidal ¢bzeltiler, g6zenekli kaplamalar
icin baglangic malzemesi olarak genig bir gsekilde aragtirimaktadr ve bu tir
kaplamalar, ylksek enerjili optikler i¢in geni§ olarak aragtmlimaktadir. Kolloidal
baglangic malzemelerinin kullamilmasinin, catlama olmaksizn ¢ok katmanhlarin
hazirlanabilmesi, diiglik maliyet, miikemmel optik performans, diisiik hasar ve genis
althklara oda sicakh@mda uygulama kolayliklarm igeren birgok avantaji vardir [6].

Kolloidal esash kaplamalarm agmnma direnci, amonyak iglemiyle veya bir siloksan
baglayiciyla  arttinilabilir. Thomas, kolloidal SiO, ve polisiloksandan olusan



¢ozeltileri kullanarak kirtlma indisi 1.22°den bilyitk ve esit, 1.44’ten kiigiik ve esit
filmler hazirlamustir. Polisiloksan, kolloidal partikiiller icin hem baglayic: hem de
doldurucu gibi davramr. Siloksan miktarmn artmasi hem kirilma indisini hemde
aginma direncini arttirarak daha az gOzenekli kaplamalar verir. Kolloidler aym
zamanda, yiliksek enerjili lazer uygulamalari igin olduk¢a yliksek yansitmah
(vansitma > %99) kaplamalar hazirlamak i¢in kullanhmgtir. Bu kaplamalar, TiO»,
ALOs;, ZrO, ve HfO, gibi oksit esashdir. Siireksiz faz olarak kolloidal SiO; ve
stirekli faz olarak bir florid igeren polimer (Teflon AF 2400) kullamlan yeni, A/4 dar
banth yansitmayan kaplamalarm kirilma indisi 1.30°dur ve yiiksek lazer hasar egigine
sahiptirler [6].

Dereceli indisli yansitmayan kaplamalar i¢in, Snce gdzenekli bir tabaka kaplanir ve
daha sonra kimyasal olarak li¢ edilir [7]. Li¢ ¢dzeltileri kompozisyonel bir derece ve
bundan dolay: kirilma indisinde bir derece Gretir. Si0,-BaO ve Si0,-B,05-Na;O gok
bilesenli jel filmlerinin kimyasal lici, 1.06 pm de %0.15°ten %0.7’ye degisen
yansitma arabfiyla yiiksek enerji uygulamalarmda kullanmak igin hazirlanwr [7].
Dereceli indisli kaplamalar, farkh zamanlarda yaglandirilan Si (OMe); esash bir seri
Si0; ¢ozeltisi kullanilarak yapilir. Bu metod, li¢ ¢Ozeltileriyle ilgili problemlerin
iistesinden gelebilecek potansiyele sahiptir [8-9].

Sol-jel’le yapilan kaplamalar, katot 1smn tiipleri (Cathode Ray Tube — CRT) igin
tasarlanmustir [10]. Dereceli indisli yapilar, althk ylizeyinden kaplamanin disindaki
ylizeye kadar capraz-zincir derecesinin azaldify tabakalari kullanarak hazirlamrlar
[6].

Sol-jel ¢Bzeltilerinin kullammu geniy Sigiide, kolloidal partikiiller i¢in ara¢ baglayic:
olarak yapinugtir. Yansitmayan 151k sagan kaplamalar, kolloidal SiO; partikiillerinin
ve bir Si alkoksit ¢dzeltisinin piiskiirtiiimesiyle hazirlanmugtir. Bu kaplamalar, asitle
li¢ edilen camlarla benzer kalitededir [11]. Alternatif olarak, Ta;Os, TiO,, ZrO; veya
ZnS kolloidal partikiillerini igeren Si alkoksit ¢Ozeltisi genig bir indis, aym ¢bzeltiye
dayanan fakat MgF, igeren kii¢ik indisli bir kaplama yansitmayan kaplama firetmek
igin kaplanabilir. Diistik yansitmali filmler aym zamanda, MgF,, Si alkoksiti ve Zr
alkoksit esash bir ¢Ozeltiyle hazirlanabilir ve aymi zamanda Si alkoksit esash bir
¢Ozeltinin igerisine MgF, partikiillerini (5-1000 nm) dagitarak hazirlanabilir [6].



Statik olmayan (anti-static) / yansitmayan kaplamalar, yitksek indise sahip, seffaf
elektriksel olarak iletken bir tabaka olugturmak igin ince In;O; partikiilleri igeren bir
Si alkoksit ¢Ozeltisi ve bunu takiben kiiglik indisli bir kaplama vermesi igin Si
alkoksit esash bir ¢ozeltiyle hazirlamrlar. Benzer kaplamalar aym zamanda, ¢ok
partikiilli bir tabaka vermesi i¢in Sb-SnO, ¢dzeltisinin daldirilmasiyla ve bunu
takiben tek partikiillit diiglik yansitmah bir kaplama vermesi igin Si(OEt), esash bir
¢Ozelti igerisindeki SiO, ¢dzeltisiyle hazirlamirlar. CRT {izerine kaplanan tek tabakali
alkoksit matriksi igerisindeki SiO, partikiilleri, yliksek ¢Bziinfirlitk (resolution) ve
yliksek kontrast verirken olusan difliz yansitmay: Snlemek igin kullambr [6].

Ince yiizey piiriizliiliigtine sahip filmler (< 0.01 pm) aym zamanda CRT’lerin
yansitmasini azaltmak igin kullambr [12]. Bunlar, ki farkh Ozellikte ¢ozelti
kullanidarak elde edilir. Isstmada, fazla miktarda mikro-gukurlar olugur. Bu tiir
filmler althk olarak veya cam iizerinde ¢ok kath yigmlar icerisindeki ara tabakalarda
kullamghdir. Dogrusal yansitmayr azaltmak icin kontrolli piriizliliife sahip
kaplamalar, cam yiizeyine alkoksit ¢dzeltilerinin (yani Si0,-TiO;) pliskiirtiilmesiyle
hazirlanirlar [13]. Isik sagiimasmi azaltan kaplamalar, aym zamanda Li’la stabilize
edilmis silika ¢8zeltisi kullamlarak yapibr [14].

Sol-jel prosesi, yansitmayan kaplamalar1 hazirlamak icin gekici bir prosestir ve ticari
olarak yiiksek enerji lazerlerinden CRT lere kadar olan uygulamalarda kullanilir [6].

Bu g¢ahymada amag, cam {izerine sol-jel daldrma yOntemiyle silika (SiOy)
kaplamalar yaparak camlarin optik Ozelliklerini geligtirmektir. Bu c¢ahgmada en
Onemli parametreler, gekme hizi, ¢dzeltinin yaglandirma sfiresi ve sicakliktir. Bu
parametreleri degigtirerek dalduma ySntemiyle kaplamalar yapilmis ve yapilan
kaplamalarn optik Ozellikleri spektrofotometre kullamlarak Slgiilmiigtir. Ayrica
kaplamanmn kendisine yOnelik ¢ahymalarda ¢Ozeltinin yaglandinimasiyla elde edilen
jellerin karakterizasyonlari ¢esitli yontemlerle yapiinmgtir,



2, LITERATUR CALISMASI

Sol-jel teknolojisi, ¢dzeltinin hazirlanmasi, jellesmesi ve ¢bziiciniin sistemden
uzaklagtinimasiyla seramik, cam veya kompozit malzemelerin hazirlanmasidir.

Cozeltiler, bir siv1 igerisinde kolloidal partikiillerin dispersiyonudur. Cozelti
partikiilleri, tipik olarak Brownian hareketiyle bir siv1 igerisinde asilt1 (slispanse)
halde kalacak kadar kiigtiktiirler.

Kolioidler, bir akigkan igerisine homojen olarak dagmilmg nano boyuttaki
partikiillerdir.

Jeller, mikron boyutunda (submicrometric) birbirine bagh olan gdzeneklere sahip
vizkoelastik maddelerdir {15].

Sekil 2.1’ de goriildigii gibi, birgok sol-jel prosesinde, hedef malzeme igin, kaynak
bilesikleri igeren bir ¢Szeltiyle baglanir. Polimerlerin veya ince kolloidal partikiillerin
olugmast sonucunda ¢dzelti sol’ e ddnilglir ve daha sonra reaksiyonlar jel yani islak
jel olugumuna sebep olurlar. Diigtik sicakhiklarda yer alan sol’ {in jel” e déniiglimiiyle,
kaplama, fiber gekme ve hacimli gekillerin ekillendirilmesi yapilabilir. Pek gok
durumda, hedef malzeme, gekillendirilmig jel’ in yliksek sicakliklarda isitilmasiyla
elde edilir [3].

Sol-jel yontemini kullanarak camlarin hazirlanmasiyla iligkili birgok avantaj vardar.
Bunlar agagidaki gibi 6zetlenebilir:

a. Homojen camlar, daha disik ergime sicakbklarinda ve daha kisa ergime
stirelerinde elde edilebilirler.

b. Diigiik sicaklikta yapilan cam kaplamalar igin oldukga esnektir [16].

c. Teknik, gesiti kompozisyonlara uygulanabilir; buna ek olarak, yontem
geleneksel cam ergitmede kullamilan sicakliklardan daha distik sicakliklar
icerdifinden, kristalizasyon veya buharlasmadan dolayr kullamlamayan
kompozisyonlar: kullanmak miimkiin olabilir.



d. Sol-jel prosesiyle ¢ok yiiksek saflikta camlar elde edilebilir. Ciinkd alkoksit
hammaddeleri destilasyon veya yeniden kristallesme kullanilarak -etkili
bicimde saflagtinlirlar ve diiglik proses sicakliklan kirliligi minimize eder
[17]}.

e. Cam bilegenlerinin karigtiriimasi, soliisyonda atomik seviyededir [18].

f. Jelin mikroyapis: kontrol edilebilir. Kuru jeller, genis yogunluk, yiizey alam
ve gb6zenek boyutu araliklarinda yapilabilir. Bu, katalist dizayninda, saydam
izolasyon ve emdirme (impregnation) uygulamalarinda kullanilabilir [19].

Sol- jel prosesinin dezavantajlar: ise agagidaki gibi 5zetlenebilir:
a. Hammaddelerin géreceli pahahiligi [19],
b. Proses silresinin uzunlugu,

c. Cozeltyi, jellesme geligimi siirecine bah olarak sabit vizkozitede tutmada
zorluklar,

d. Coziictinlin sistemden uzaklagsmasiyla olugan gerilme farkhiklarma bagh
olarak slak bir jeli monolitik kuru bir jele dontigtiirmekteki zorluklar,

e. Genig biiziilme ve gbzenck, gaz, su ve organik malzeme kalmtilarma bagh
olarak kuru monelitik bir jeli yogun monolitik bir cama sinterleme zorlugu
{201,

2.1. Sol-Jel Prosesinin Tarihcesi

[k metal alkoksit, SiCl, ve alkol kargimmnimn dtmosfere maruz kaldiginda jellestigini
bulan Ebelmen tarafindan bazirlanngtir. Bununla birlikte, bu malzemeler hemen
hemen bir ylzyi! boyunca sadece kimyagerlerin ilgi alaminda kalmigtir. Sonunda,
1930’ larda Geffcken tarafindan alkoksitlerin, oksit filmlerin hazirlanmasinda
kullamiabilecegi gosterilmistir [21]. Geficken ve Bergen sol-jel prosesiyle tek kath
oksit kaplamalar hazirlamiglar ve Schroeder bu proses igin birgok tek ve karigik oksit
tabakalar kullanarak ince film fizifini geligtirmigtir. {lk tirin 1953 yihnda ortaya
cikmugtir [22].

Sulu tuzlardan elde edilen inorganik jeller uzun zamandir gahgilmaktadir. Grabam,
jelin stirekli gozenekli bir kati agdan olugtugunu savunan teoride ileri stiriildiigii gibi
silika jel igerisinde suyla organik ¢dzeltilerin yer degistirebilecegini gdstermistir. Jel
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yapisiyla ilgili rakip teoriler, jele her bir partikiili su bagi tabakastyla cevrili
pthtilagmig bir sol veya bir emtilsiyon olarak bakmuglardir. Silika jellerin ag yapisi
1930’larda daha ziyade yapmin siirekli sivi bir fazla gevrili polimerik silisli asit
iskeletinden olustugunu gosteren Hurd’ m calhigmasiyla genis anlamda kabul
edilmigtir. Aerojel #iretmek igin siiperkritik kurutma prosesi, jelin kat1 iskelet
yapismun varligini ispat etmekle ve yapisini ¢ahigmakla ilgilenen Kistler tarafindan
1932 yilinda kesfedilmigtir [21].

Soliisyon metoduyla amorf Si0, kaplamalarm firetimi her ne kadar 2. Diinya Savast
srasinda geligtirilmis olsa da, yiksek sicaklikta ergiyen molekiiler diizeydeki
homojen oksitlerin karigimini hazirlamak igin diigik sicaklikta kimyasal karigtirma
prosesini kullanma fikri Roy (1952) ve Roy ve arkadaglar1 (1953) tarafindan
verilmigtir. Oksitlerin cama ergitilmesinden olugan faz ¢aligmalan i¢in geleneksel
kangim hazirlama metodu, sonradan yliksek homojenlikte camlar tiretmek igin
yeniden ergitilen birlikte ¢kelmis jellerin hazirlanmasiyla, 8gilitme, yeniden
kangtrma ve yepiden ergitme yOntemleri yer degistirmistit. Bu yolla, ¢ok gesitli
silikalar ve aliiminasilikat sistemleri hazirlanmigtir [23]. 1956 yilinda Roy [24] faz
denge c¢ahgmalan igin gesitli karigim hazirlama metodlan tammlamigtir. Roy [25]
1969 yilinda kurutulmus “H,SiOs” veya silika gdzeltilerle, silika camun 1200 °C
kadar diisik bir sicaklikta ve 1350 °C — 1400 °C *de kolayca yapilabilecegini
gostermistir. 1960°ta Hamilion ve Mackenzie, 1965 te Luth ve Ingamells, 1968” de
Hamilton ve Henderson ve 1969°da Biggar ve O’ Hara aym prosesin degigimlerini
faz denge ¢aligmalari ig¢in Oncelikle silika kargimi hazirlanmasina yonelik
tammlamiglardir [26].

Seramik endiistrisi jellere 60’larin sonlarinda ve 70’lerin baglaninda ilgi gbstermeye
baglamugtr [21]. 1972 yihinda Levene ve Thomas [27] kismen hidrolize olmus bir
firin saglamak i¢in stokiyometrik miktardan daha az bir suyla silika alkoksitin
hidroliziyle yiiksek saflikta oksit iirtinler hazirlamiglardir. Kismen hidrolize olmug
iiriin 6ncelikle, sonradan temiz bir jele doniigecek olan temiz bir soliisyon olugturmak
igin, bir metal alkoksitle ve/veya bir metal tuzuyla yeterli su ile reaksiyona
sokulmustur.

Dislich ergitme yohmna gitmeden ¢ok bilegenli camlarin nasil hazirfanabilecegini
gostermigtir. Si0; — BO3 — ALO; — NayO — K0 sisteminden olugan borosilikat
cami, metal alkoksitlerden elde edilen jellerden hazirlanmugtir. Kurumus kirik jel



pargalar1 1600 °C’ de tekrar ergitilmis veya 100 ton basmg altmda 650 -700 °C” de

sicak preslenmigtir. Diger deneylerde:

SiOz - A1203 - MgO - PzOs - B203 —Ca0 —-BaO - A8203 s

Si0; — PbO - Na,O ve SiO; - Na,O - ALO; sistemlerinde ince cam tabakalan elde
edilmigtir [23].

Cam yiizeylerine yansitmayan kaplamalarin tiretimiyle sonuglanan [28,29] g6zenekli
ALO; filmlerin olugumu Yoldas tarafindan ¢aligilmigtir [30].

Bagims1z olarak Brinker ve Mukherjee giines pilleri i¢in yansitmayan kaplamalarin
hazirlanmasim ve Mukherjee ve Lowdermilk [7] lazerler igin jelle yapilan tek
tabakah yansitmayan kaplamalarin kararhhm ¢ahigmuglardir.

2.2. Sol-Jel Prosesi

Genel olarak baglangic malzemelerine bagh olarak sol-jel yontemi iki temel gruba
ayriimaktadur:

1. Kolloidal jellerin olugtugu sistemler

2. Polimerik jellerin olugtudu sistemler [31].

2.2.1. Kolloidal Jellerin Olustugu Sistemler

Bu yontem, kolloidal boyuttaki kristal olmayan partikiilleri kullanarak sulu veya
susuz bir ortamda, metal oksitlerin kararh ¢ozeltilerinin hazirlanmasimna dayanir [32].
Kolloidal olarak kullamlan partikiiller 500 nm ve daha altindaki boyutlara sahip
partikiillerdir. Bu partikiiller optik mikroskopta gortilemezler. Ciinkii maksimum
boyutlart 11gm dalga boyuna esittir {33]. Temel dzellik, sulu bir ¢dziict igerisine
metal bilesiklerini, kendi baglangig birimlerine disperse etmektir [16]. Kolloidal
dispersiyon yapmak igin kullamlan partikiiller, metal halidlerin/organometallerin
buhar faz oksidasyonuyla veya metal alkoksitleri kullanarak sol-jel teknigiyle
hazirlanabilirler [32]. “Co6zelti” ad1 verilen bu disperse edilmis faz sonradan
destabilizasyon prosesiyle kat1 bir jele donfiglir. Jellesme esnasmda ortam bagtan baga
viskoz olur ve yapisik bir partikiil agiyla katilastiwilir. Bu, ¢okelmeden tamamen
farkhidir. Sekil 2.2 bu ydntemle, silikat sisteminde cam hazuylama prosesini
gostermektedir [16].
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Sekil 2.2. Cam tiretmek icin sol-jel yontemi [16].

Jellesme prosesi {i¢ sathadan olugur:

. Partikiil olusturmak i¢in monomerin (silisli asit) polimerizasyonu

. Partikiillerin biiylimesi ve dalh zincir seklinde birbirlerine baglanmalar

L Dabha sonra, siv1 ortam i¢inde genigleyen aglarm siviy1 jel haline getirmesi.

Bununla birlikte, partikiillerin olugumuna ve biiyilimesine sebep olan kogullar
agregasyon veya jellesmeye sebep olanlardan farkhidir. Jelleyme prosesini etkileyen
faktorler: ortamm pH’ 1 ve katalistin varhigi, elektrolitler ve pihtilastiricilar
(coagulant), partikiil boyutu ve konsantrasyon, sicakhk.

Silika ¢8zeltinin jellesme hiznda pH’m roli oldukg¢a biiyiiktir. Bazi pH
bolgelerinde, sol olduk¢a kararhdir. Saf silika ¢bzeltinin jellesme iz pH=5
civarinda maksimumdur. Bununla birlikte, bagtan basa afin itme etkisini diigiiren
metal tuzlarinm eklenmesi, jellesmeyi ve pihtilagmay: arttirr [16].

Diigiik pH’ ta, partikiiller az iyonik yike sahiptirler; ¢arpisabilirler ve agregasyonla
jellesmeye sebep olan siirekli aglar olugtururlar (Sekil 2.3) [23].



Hk partikiillerin
cekirdeklenmesi

Bilyiimesi

Oswald
bliyiimesi

Sekil 2.3. Sol ve jel olusumuna sebep olan polimerizasyon basamaklar: [34].

Kararh bir ¢dzeltiden jel elde etmek igin sonuncusu ya sicaklifi arttirarak yada bir
elektrolitin eklenmesiyle destabilize edilir. Daha sonraki basamakta partikiillerin
kismen  birlesmesini  igeren  bir  mekanizmayla  partikiil = aglarmn
mukavemetlendirilmesidir [23].

2.2.2. Polimerik Jellerin Olugtugu Sistemler

2.2.2.1. Baslangic Malzemeleri

Mubtemelen sol-jel hazirlamada kullamlan en iyi baslangic malzemeleri metal
alkoksit olarak bilinen malzeme smifidir [26]. Metal alkoksitler en popiiler
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olanlaridir ¢glinkii kolayca suyla reaksiyona girebilirler [21]. Biitiin metaller alkoksit
olugturur ve asagidaki genel formiile sahiptirler:

M (OR)x

Burada;

M = Metal (Al, Zr, Ti yada Si, P vb.)

R = Alkil grup (CH3, Csz, C3H7 Vb.)

x = Metalin valans degeridir.

En ¢ok kullanilan alkoksitler tetrametoksisilan (TMOS) ve tetraetoksisilan (TEOS)
gibi alkoksisilanlardrr.

Ayni1 zamanda ¢ift alkoksit olarak bilinen smirli bir bilesik smifi vardir. Bunlar, aym
bilegik igerisinde iki farkl metal igerirler ve agagidaki genel formiile sahiptirler:

M M;" (OR),

Burada;

M've M" : metaller

Metal alkoksitlerin fiziksel 6zellikleri alkil grubu degigtirilerek degistirilebilir ve
birgok ¢oziinebilen metal igin ve hatta baz durumlarda svilar icin tirinler elde
edilebilir. Buna ¢k olarak, pek ¢ok alkoksit ugucudur ve destilasyonla kolayca
saflagtirifabilir; bu, gok saf oksit irtinlerinin elde edilmesini saglayabilir [26].

2.2.2.2. Hidroliz ve Kondensasyon

Metal alkoksitlerin hidroliz ve polikondensasyon reaksiyonlar1 jel Gretiminde
kimyasal temeli olusturur. Jel noktasinda farkh polimer yapilarma, jellesme
esnasinda hidroliz ve kondensasyon hizlarindaki farklar sebep olur. Hidroliz ve
kondensasyon hizlary; su miktari, katalist tipi, ¢8zlicli konsantrasyonu ve sicaklis
iceren cesithi faktorierden etkilenir [35].

Sol — jel prosesi esnasinda olugan reaksiyonlar ¢ok basit olarak [31],

M(OR)x + nHh,0 —% M(OH), . + nROH Hidroliz

=M-OH+RO-M= =M-O-M=+ROH Kondensasyon

= M-OH + HO-M = =M-0-M =+ H,0
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Gergekte, metal alkoksitlerin hidrolitik polikondensasyon reaksiyonlari, birbirini
etkileyen tlirlerin molekiller ayngimindan, bunlarm oranlarimdan, reaksiyon
ortamindan, katalistten (pH), reaksiyon uzunlufundan ve sicakliktan glighl bir
bi¢imde etkilenirler. Bu parametrelerden herbiri, farkh terminal bagh boyutly,
lineer, tekrar tekrar olugan yada oldukga dallanmis yapilara sahip polimerler fireterek
onemli bir bigimde ag yapisim etkilerler [1]. Bu faktdrlerden en Snemlisi Ry, =
[su/alkoksit] mol oraniyla ifade edilen su konsantrasyonudur [36].

Kondenselerin kimyasal kompozisyonlar: siirekli olarak molekiiler morfolojileri ve
boyutlariyla degigirler. Sekil 2.4 bu sistem igerisinde oksit ag olusumuna sebep olan
hidrolitik polikondensasyon reaksiyonlarim1 sematik olarak gostermektedir. Sekilde
agikca goriildugii gibi kondense highir zaman saf bir oksit olamaz [1].

TEOS’ un hidroliz ve kondensasyon reaksiyonlar: agagidaki esitliklerde tanimlandi
gibidir:

Si(OC;Hs)s + 4H,0 - - Si(OH); + 4 C;Hs;OH (1)
Si(OH), - - SiO, + 2H20 (2)

Bununla birlikte, tek bilesenli bir sistem i¢in bile, bu tamim gok sadelegtirilmistir ve
birgok faktoril ihmal etmektedir, ilk olarak, su ve TEOS birbirleriyle karigmazlar ve
bir ¢dzelti olugturmak icin alkol ilavesi gerektirirler. Tkincisi, reaksiyon hiz, alkol ve
su miktarlarina ve pH’> a ¢ok baghdir. pH < 7 ve sw/TEOS molar oram 2-4
oldugunda, 2. reaksiyon yavas ilerlerken 1. reaksiyonun Snemli bir 1s1 degisimiyle
(evolution) birkag dakika icerisinde tamamlandi1 gosterilmigtir. Eger bu oran 2 ile 4
arasinda ise, her iki reaksiyonda aym: zamanda ilerlemektedir ¢linkii 2. reaksiyon
esnasinda eklenen su birakilmadan dnce 1. reaksiyonun tamamlanmasi i¢in yeterli su
yoktur. Eer oran < 2 ise hidroliz tamamlanamaz, fakat jel hala, kendi yapisi
igerisinde hidrolize oimamyg organik radikalleri igererek olugabilir. Genelde, pH < 7
oldugunda, 2. reaksiyonun iz, meveut OH gruplarinmn eksikligiyle sinrrlandirilr ve
yakinindaki bosluklarda bir su-alkol ¢dzeltisi barindiran ti¢ boyutlu bir agm
biiyiimesiyle polimerizasyon yavas ilerler [37].
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Oksit Aglarm Kimyasal Polimerizasyonu

Baglangic malzemeleri

M(OR),, M: Metal (Al, Zr, Ti yada Si, P, v.b)
m: Metalin valans degeri
R: Alkil (CH;, C;Hs, C3Hy v.b)

Kondensasyon
Hidroliz:
R ROH R
O 0]
I I
RO—M—O R+HO H—» RO— M—OH
| |
O 0]
R R

Polimerizasyon:
Pi=M— OR+HO—M =-5=M—0—M=
Pr=M— OH+HO—M =>5>=M—0—M=
Uriin:
R H R
0] 0 0
| I |
HO—M—0O0—M—0 —M —
| | I

0 8
H |
RO—M—
|
O Mz Opn - (xtyy2) (OH)x (OR)y
H

Sekil 2.4. Alkoksitlerin hidrolitik polikondensasyonuyla oksit ag olgumunun
sematik gOsterimi. Ana oksit zincirlerinin her zaman terminal OH ve
OR gruplariyla gevrelenmesi gerektigine dikkat edilmelidir [1].
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2.2.2.3, Jelleyme

Cozeltideki polimerler, kondensasyon reaksiyonlariyla biiylidiikge, bir demet biitlin
¢Bzeltiyi kaplayana kadar, genis demetler seklinde birbirlerine baglanirlar. Bu nokta,
¢Ozeltinin jele gegisini gbsterir ve ¢dzeltinin vizkozitesindeki ani artigla kolayca
farkedilir [35].

Sol-jel yonteminde jellesmenin olugmasi Sekil 2.5° te gosterilmektedir. Jellesme
olayy, hidroliz ve kondensasyon reaksiyonlarimn olugmasi ile olmaktadir. Genelde
sistemde olugan reaksiyonlar daha kompleks olup, aym anda ¢esitli reaksiyonlar
olugmaktadir. Sol-jel prosesinde olugan reaksiyonlarn kontrol edilmesiyle, jellesme
olayinmn kontrolii miimkiin olmaktadir. Ayrica reaksiyon parametrelerinin kontrolii
ile jellesme olaym olmadan sistemde toz ¢Oktiirme islemi yapilabilmektedir.
Reaksiyon hizma ve sekline bagli olarak olusan jellerin ve dolayisiyla da son {iriiniin
mikroyapis: kontrol edilebilmektedir. Sol-jel ydntemi kullamlarak ve reaksiyon
parametrelerinin kontroli ile; monolitik cam ve seramikler, cam veya seramik
fiberler, kaplamalar ve toz liretimi miimkiindiir [38].

° e o
o o. [ °o . : _X ~ .
RO G P T d oy
- - ° N
o o o o \. N ,_\ \ \
e o lo Si (OCoHs )4 \\ i Polimer Polimer A&
’ k_) .
Sollisyon Sol Jel Olusumu
: .° oo. - o 0O O O .
. o | —— 0 © °O —_— - 0
[ ] °
e e ae o\\ © 0 © o \\ \\
P00 si(ocHs | o oo © | NTane o, [ Agtomerasyon
o o N 0 %
Soldsyon Sol Jel Olugumu

Sekil 2.5. Jellesmede olugan mekanizmalar [38].
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2.3. Sol-Jel Prosesinin Uygulamalan

Sol-jel prosesini uygulayarak cam yada seramik malzemeleri ¢ok degisik sekillerde
firetmek miimkiindiir. Sol-jel’ le yapilan malzemelerin film, fiber, monolit, toz,
kompozit ve gdzenekli ortamlar geklinde birgok potansiyel uygulamalar: vardar.
Sol-jel prosesinin en genig uygulama alam, filmler ve kaplamalardrr. Filmlerin ve
kaplamalarin uygulamalan Tablo 2.1° de verilmigtir {21].

Tablo 2.1. Filmlerin ve kaplamalarin uygulamalar: {21].

Kaplamalar Uygulamalari
' Renkii ”
Y.
Optik kaplamalar ansitmayan
Optoelektronik
Optik hafizali
Foto anotlar

Elektronik kaplamalar Yiiksek sicaklik siiper iletkenleri

Hetken
Ferrolekirik-elektro-optik
Korozyona kars: direncli
Planarization
Yapigmay arttirict
Pasiflestirme (elektronik)
Gozenekli kaplamalar | Membran, yansitmayan
Cok yonlii kaplamalar :
2.3.1. Optik kaplamalar

Optik kaplamalar althfmn yansttmasmi, gegirgenligini yada absorpsiyonunu degistirir.
IROX® (Ti0,/Pd) kaplanmus mimari cam, bu firlinlere en iyi rneklerden biridir:
TiOQ, yansiimay: kontrol eder ve Pd icerigi istenilen absorpsiyonu saglar. Shott
Glaswerke, her yil, cam tizerine optik kaplamalardan milyonlarca metrekare
{iretmektedir. Bu kaplamalardan gogu, SiO, icerigiyle 500 °C’de birlegen filmlerin
kirilma indisi 2.2’den 1.4’ e siirekli diigen Si0,- Ti0, ikili sisteminde tek yada gok
kath filmlerin kanigimiyla iiretilir. Kontrollii g6zenckle SiO, filmlerin kiriima indisi,
ya tiniform olarak yada dereceli yolla 1.2’ nin altina diigiiriilebilir [21]. Ince filmlerin
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dbsorpsiyonu, aym zamanda cesitli althklar izerine degigik renkli kaplamalar
yapmak igin gegis metallerinin birlestirilmesiyle modifiye edilir [39,40].

Yansitic: yada renkli kaplamalara ek olarak, cam ve silikon altliklar tizerine oksit
kaplamalar (tek katl, ¢ok kath ve g6zenekli tabakalar) aygit verimliliini arttirmak
igin solar baglantih uygulamalarda yanstmayan (AR) yiizeyler olarak ve lazer
optikleri Ozellikle hapsetme flizyon uygulamalan i¢in lazer-hasar-direngli
yansitmayan kaplamalar olarak genis bir bigimde kullanilirlar [21].

Yansitict, renkli ve yansitmayan kaplamalara ek olarak, son zamanlarda optik
uygulamalar kontrast arttirma filtrelerini, soguk aynalari, difraksiyon kafesleri igin
modellenebilen (patternable) kahn filmleri ve optik bafiza disklerini ve
optoelektronik ve tiimlesik optik uygulamalar igin ferroelektrik filmleri
(PLZT,KnbO; yada LiNbO;) igermektedir [21].

2.3.2. Elektronik Filmler

Aktif elektronik ince filmler, yiiksek sicaklik stiperiletkenlerini, iletken indiyum
kalay oksit (ITO) ve vanadyum pentaoksitleri, ferroelektrik baryum ve kursun titanat
ve PLZT’ leri, elektrokromik tungsten oksitleri ve foto anot olarak kullamlan
titanyum filmlerini igerir [21]. Almanya® daki Shott firmasi, uzun yillardan beri ticari
olarak, pencere camlan {izerine giines enerjisini yansttan indiyum-titanyum oksit
(ITO) kaplamalarm iiretmektedir [41].

2.3.3. Koruyucu Kaplamalar

Koruyucu filmler, korozyon yada aymma direnci verir, yapismay: arttir,
mukavemeti arttir yada pasivasyon veya planarization saflar. Schmidt ve
arkadaglari, seramiklerin sertligini organik polimerlerin toklufuyla potansiyel olarak
birlestirebilen, diigik sicakliklarda (~ 120°C), catlaksiz, kaln yogun tabakalar
yapabilmektedirler. Organiksel olarak modifiye edilmiy silikat filmler (organically
modified silicate-ORMOSIL) akici olarak, akrilik ve polikarbonat camlar: ve lensleri
fizerine gizilmeye karsi direngli kaplamalar olarak ve antik camlan korozyondan
korumak i¢in koruyucu kaplamalar olarak kullamimaktadir [21].
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2.3.4. Gbzenekli Filmler

Gozenekli filmlerin gbzenek hacmi, gbzenek boyutu, yiizey alam yada yilizey
reaktivitesi 6zel amaglar elde etmek icin degistirilebilir. Brinker ve arkadaglari
tarafindan geligtirilen ySmtemi kullanarak baglangic ¢Ozeltilerini yaglandirarak
ve/veya nispi buharlagma ve kondensasyon hzlarinm kontroliyle bu &zellikleri
degistirmek miimk{indiir. GOzenek hacminin kontrolii, yansitmayan kaplama
uygulamalari igin kirlma indisinin optimize edilmesine imkan verir. G3zenek boyut
ve yiizey alanmun kontrolii, sensdr yada katalitik ylizey olarak uygulamalar saglar
[211.

2.3.5. Renkli Kaplamalar

Normalde - renklendirilmis cam, bulk cam malzemesinin metal oksitlerle
renklendirilmesiyle Gretilir.

Ormoglass ad: verilen 8zel olarak dizayn edilmig bir sol-jel kaplama malzemesiyle
parlak, renkli kaplamalar ftiretmek miimkiindir. Kaplama malzemesi, klasik
inorganik sol-jel prosesinin organik ilaveli modifikasyonudur [42-44].

2.4. Sal-Jel Kaplama Prosesi

Cam, seramik, metal ve plastik althiklarin sol-jel metoduyla kaplanmasi, althiklarin
Ozelliklerini modifiye etmek i¢in yada optik, elektronik ve kimyasal aygitiar
gelistirmek igin gerekli olan yeni aktif dzelliklere sahip althklar saflayan ok
kullamgh bir metottur. Sol-jel metoduyla elde edilebilen diigiik sicakhk prosesi
Ozellikle Onemlidir ¢linkii istmaya direngli olmayan althklara film
uygulanabilmesine ve althklara sicaklifa direncli olmayan filmlerin yapilabilmesine
imkan vermektedir. Althgin kaplama amagh kullamilacag: distniildtginde, distik
sicakhik prosesi, optik ve elektronik aygitlarin uygulamalarinda 6zellikle 8nemlidir
¢linkii althk ve althk fizerindeki aktif elementler gerektigi kadar yiksek sicaklik
direncine sahip degildir [3].

Geniy ve kiiglik ylizeylerin kaplanma kolayligi, kiigiik tiimlegik devre pargalarma
oldugu gibi, geniy ekran panellerine ve camlarina sol-jel kaplamamn uygulanmasim
miumkiin kilmaktadir. Baz1 optik ve elektronik aygitlar icin kalinhi degistirebilme
imkam: kaplama filmleri igin avantaj olabilmektedir. Bu avantajlar, sol-jel prosesinin
toz prosesi gerektirmemesinden kaynaklanmaktadir [3].
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Sol-jel prosesinin kaplamalar alammdaki imkanlarin1 anlamanmn en iyi yolu firiin ve
proses igin gereksinimleri diigtinmektir [45,46]:

J Kaplama, althg: kimyasal ve mekaniksel olarak etkilemeyen sicakliklarda
miimkiin olmahdir. Bu pekgok gok bilesenli oksit kaplamalarda 500 °C’ de
camlarla, seramiklerle ve pekgok metalle iglemektedir. Diizcam tercih edilen
althktr.

. Kaplama, althga yapigmahdwr. Camlar ve seramik malzemeler her zaman ve
metaller gofu zaman oksit tabakalarma bagh olarak ylizey OH gruplarmi
tagirlar, buradaki baglanma idealdir.

| |

Cam~- Si-OH+RO-Me - cam—Si— O -Me- +ROH T

l |

Sekil 2.6. Bir metal oksit filminin cama yapismas:.

Tek katli oksit tabakalarm ( yani TiO, IROX®, cam panelieri) uzun siireli kullanmn,
burada cam af yapisinin TiO, tabakasi i¢erisinde devam ettigini gbstermistir.

. Kaplama kimyasal ve termal olarak kararh olmahdir. Bu, tek kath oksit
filmlerde; yikanabilirlik, endiistriyel atmosfere direng v.b. baglamlarda
kanitlanmugtr,

. Kaplama arzu edilen dalga boyunda radyasyonu gegirmeli, yansitmah yada
absorplamahidir fakat her durumda radyasyona kargi kararh olmahidr. Cogu

durumda, bozulmaya karsi kararhlik probleme yol agmamaktadur.
Gegirgenlik, absorpsiyon ve gogu zaman yansitmada ayarlanabilmektedir.

. Kaplama aginmaya karsy dayamkh olmahdir. Bu, giighi bir sekilde kaplama
hazirlama prosesine bagh olarak pekgok sol-jel kaplamayla miimkiindiir.
Burada nemli bir faktor sicakliktir fakat suyun etkiside 6nemlidir.

° Kaplamamn hazwlanmas: ekonomik olmalidir. Tercih edilen sol-jel kaplama
prosesi daldirma prosesidir. bu, tiipler ve diizcamlar gibi basit geometriler
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igin uygun, kiigiik lensler, prizmalar ve daha komplike sekiller i¢in uygun
degildir.

° Kaplama, her iki yonde de bariyer 8zelliklere sahip olmahdir. Bu prosesle bu
¢ofu zaman miimkiin olmaktadir. Ditzcama SiO, kaplanmas: durumunda yani
camin igerisinden yiizeyine alkali gd¢li (kaplamaya) baska bir yolla
uygulanan kaplama ydnteminden daha etkin olarak dnlenmektedir. Bu tir
kaplamalar cogu zaman althgi ¢evresel etkilerden korur.

Daldirma ynteminin dezavantajlari ise agafidaki gibidir:
a. Ozellikle genis althiklar icin nispeten genis miktarlarda ¢ozelti gerekmektedir.
Bu dzellikle ¢dzelti pahah yada kararsiz oldugunda istenmeyen bir durumdur.
b. Capraz kirlenmesinden dolay1 (cross-contamination) gok kath sistemler igin
iyi bir metod degildir.
c. Althgm iki yiizeyinin kaplanmasi, efer sadece bir yiizeyde kaplamaya ihtiyac
varsa karigiklifa sebep olabilir [2].
2.4.1. Kaplama Prosesi

Kaplama icin ¢ozeltiler kullambir. Althfa ¢bzeltilerin uygulanabilmesi igin 3 tiirlii
metod vardwr: daldoma prosesi, déndiirme prosesi ve meniskiis kaplama prosesi.
Bunlarm diginda pliskiirtme yontemi ve baskilama ydntemide vardar.

Daldirma prosesinde, althk daldirma ¢dzeltisine daldinlir ve dikey olarak gekilir.
Altlikla ¢ekilen ¢ozelti jel bir filme katilagtirslir [3].

Déndtirme prosesinde, bir miktar ¢ozelti donen altlik {izerine damlatilir ve althgin
digina yayilan ¢dzelti ile kaplanir (¢evrelenir, sarilir). Olugan sol filmi jel filmi olarak
katilasir. Meniskiis metodu, Floch ve Belleville tarafindan son zamanlarda
gelistirilmigtir. Bu metotta althk ters pozisyonda kaplanir (alt ylizey kaplanir) [3].

2.4.2. Daldirma Prosesi

Daldirma yontemi, daha ¢ok optik kaplamalarda kullamilir ve sadece bazilan
koruyucu fonsiyona sahiptirler [47]. Sol-jel daldirma y6ntemiyle hazirlanan
kaplamalar, dogal olarak tek bir iglemle camm her iki ylizeyine uygulanir [45].

Daldirma prosesinin tarihgesine baktigimizda [47,48]:
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1939: W. Geftken ve E. Berger, ilk sol-jel patenti ile SiO, ve TiO, tabakalarmn
olugsumunu gdsterdiler.

1952-1979: H. Schroeder daldirma yontemiyle ince film fizigini.
1959: Dikiz aynalar (car rear-view mirrors)
TiO; - SiO; - TiO;
Schott iiretimi
1964: Yansitmayan kaplamalar
TiO,/ Si0; - TiO, - SiO,
Schott tiretimi (Mirogard®)
1969: Giines koruyucu kaplamalar
TiO,
Schott iiretimi, (IROX®)

Daldirma teknigi, kontrollii sicakhik ve atmosferik kosullar altinda, kaplanacak
numunenin siviya daldmlmas: ve belirli bir g¢ekme hziyla ¢ekilmesi olarak
tammlanabilen bir prosestir [49]. Daldirma prosesi ¢ok basit olarak Sekil 2.7° de
goriildigt gibidir:

~— Motor

U4—— Numune
‘_..

— Cozelti

Sekil 2.7. Temel daldirma cihaz [2].

Sekil 2.8’ de ise sematik olarak daldirma ile kaplama yOnteminin agamalarim
gostermektedir. Seyreltik, etkilesmeyen ve polimerik orneklerden hazrlanmus olan
kaplama banyosundaki malzeme gravitasyonel agisa etki eden kuvvetli buharlagsma

ve ilaveten birikim reaksiyonlart ile tagiyic: {izerine kaplanir. Cozelti konsantrasyonu
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baslangica gbre hemen hemen 20-30 kat artar. Artan konsantrasyon ve birikim
reaksiyonlar1 sonucunda vizkozite giderek biiyiir. Buharlasmanin neden oldugu en
son adimda Brownian’dan balistik hale gegis olur ve bu adimda polimer biiyiimesinin
kiime kiime olugmas) oalsidr. Hala ¢oziicii ile dolu olmasma ragmen gravitasyonel
akisa kargi koyan yeterli bir sertlikteki yapt jel olarak tamimlanir. Bu noktada
buharlagmay: arttrmak c¢okmeye neden olur veya film igerisinde gdzenekler

olusabilir [50].

Aol Su
Buhadamas Gratespond Rorama
+
’“wfj [ Buhardagma

Cekirnis Seyrek Sof
4

s Regevvux Tize
Sapeak Sol

Sekit 2.8. Cozelti bubarlagmas: ve siirekli kondensasyon reaksiyonlari ile eslik edilen
kurumadan sonuglanan yapisal gelismenin ardigik agamalarini gGsteren,
sol-jel daldirma kaplama prosesinin kararh durum gemasi [50].

Kaplama kalmhg:, temel olarak ¢ekme huzi, kat1 igerii ve sivinmn vizkozitesiyle
tanmmlanir [49]. Soliisyonun vizkozitesini arttirarak ve ¢ekme hizim arttirarak althikla
gekilen soliisyon miktarinin artacagi kolayca anlagilabilir [3]. Yiizey geriliminin (o)
etkisini hesaba katarak Landau ve Levich kalmlik (t) igin Strawbridge ve James [51]
tarafindan asagidaki sekliyle tekrar diizenlenen bir formiil tiretmislerdir:

t = 0,944 (nv/c)'. (vipg)'? 2.1
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Burada;

v: Cekme hizi

1: Vizkozite

p: Yogunluk

g: Yergekimidir.

Sol-jel kaplamada, ¢dzeltinin vizkozitesini degigtiren, solventin buharlasmas: ve
film-oluspum tiirlerinin kondensasyonu hemen ¢ekme igleminden sonra yer alir.
Bununla birlikte, temelde filmin kalinlig1 agagidaki esitlikle ifade edilir [3]:

t=(nv)*? 2.2)

n ve v birgok sol-jel daldirma ydnteminde oldugu kadar kiiciikse bu iligki dogrudur.
1) ve v genis oldugunda kalinhk agagidaki gibi ifade edilebilir:

t o (v)'2 (2.3)
Genelde:
tocn™V" 2.4)

Si (OC;Hs), ¢ozeltilerinden yapilan SiQ, filmler i¢in t’nin n° e olan bagmmhhg; ile
iligkili datalar m = 0,5-0,6 oldufunu gostermistir. T° nin v’ ye olan bagimhhgma
gelince, deneysel aragtrmalar n’ nin 1/2-2/3 arahfinda degistifini gOstermigtir.
Guglielmi ve Zenezini’ ye gore [52], pekgok durumda n 1/2° ye yakm ise de farkh
aragtirmacilar farkli n degerleri rapor etmislerdir.

James ve Strawbridge [51] tarafindan gdsterildigi gibi, asit katalizorli bir silika
¢ozeltisi, kalinhklar deneysel olarak gok iyi olarak hesaplananbilenlerden biridir.
Daldirma prosesinin ilging tarafi, uygun bir vizkozite secimiyle kaplama
kahnliklarmn yiiksek dogrulukla 20 nm’den 50 pm’ nin {istinde yiiksek optik
kalitesini siirdiirerek degisebilmesidir [49].

Optik kaplamalar igin tabaka kabhnhfmm kontrolii Snemlidir ve yiiksek dogruluklia
Landau-levich egitligiyle yapilabilir. Kaplama kalinligs, altlikla siv1 ylizey arasindaki
agtya baghdir. Tabaka kalinhigi daldirma agisim dahil ederek hesaplanabilir ve
althgm alt ve tist tarafinda farkh tabaka kalinliklan elde edilebilir [49].
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Hesaplamalar aym1 zamanda, tek tabakayla elde edilen optik &zelliklere benzer
ozelliklerin tabaka sayilarmi bariz bir gekilde azaltarak aym: kahnlkta elde
edilebilecefini gostermigtir. Daldirma prosesi aym zamanda, daba c¢ok plastik
althklar icin ¢izilmeye kars: direngli kaplamalar kullanmak icin, g6z lensleri gibi
yuvarlak yiizeyler igin geligtirilmigtir [49].

Genig boyuttaki daldirmanin dezavantajlari, genis panellerin tutulmasindaki zorluklar
ve daldirma banyosunun atmosferik koguliar altinda kararh halde tutulamamasidir
[49].

2.5. Optik Kavramlar
2.5.1. Radyasyon

Isik, giines enerjisi ve 1st gegirgenlikleri gibi optik ve termik verilerin
anlasilabilmesinde radyasyon yol ile enerji aktarmmu anahtar bir kavramdir, — 273 °C
(0 K) tizerindeki sicakliklarda biitlin cisimler elektromanyetik dalgalar halinde enerji
negrederler. Buna radyasyon denir. Radyasyon 107 m dalga boyu uzunluklarmdaki
kozmik 1gmlardan 10* m’yi gegen uzunluklardaki radyo dalgalarina kadar gok genis
bir dalga boyu araligin1 kapsar.

Giinegten 200-2200 nm dalga boylari arahfinda dlinyamiza ulagan etkili
elektromanyetik e¢nerji insan tarafindan genelde aydinhik ve sicaklik duyusu olarak
algilanmaktadir [53].

2.5.2. Giin Ipfix
Giin 111 380 ile 780 nm dalga uzunluklarindaki “gériiniir bdlge” elektromanyetik
radyasyonun sagladifi toplam “aydmlik duyusu” olarak tanimlanabilir [53].

2.5.3. Giin Inifx Gegirgenligi

Cam ylizeyine 90° dik agtyla geldigi kabul edilen toplam i3 cam veya camlar
kombinasyonu tarafindan ice gegirilen yiizdesidir [S3].

2.5.4. Giin Iyih Yansitma

Cam yiizeyine 90° dik agiyla geldigi kabul edilen toplam 113 cam veya camlar
kombinasyonu tarafindan geri yansitilan bolimiidiir.

Yansitma yap1 i¢ine ve yapi digma olmak tizere iki tiirlli degerlendirilmektedir [53].
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Radyasyon Siddeti (W/m?. nm)

2.5.5. Giineg Enerjisi

Gines enerjisi toplam giines tayfi tarafindan tagmmaktadir. 380 nm’nin altindaki mor
otesi (UV) arabfin toplam enerjinin %1’ini; 380-780 nm goriiniir 1k aralif
%353’finti; 780-2150 nm kizildtesi (IR) aralif: ise %46’sin1 tagimaktadir. Sekil 2.9°da
elektromanyetik dalgalarla taginan enerjinin genel dagilim gosterilmigtir.
Parry-Moon egrisi (Sekil 2.10) ile de ifade edilen bu dagilim deniz seviyesinde, ufuk
gizgisinin 30° Gzerindeki bir agiyla bulutsuz bir havada diinyaya ulagan glines

enerjisinin analizi sonucunda elde edilmigtir.

ELEKTROMANYETIK DALGALARLA TASINAN ENERJININ GENEL DAGILIMI

Dadlga Boyu Uzuniugu (m.)

hd I hd hd T hd L d hd 1 hd hd hd b4 h hd hd

i R S R 1 it T T T T—T—T—1T—

Lok 10" 10" 10® 10* 10+ 107 1 10? 10¢
Gamma isinlan Goriiniir itk Radar (mikrodaigal
Ultraviole
Xsinlan Infrared TV ve Radyo doigalan

1m. = 1.000 mm. = 1.000.000 mikron = 1.000.000.000. nanometre

Sekil 2.9. Elektromanyetik dalgalarla tagman enerjinin genel dagilim.
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Sekil 2.10. Parry moon egrisi.
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Enerji gecirgenlifi, yanstma ve sogurma degerleri cam veya camh {inite {izerine
etkiyen toplam enerjinin yfizdesi cinsinden ifade edilmektedir [53]. Sekil 2.11° de bir
ylizeyde yansitma, sogurma ve gecirgenlik sematik olarak gosterilmigtir.

A. Cam yiizeyine etkiyen toplam enerji 100%
B. Disa yansiyan enerji bolimi
C. Cam tarafindan sogurulan enerji bélimii

C. Sogurulan enerjinin diga "soguyan” bélimi
\ Ce. Sodurulan enerfinin ige “"soguyan* bolimii
D. Direkt Gegirgenlik (Dogrudan igeri giren
Cc l enerji bolimi)
D
E
> C2

E. Toplam Gegirgenlik (C: + D)

Sekil 2.11. Bir yiizeyde yansitma, sogurma ve gegirgenligin sematik gdsterimi.
2.5.6. Giines Enerjisi Toplam Gegirgenlik

Cam ylizeyine ulasan toplam enerjinin bir bolimii hemen diga yansitilirken bir
bslimli dogrudan igeri girmekte; bir boliimili de cam tarafindan sogurulmaktadir.
Daha sonra sogurulan enerjinin bir bblimi de ice “sofumaktadir”. Toplam
gegirgenlik, cam yiizeyine etkiyen toplam giines enerjisinin igeriye st olarak giren
ylizdesidir. Toplam gegirgenlik bu anlamada direkt gegirgenlik ile cam biinyesinde
sogurulan enerjinin igeriye “soguyan” bélimiinlin toplamma egittir. Toplam
gecirgenlikle yansitma ters orantihdir [S3].

2.5.7. Kinlma

Isik bir malzemeden diger bir malzemeye farkl: bir kirilma indisiyle gegerken igigin
hiz1 degisir. Gelenin normalle yaptig: ag1 haricinde, bu, simurda sk igminda
bikiilmeye sebep olur [54].
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2.6. Yansitmayan (Antireflective — AR) Kaplamalar

Havada yol alan bir 155k demeti (kirilma indisi, ny = 1) bir cam plakadan gegtigi
zaman (kirilma indisi, n, ) gelen 1;3m bir béliimii ylizeyin 6niinden ve arkasindan
yansir. Cam/hava araylizeyinin yansimas: (R), ortamn kirilma indisindeki degigimin
bir fonksiyonu olan gelen 113 giddetinin yanstyan 1s13m siddetine oram olarak
tammlanir ve normal gelen 15m igin agagidaki (2.1) esitlijiyle tarif edilebilir [55]:

\2
R= [ﬂl-’?—) 2.5)
Hy +1,

Fraunhoféer ve Lord Rayleigh, yiizeyin kimyasal iglemiyle cammn yiizey
yansitmasmin azalilabilecegini hemen hemen bir yiizyil énce gézlemlemiglerdir.
Daha sonra, cam ylizeyinin asit iglemiyle yanstmayan film olugturma metodu
geligtirilmigtir, Kirlma indisi, camm kirilma indisinin karekSkiine esit olan
transparant bir malzeme, cam lizerine dalgaboyunun dorite bir kalinhgnda bir film
olarak kaplandiginda, segilen dalga boyunda minimum yansitmay: saglar. Bu fikir,
ilk dnce, Bauer tarafindan ifade edilmig ve cam lizerine yansitmayan benzer filmler
gesitli aragtirmacilar tarafindan yapilmigtir [S56].

Cam ve gesitli kaplar i¢in kullamilan pekgok soda — kireg caminin kirilma indisi
yaklagik 1.52’dir. Bu, camn her bir yiizeyinden gelen 1s13m yaklagik % 4.3 yansidig1
anlamina gelmektedir. Kaplanmis bir yiizey igin minimum yansitma agagidaki
esitlikle verilebilir {30]:

_ (nf —nn, T
Rp= (2.6)

n +nn,
n, = Kaplamanin indisi
n; = Ortamun indisi
np = Althgmn indisi

(2.6) Egsitliginden hava ortaminda minimum yansitmamn sifir olmas: i¢in althk ve
kaplama indisleri arasindaki baglantimn

n, =V @7

scklinde olmas: gerektigi ve film kalmlifimn (t) aym zamanda gereken optik
kahinhgm dortte bir dalga boyuna tekabiil ettigi hesaplanabilir.

t=Am/(4n:) (2.8)
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Am=Minimum yansitmamn dalga boyu

(2.7) egitliginden, kirilma indisi 1.52 olan camin {zerindeki yansitmayan filmin
kirtlma indisinin ~1.23 olmasi gerektigi anlasilmaktadir. Bu diigik kirilma indisi
gereksinimi, pratikte cam igin, (2.6) esitlifinden en diigiik yanstmay: ~%1.2° ye
azaltan 1.38 ile en diisik kirilma indisine sahip inorganik malzeme MgF,
oldugundan, tek-katli yansitmayan bir film dizayn etmeyi imkansiz kilmaktadir.

Bir malzemenin kirilma indisi poroziteyle azaltilabilen yogunluguna bagh
oldugundan indiste azaltilabilir. Bununla birlikte, porozite boyutlarmin Snemli
Slgiide 151310 dalga boyundan daha kiigiik olmas: ve 151k gegirgenligini etkilememek
ve sagilmaya sebep olmamak igin porozite dagilimmin homojen olmas:
gerekmektedir {30].

Bu tiir bir malzemenin kinlma indisi ve yogunlugu asagidaki (2.9) esitliiyle
baglantilidir:

-1/ -1)=d,/d 2.9)

Burada;

n= Gozenekli olmayan malzemenin kirilma indisi
d = Gbzenekli olmayan malzemenin yogunlugu

n, = Gdzenekli malzemenin kirlima indisi

d, = Gdzenekli malzemenin yogunlugu

gbzenek olarak agagida ki egitlikler yazilabilir:

(p—~ 1)/ (@ - 1)=1-P/100 (2.10)
yada
% = (o® — 1) (1 —P/100) + 1 .11)

P = Gozenek ylizdesi

1.23 kinlma indisine sahip bir film yapmak igin, Sroedin, yogun malzeme 1.52
kirilma indisli bir camsa yukaridaki egitliklere gore ~% 60 gdzenege ihtiyag vardur.
Metal organik bilegiklerinin polimer ¢6zeltilerinden her tiirlit kompozisyondaki oksit
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filmler kaplanabilir. Bu metod, kaplamamin ger¢ekte althk kompozisyonundan
bagimsiz olmas1 avantajina sahiptir ve gdzenek ayarlanabilir [56].
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3. DENEYSEL CALISMALAR

Deneysel galigmalarda, silika esash bir ¢ozelti hazirlanmig ve bu ¢ozeltiyle diiz cam
lizerine daldirma ydntemi (Dip Coating) kullamlarak 12 farkh hzda kaplamalar
yapiimugtir. Kaplanmig camlar dort farkh sicaklikta sinterlenmis ve optik 6zellikleri
Slgiilmiigtiir.

3.1. Numune Hazirlama

Numune olarak 2.2 mm kalmhgmda Trakya Cam A.$.’ de liiretilen diizcamlar (float
glass) kullamlmigtir. Camlar 10 x 10 cm boyutlarinda kesilmig, yikama ve kurutma
islemine tabi tutulmuglardir.

Yikama iglemi, WV — 120 / 90 FinnSonic yikama cihazinda yapilmugtir. Bu cihaz
bes ayr tanktan olusmaktadir. Tanklar 60 °C’ ye istilomgtir.

1. tankta, konsantrasyonu % 3-10 arasinda degisen sodyum hidroksit igeren bazik bir
¢Ozelti bulunmaktadr. Camlar bu tankta 10 dakika kaldiktan sonra saf su igeren 2.
tanka almmaktadir. 2, tanktan ahnan camlar, 3.tankta konsantrasyonu % 2-4 fosforik
asit igeren ¢Ozeltiye almir. Camlar, bu asidik ¢dzeltide 10 dakika kaldiktan sonra
tekrar 2. tanka almir ve son olarak sirasiyla saf su igeren 4. ve 5. tanklarda son
durulama islemi yapilmagti.

Kurutma islemi ise maksimum 120 °C’ye ¢ikabilen CRD-90 FinnSonic kurutma
cihazmda 100 °Cde, 8-10 dakika sfireyle yapihmgtir.

3.2. Baglangic Malzemeleri

Silika esash kaplama igin sol-jel ¢Ozeltisi hazirlamrken kullamlan baglangic
malzemeleri; alkoksit, ¢dziicii, kataliz6r ve sudur. Cézeltide hammadde olarak TEOS

[tetraetilortosilikat, Si (OC,Hs)s], ¢8ziicli olarak metanol (CH;OH), katalizdr olarak
amonyum hidroksit (NFHLOH) ve metal alkoksitlerin hidrolizi i¢in de su (H,O)
kullamimgtir,

Cozeltiler, oda sicakliginda manyetik bir karigtiricida, cam beher ve manyetik bahk
kullanilarak hazirlanmgtir.

30



3.3. Cozeltilerin Hazirlanmasi

Cozeltinin hazrrlanmasmda ilk olarak alkol ve alkoksit yaklagik 30 dakika
kangtirilmiglardir. Destile su ve amonyum hidroksit ilave edilerek karigtrma
islemine devam edilmigtir. Hazirlanan kaplama ¢6zeltisinin bilesimi Tablo 3.1°de
verilmektedir.

Tablo 3.1. Cozelti Bilegimi
Malzeme | Miktar (% Ag.)
TEOS | 6.98
MeOH 87.2
Su | 5.80
NH,OH 0.02

3.4. Daldurma Prosesi

Daldirma iglemi Chemat Dip Master 201 cihazinda gergeklestirilmigtir. Bu cihazda
maksimum daldirma hiz1 30.48 cm/dak (12 ing/dak) ve maksimum kurutma sicakligs
100 °C’ dir. Bu galigmada, ¢ekme hizlar1 2.54 (1 ing/dak) — 30.48 cm/dak arasinda

her 2.54 cm/dak olarak segilmis ve kurutma sicakhig: da 25 °C olarak uygulanmustir.

3.5. pH Olgiimii

Her kaplama igleminden 6nce ¢ozeltilerin pH degerleri WITW Inolab pH-metre
cihazinda Slgllmiigtiir.

3.6. Kurutma Islemi

Kaplamalar sinterleme iglemine tabi tutulmadan dnce 40°C’ de WTB Binder markali
(maksimum 300°C’ye gikabilen) etiivde kurutulmugtur ve sinterleme iglemine kadar
etiivde tutulmuglardir.

Yiizey alam, gozenek boyut ve dafihm &lctimlerinde kullanilacak olan jeller de
sinterleme islemi uygulanmadan dnce 40°C’ de kurutulmuglardir. Ayrica digiimler
yapilmadan 6nce jeller 100°C° de tekrar kurutulmuglardr.
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3.7. Sinterleme Iglemi

Sinterleme iglemi maksimum 1200°C’ ye gikabilen ve programlanabilen
ECF&AWF tipi LENTON elektrikli firnda gergeklestirilmigtir. Sinterleme iglemi,
10°C/dak 1sitma hiziyla, 400, 450, 500, 550°C sicakbklarda 1 saat siireyle
gerceklestirilmigtir.

3.8. Optik Ozelliklerin Olgiilmesi

Numunelerin optik &zellikleri PERKIN ELMER UV/VIS/NIR LAMBDA 900
spektrofotometresinde Slclilmiigtiir. Bu cihaz 200-2500 nm dalga boylar1 arasmda
camlarn pk gegirgenlifini, solar gecirgenligini, ik yansitmasim ve solar
yansitmasim dlgebilmektedir. Isik gegirgenlifii ve 151k yansitmas: 380-780 nm dalga
boylar1 arasinda, ISO 9050 standardna bagh olarak hesaplanmagtir. Elektromanyetik
radyasyonun igiksal etkisinin verimlilii, her renge tekabiil eden dalga
uzuntuklarindaki bilegkelerin birim verimliliklerine bagh oldugu igin spektral
dafilim Uluslararas1 Aydinlatma Komitesi tarafindan giin 1131na en yakin degerleri
saflayacak bigimde D 65 lambasiyla standartlastiritomgtir. Biltiin numunelérin optik
Ozelliklerinin 8lgtimlerinde D65 aydinlaticis: kullamimgtir.

3.9. Tuz Testi

Kaplamalarin kimyasal dayanummm Slgmek igin Ascott (S 450 t) tuz kabininde EN
1096 standardina bagl olarak afwhkca %5 sodyum klorlir igeren ¢Ozelti
piiskiirtiilerek numunelerin tuzlu ortama dayanimian Olglilmiigtiir. Deney siiresi
kaplamali camun kullamlacag: alana bagh olarak 5 ile 21 giin arasinda degigmektedir.
Bu ¢alismada tuz testi ortam sicakhgi 40 °C nem oram %95 veya tistiidiir. Cozelti
hazirlandiktan 472 saat sonra kaplanan ve gekme hizlan 25.40, 27.94 ve 30.48
em/dak, sinterleme sicakhii 500 °C olan numuneler tuz kabininde 21 giin boyunca
test edilmistir. Numuneler test edildikten sonra tekrar optik 6zellikleri 6lglilmiistiir ve
gorsel olarak incelenmigtir.

3.10. Nem Testi

Ascott (H 450 t) nem kabininde EN 1096 standardina uygun olarak 40 °C ve %95 ve
fizeri goreceli nem ortaminda 20 giin sfireyle numuneler test edilmis olup, testlerden
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sonra numuneler gorsel olarak incelenmigtir. Burada, kaplamalarda bozulma olup

olmadid incelenmistir.

3.11. Kaplama Kahnhklarin Olciilmesi

Kaplama kahnhklari, Tencor Alpha Step 500 kalinlhik &lgme cihazi ile 5 ardigik
okumanin ortalamast olarak 6lgiilmiistiir. Bu cihaz yaklagik 10 A° hassasiyetindedir.
Cihaz numune iizerinde 1000pm uzuniugundaki bdlgeyi 100 pm/s hizla 10 saniyede
tarayabilmektedir. Bu cihazla, numune tizerindeki kaplanmus bolge ve kaplanmamig
bblge arasinda olugan basamak yardimiyla 8lgiim alinir.

Bazi numunelere ait kaplama kalmhkiari aym zamanda SEM cihazinda da
Slgtilmiistiir. Ancak gok ince olduklan icin kaliteli fotograf gekme yapilamamigtwr.
Optik filmlerin kaplama kalmbklari, spektrofotometre Olglimlerindeki en diigiik
yansitmanm olugtufu dalga boyu (1) esas alinarak hesaplanabilmektedir. A/4 kurali
uygulanarak kaplamalarin kalinliklar: hesaplanmgtir,

3.12. Yapiyma Testi

Kaplamanin cama yapigsmasina ait standart test (BS EN ISO 2409, ASTM D 3359 -
B) cross-hutch cutter testidir. Bu gahgmada, ELCOMER 107 cross-hutch cutter
yapigma test seti kullamlmis ve kiyaslama tablosu ile sonuglar irdelenmistir.
Kaplanmig numunelerin ylizeyi, standart bir gizici yardumyla (cutter) dikey ve yatay
sekilde ¢izilmektedir. Bu islemden sonra, dzel bir bant ¢izilen bblge iizerine
yapistrilmg ve bant lizla yiizeyden uzaklagtinlmustir. Son olarak, ¢izilen yiizey
biiyliteg ile incelenmigtir. Incelenen ylizeylerde olusan goriintii referans tablolar ile
kargilagtwrilmak suretiyle sonuglar elde edilmigtir.

3.13. Ayinma Testi

Numuneler, Taber 5151 Abraser ¢ift baghkh aginma test cihaz1 ve CS — 10 F diskler
kullamlarak her baghktan 500 g yiik uygulanarak kuru ortamda ve 10 x 10 cm
boyutlarindaki numuneler kullamlarak 1 devit/s hizla agindinilmugtr. Bu ¢alismada
aginan bdlge optik mikroskop yardumiyla incelenmigtir.
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3.14. Jellerde Yiizey Alam Ol¢iimii

Kaplamay: olugturan silika (SiO;) jellerdeki yiizey alam degerleri uygulanan 1sil
isleme bagh olarak QUANTACHROME AUTOSORB-! BET cihaz: kullamlarak

Slgtilmiistilr.
3.15. Gézenek Boyut ve Dagihmmin Olgiilmesi

Kaplamalardaki gdzeneklerin boyut ve dagilimlary, sil isleme tabi tutulan jeller
kullanilarak QUANTACHROME AUTOSORB-1 BET cihazinda lgiilmiistiir.

3.16. Termal Analizler (DTA/TG)

40'°C” de kurutulmuy jeller, Netzsch STA 409 DTA/TG cihaz: kullamlarak 1000 °C’
ye kadar olan termal davramsglan incelenmistir. Referans tozu olarak o-ALO;
kullamlmgtar.
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4. DENEY SONUCLARI

4.1. Jellerin Karakterizasyonu
4.1.1. Termal Analizler (DTA/TG)
Yapilan termal analizlerin sonuglar: Sekil 4.1° de gosterilmektedir.

TG egrisine bakildiginda toplam agwhk kaybmm % 10 olarak gergeklestigi
goriilmektedir. Bu afirhk kaybmm % 6° s1 300°C’ ye kadar, geri kalan % 4° 11 ise
550°C’ ye kadar tamamlanmugtir. 550°C° nin tizerinde agwlk kaybi gdzlenmemistir.
TG egrisi incelendiginde 450°C’ den sonra ¢ok az agmlik kayh gozlenmekte olup,
kaplanms camlarin s iglemi bu sicakhia yakin olmas: agisindan 400°C’ de
baslatilip 550°C’ ye kadar yapilnugtur.

DTA egrisi incelendiginde ¢ok keskin reaksiyon pikleri olmayip sistemdeki fiziksel
suyun, hidroksil gruplanmin ve alkolden kaynaklanan organik gruplarn sistemden
uzaklastif1 sicakliklar: gdsterebilecek ufak degigimler g6zlenmigtir.

4.1.2, Yiizey Alam
BET analizinden elde edilen sonuglar Tablo 4.1° de verilmektedir. Sonuglarm daha

iyi anlagilabilmesi agismdan Sekil 4.2’ de egri olarak gdsterilmistir.

Tablo 4.1. Yiizey alaminin sicaklifa bagh olarak degigimi.

Sicakhk (°C) Yiizey Alam (m’/g)
25 511.5
200 583.2
400 549.0
450 546.9
500 520.1
550 494 .4

Sekil 4.2 incelendifinde, oda sicaklifinda jelin yapisinda su ihtiva etmesinden dolay
ylizey alam, 200°C’ ye oranla diigik ¢ikmustr. 200°C° de gdzeneklerdeki nem
uzaklagtifindan yiizey alam artmugtir. Sicakhfm artmasiyla gdzencklerde az miktarda
kapanma olusmus ve ylizey alam azalmgtir,
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Sekil 4.2. Yiizey alanmn sicaklia bagh olarak degisimi.

4.1.3. Gozenek Boyut ve Dagilinm

400, 450 ve 550°Cde sinterlenmis jellere uygulanan BET analizinin sonuglari Tablo
4.2’ de verilmektedir.

Tablo 4.2. Sicakhga bagh ortalama gdzenek yaricap: degerleri.

Sicaklik °C) | Ortalama Gdzenek Yarigap: (A%)

400 38.36
450 41.40
550 40.66

Tablo 4.2’ deki degerler incelendifinde ortalama gdzenek yarigapmin sicakhiffa bagh
olarak ¢ok fazla de@ismedigi gézlenmektedir.

4.2. Kaplamalarmm Karakterizasyonu

4.2.1. Kaplama Kahnhg

(Cozeltinin hazirlanmasindan 88 saat sonra ve 520 saat sonra 5.08, 10.16, 15.24,
20.32, 25.40 ve 30.48 cm/dak gekme hiziyla kaplanan ve 500°C’ de sinterlenen
numunelerin kalinbk dlgiimieri Tencor kalinhk Slgme cihazinda alnmig ve t = A/4
formiilinden elde edilen sonuglarla kiyaslanmgtir ve Tablo 4.3 te verilmistir.
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Tablo 4.3. Cekme izina bagh olarak kaplama kalnhk degerleri.

Olgtilen Formiilden Hesaplanan
Cekme Hiz (cm/dak) | Kabnlik (nm) Kalinlik (nm)
5.08 69.0 70.0
10.16 69.5 72.5
15.24 67.2 80.0
20.32 97.6 100
2540 104.7 105
30.48 117.4 125

Kiyaslama tablosu incelendiginde sonuglarm birbirlerine gok yakm oldugu goritlmiis,
difier biitlin kalmhk Sigtimleri t = A/4 formiiliinden yararlanarak hesaplanmugtir.

4.2.2. Asinma Testi

500°C’de sinterlenen ve gdzeltinin hazirlanmasmdan 88, 400, 472 ve 520 saat sonra,
2794 cm/dak g¢ekme hiztyla kaplanan numuneler agmma deneyine tabi
tutulmuglardr. Aginma deneyi, kaplanmis numuneler her devirden sonra optik
mikroskopta numunenin agimp agmmadif: kontrol edilmistir. 8 devir sonunda
kaplamanin agindify gortilmigtiir.  Sekil 4.3’ te 88 saat yaglandinlimus ¢6zeltiyle
27,94 cm/dak gekme hiziyla kaplanan ve 500°C’de sinterlenen numunenin optik
mikroskopla goriintlilenen aymma s goriilmektedir. Optik mikroskop
fotografinda, kaplamanin ¢ok gbzenekli olmasmdan dolayr kolayca agmdif:
gorlilmektedir.

4.2.3. Yapisma Testi

ELCOMER 107 cross-hutch cutter testi sonucunda olugan yaps, standartta verilen
kiyaslama tablosunda ki yapilarla kiyaslanng ve {iretilen kaplamalarin, kiyaslama
tablosunda ki ISO standardmna gére 2 ve ASTM standardina gére 3B kategorisinde
bulundugu gézlenmistir. ISO 2 ve ASTM 3B standardma gore ¢izilen alan %5 ten
fazla %15°ten az etkilenmigtir. Bu test, BS EN ISO 2409 ve ASTM D3359-B
standartlarina bagh olarak yapilmgtir.
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Tablo 4.4. Yapigma testi kiyaslama tablosu.

Tammlama Yiizey ISO | ASTM

Cizilen kdselerin tamam Yok 0 5B
diizgiin; latisin hi¢ bir karesi
etkilenmemektedir.

Cizilen alan %5’ten fazla 1 4B
etkilenmemektedir.

8]
(%)
w

Cizilen alan %S5 ile %15
arasmda etkilenmektedir.

Cizilen alan %15 ile %35 b o 3 2B
arasinda etkilenmektedir.

Cizilen alan %35 ile %65 4 B
arasinda etkilenmektedir.

Kaplamanin yiizeyden S 0B
kalmasmin bir derecesi
olmadigi icin 4
smiflandirilmasiyla bile
smiflandirlamamaktadir.

Sekil 4.3. Cozeltinin hazrlanmasindan 88 saat sonra 27,94 cm/dak ¢ekme hiziyla
kaplanan  ve 500°C’de sinterlenen numunenin optik mikroskopla
gériintiilenen agmma siurmn gériiniimii.
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4.2.4. Nem Testi

Nem testine tabi tutulan numuneler, gdzle incelenmigtir. Bu inceleme sonucunda,
numuneler {izerindeki kaplamalarin bozulmadi1 ortaya ¢ikmugtir.

4.2.5. Tuz Testi

Optik 6zellikleri bilinen numuneler tuz testine tabi tutulduktan sonra tekrar optik
Ozellikleri Olglilmfly ve asafidaki tablolarla kiyaslanmmstir, Optik Ozellikler
kiyaslandiginda kaplamanin optik ozelliklerinin bozuldufu ve diizcamin optik
Ozelliklerine yaklastif1 goriilmektedir. Tablo 4.5° te, numunelerin tuz testine tabi
tutulmadan 8nce ve sonraki optik dzellikleri verilmektedir.

Tablo 4.5. Cbzeltinin hazirlanmasndan 472 saat sonra kaplanan ve 500°C’de

sinterlenen numunelerin tuz testi uygulanmadan 8nce ve uygulandiktan
sonraki 151k gegirgenligi ile 1g9ik yansitma degerleri.

: Tuz Testinden Once Tuz Testinden Sonra

Cekme Hiz Tsik Tsik Teik Tsik
(cm/dak) Gegirgenligi Yansitma | Gegirgenligi | Yansitma

(%) %) %) (%)

25.40 98.7 0.2 93.9 4,7

27.94 98.5 04 94.6 4.3

30.48 98.2 0.8 91.4 5.7

4.3. Optik Ozelliklerin Karakterizasyonu

(Cozeltinin yaglandirimasinin kaplamanin optik $zelliklerine olan etkisini incelemek
amaciyla gbzeltiler 88, 160, 232, 352, 472 ve 520 saat yaslandiribomslardir. Bu
yaglandirma siiresince, deneysel ¢ahgmalar boliimiinde belirtildigi gibi, stirekli pH
Slctimleri yapilmugtir ve degerler 8.42 ile 9.09 arasinda bulunmugtur. Yaglandirma
siresince pH degerlerinde fazla deisim olmadih gozlenmigtir. CSzeltinin
hazirlanmasindan 88 saat sonra kaplanan, 400 ve 450°C’de sinterlenen numunelerin
optik degerleri Tablo 4.6° da, 500 ve 550°C” de sinterlenen pumunelerin ise Tablo
4.7’ de verilmigtir.



Tablo 4.6. Cozeltinin hazirlanmasindan 88 saat sonra kaplanan, 400 ve 450°C’de
sinterlenen numunelerin g1k gegirgenligi ve 151k yansitma degerleri.

Cekme Hiz Isik Gegirgenligi (%) Isik Yansitma (%)
(cm/dak) 400°C 450°C 400°C 450°C
0 91.2 91.2 8.9 8.9
2.54 91.6 91.6 7.6 7.7
5.08 91.8 91.8 7.5 7.4
7.62 92.4 92.3 7.0 6.9
10.16 93.0 93.0 6.2 6.1
12.70 93.6 93.9 5.7 5.1
15.24 94.7 94.8 4.2 4.1
17.78 96.1 95.9 2.8 2.9
20.32 97.0 96.7 1.9 2.2
22.86 97.5 97.1 14 1.4
25.40 97.2 97.2 1.7 1.8
27.94 98.0 98.0 0.6 0.9
30.48 98.3 98.2 0.4 0.6

Tablo 4.7. Cozeltinin hazirlanmasindan 88 saat sonra kaplanan, 500 ve 550°C°de
sinterlenen numunelerin isik gecirgenlifi ve igik yansitma degerleri.

Cekme Hizi Tsik Gegirgenligi (%) Tsik Yansitma (%)
(cmv/dak) 500°C 550°C 500°C 550°C
0 91.2 91.2 8.9 8.9
2.54 915 91.6 7.6 7.7
5.08 91.8 91.6 74 7.1
7.62 922 92.0 6.9 74
10.16 92.9 92.8 6.3 6.5
12.70 93.7 93.4 52 6.0
15.24 94.3 94.1 45 5.8
17.78 94.8 94.8 41 5.6
20.32 96.3 96.2 2.4 23
22.86 96.8 97.0 1.8 23
25.40 97.0 97.0 1.8 1.8
27.94 97.5 97.7 0.8 1.1
30.48 97.9 98.2 05 0.5

Sonuglarm daba iyi incelenebilmesi agisindan Tablo 4.6 ve 4.7° den elde edilen
degerlerle Sekil 4.4 ve 4.5 cizilmistir. Sekil 4.4 ve 4.5 incelendifinde en digiik 151k
yansitma ve en yliksek 15k gecirgenlik degerlerinin 27.94 ve 30.48 cm/dk gibi
yikksek g¢ekme hizlarmda gergeklestigi goriilmektedir. Bu durum, kaplama
¢Ozeltisinin gok seyreltik olmasindan kaynaklanmaktadir. Dolaysiyla diiglik gekme
hizlarinda kaplama kalmhfinin gok ince olmasi cammn optik 6zelliklerini gok fazla
etkilememektedir. 400°C’de 30.48 cm/dak gekme hiziyla kaplanan bir cammn hig
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kaplanmams bir cama oranla 151k gegirgenlifi % 91.2° den % 98.3° e artarken 151k
yansitmast % 8.9° dan % 0.4’ ¢ azalmgtir. 550°C’de ise camun 151k gegirgenlik artig:
%7 ve 151k yansitmasindaki azalma % 8.4’tiir.

100 «

Isik Gegirgenligi (%)

Cekme Hiz1 (em/dak)

Sekil 4.4. Cozeltinin hazirlanmasmndan 88 saat sonra kaplanan ve 400, 450,500,
550°C’de sinterlenen numunelerin ¢ekme hizma bagh igtk gegirgenlik
degerleri.

Isik Yansitma (%)

40

Cekme Hinn (cm/dak)

Sekil 4.5. Cozeltinin hazirlanmasindan 88 saat sonra kaplanan ve 400, 450, 500,
550°C’de sinterlenen numunelerin ¢ekme hizina bajh gk yanstma
degerleri.

Sicakh@in, kaplamanin optik Szelliklerine olan etkisini incelemek amaciyla Tablo 4.6

ve 4.7’ den ahnan degerlerle Sekil 4.6 ¢izilmistir. Sekil 4.7 incelendifinde, en diigiik

ik yansitma  degerlerinin  400°C’de elde edilmesiyle birlikte 400°C ile
kiyasladigimizda 450, 500 ve 550°C’ de gk yanstma degerlerinde gok bityik
farklihklar olugmadifi gozlenmektedir. 22.86 cm/dak ¢ekme Mhiziyla kaplanan
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numunenin ik yansitma deferindeki agin farkliligin, difer ¢ekme hizlarninda
olmamasindan dolay, bu durumun Siglim veya numunedeki herhangi bir hatadan
kaynaklandid1 diigtintilmektedir.

2,5
g 2
- W —e—22.86 cm/dak
g 1,5 —8—25.40 cm/dak
g 1. —a—27.94 cm/dak
: ——30.48 cm/dak
%058 — X —— %

0 v L) L} L

400 450 500 550
Sicakhik (°C)

Sekil 4.6. Cozeltinin hazirlanmasindan 88 saat sonra kaplanan ve 22.86, 25.40, 27.94
ve 30.48 cm/dak gekme hiziyla kaplanan numunelerin sicakhia bagh
olarak igik yansitma degerleri.

t = A4 formiilinden hesaplanan  kaplama kahnlk degerleri Tablo 4.8’de

verilmektedir. Buradaki A spektrofotometreden alinan Slgtimlerde minimum sk

yansitmasinm olustugu dalgaboyudur.

Tablo 4.8° deki degerlerle g¢izilen Sekil 4.7 incelendiginde kaplama kalinhfinin
gekme hiziyla arttif1 goriiimektedir. Ornegin, 2.54 cm/dak gekme hiziyla kaplanan ve
400°C’ de sinterlenen numunenin kaplama kalmhg 65 nm iken bu deger 10.16
cm/dak ¢ekme hiziyla kaplanan ve 400°C’de sinterlenen numunede 72.5 nm’ ye
ulagmugtr. Aym gekilde, 2.54 cm/dak ¢ekme hizzyla kaplanan ve 450°C’de
sinterlenen numunenin kaplama kalmh@ 70 nm iken aym sicakbkta sinterlenen ve
17.78 cnvdak ¢ekme hiziyla kaplanan numunenin kaplama kalnhig 97.5 olarak
bulunmustur. Sekil 4.7 incelendifinde grafikte bazi sapmalar goriilmektedir. Bu
sapmalarin sebebinin dlglim hatalarindan  kaynaklanabilecegi  diiglintilmektedir.
Maksimum kaplama kalnh@ deferi, 30.48 cm/dak ¢ekme ziyla kaplanan ve
400°C’de sinterlenen numunede 127.5 nm olarak tespit edilmigtir,
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Tablo 4.8. Cbzeltinin hazirlanmasindan 88 saat sonra kaplanan ve 400, 450, 500,
550°C’ de sinterlenen numunelerin ¢ekme hizina bagh olarak kaplama

kalnh: degerleri.
Cekme Hiza Kaplama Kahnhg: (nm)
(cm/dak) 400°C 450°C | 500°C | 550°C
2.54 65.0 70.0 62.5 65.0
5.08 65.0 62.5 70.0 67.5
7.62 70.0 65.0 70.0 72.5
10.16 72.5 67.5 72.5 72.5
12.70 71.5 80.0 72.5 72.5
15.24 80.0 82.5 80.0 71.5
17.78 87.5 97.5 80.0 717.5
20.32 100 107.5 100 91.5
22.86 110 107.5 105 107.5
25.40 105 102.5 105 102.5
27.94 122.5 115 115 115
30.48 127.5 125 125 122.5
140 «
E 120 <
100 4
< —e— 400°C
E —a— 450°C
E 80 - —— 500 °C
—%— 550 °C
60 - L 1) N
0 10 20 30 40
Cekme Hiza (cm/dak)

Sekil 4.7. Cozeltinin hazirlanmasindan 88 saat sonra kaplanan ve 400, 450, 500 ve
550°C’ de sinterlenen numunelerin ¢ekme hizina baBh olarak kaplama

kalinhf: degerleri.
160 saat yaslandiriinus ¢Bzeltiyle yapilan kaplamalarm 400, 450, 500 ve 550°C’de
sinterlenme iglemine tabi tutulmasmdan sonra elde edilen 15k gegirgenlifi ve 15k
yansitma Tablo 4.9 ve 4.10° da degerleri verilmisgtir.



Tablo 4.9. Cozeltinin hazirlanmasmdan 160 saat sonra kaplanan, 400 ve 450°C°de
sinterlenen numunelerin 151k gegirgenligi ve 151k yansitma degerleri.

Cekme Hiz1 Isik Gegirgenligi (%) Isik Yansitma (%)
(cnv/dak) 400°C 450°C 400°C 450°C
0 91.2 91.2 8.9 8.9
2.54 92.5 91.6 6.9 7.4
5.08 92.3 91.4 7.2 7.8
7.62 92.8 92.0 6.5 6.9
10.16 93.9 93.4 5.6 5.6
12.70 94.9 94.2 42 4.6
15.24 96.0 95.6 3.1 3.1
17.78 96.8 96.8 1.9 2.2
20.32 97.6 97.4 1.3 1.6
22.86 97.9 97.5 1.0 1.1
25.40 98.3 97.6 0.4 1.1
27.94 98.5 98.1 0.5 05
30.48 98.5 98.2 0.5 0.4

Tablo 4.10. Cozeltinin hazirlanmasmdan 160 saat sonra kaplanan, 500 ve 550°C°de
sinterlenen numunelerin 151k gegirgenligi ve 151k yansitma degerleri.

Cekme Hiz Istk Gegirgenligi (%) Isik Yansitma (%)
(cw/dak) 500°C 550°C 500°C 550°C

0 91,2 91,2 8,9 8,9
2,54 92,0 91,9 7,2 7,5
5,08 91,7 91,9 7,6 7,5
7,62 92,2 92,3 6,9 7,1
10,16 93,4 93,5 5,7 5.9
12,70 94,7 94,4 4,5 4,9
15,24 95,7 95,6 3.6 4,0
17,78 96,8 96,7 2,4 2,3
20,32 97,2 97,0 1,8 2,0
22,86 97,9 97,1 1,0 2,0
25,40 98,1 97,9 0,8 1,2
27,94 98,6 98,4 0,3 0,7
30,48 98,2 98,4 0,7 0,7

Tablo 4.9 ve 4.10° dan alnan 15tk gegirgenligi ve 151k yansitma degerleriyle ¢izilen
Sekil 4.8 ve Sekil 4.9 incelendiginde, ¢ekme hizmm artmasiyla 151k gecirgenliginin
arttif1 ve 15tk yanstmasmin azaldifim gorlilmektedir. Yiiksek ¢ekme hizlarinda ik
gegirgenlifi yaklagik %7.4-7.2 miktarlarinda artmmgtir. Aym sekilde yiiksek ¢ekme
hiziyla kaplanan numunelerin 15tk yansitma degerleri hi¢ kaplanmamig bir cama
oranla % 8.4-8.6 miktarlarinda azalngtir.
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Sekil 4.8. Cbzeltinin hazirlanmasindan 160 saat sonra kaplanan ve 400, 450, 500,
550°C’de sinterlenen numunelerin gekme hizma bagh ik gegirgenlik
degerleri.

Isik Yansitma (%)

Cekme Hiz (cm/dak)

Sekil 4.9: Cozeltinin hazirlanmasindan 160 saat sonra kaplanan ve 400, 450, 500,
550°C’de sinterlenen numunelerin ¢ekme hizina bagh gk yanstma
degerleri.

Sinterleme sicakhgmm, kaplamalarm 1k yansitmasmna olan etkisini incelemek

amaciyla Tablo 4.9 ve 4.10° dan 22.86, 25.40, 27.94 ve 30.48 cnv/dak gekme hizlan

i¢in alnan degerlerle ¢izilen Sekil 4.10° da, 400°C’de sinterlenen ve 22.86 cm/dak
gekme hiziyla kaplanan numunenin gk yanstmas1 % 1 iken 550°C’de % 2° ye
ylikseldigi gortilmektedir., Bu artigin Olgiimden yada camdaki bir hatadan
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kaynaklandipy diigtinfilmektedir. 2540 cm/dak gekme hiziyla kaplanan numune %
0.4’ ten % 1.2° ye, 27.94 cm/dak ¢ekme hiziyla kaplanan numune % 0.5° ten 0.7° ye
ve 30.48 cm/dak ¢ekme hiziyla kaplanan numune ise aym sekilde % 0.5° ten 0.7’ ye

2,5 4
~ 2
X
- —e—22.86 cm/dak
g"° ~8—25.40 cm/dak
wi
g 1 ——27.94 cr/dak
: —x—30.48 cm/dak
= 0,5
O L J L] L
400 450 500 550

Sicakhk (°C)

Sekil 4.10. Cdzeltinin hazrlanmasindan 160 saat sonra kaplanan ve 22.86, 25.40,
27.94 ve 30.48 cm/dak ¢ekme hziyla kaplanan numunelerin sicakhia
bagh olarak 151k yansitma degerleri.

160 sant yaslandinims ¢ozeltiyle kaplanan ve 400, 450, 500, 550°C” de sinterlenen

numunelerin ¢ekme hizina bagh olarak kaplama kalmhk degerleri Tablo 4.11° de

verilmis ve bu tablodan elde edilen deerlerle sonuglarin daha iyi anlagilabilmesi

agisindan Sekil 4.11 gizilmigtir.

Sekil 4.11 incelendifinde, ¢Ozeltinin yaglanmasiyla ¢ekme hizma bagh olarak
kaplama kalinhgmin arttif: go6riilmektedir. 88 saat yaslandmilmig ¢ozeltiyle yapilan
kaplamalarda maksimum kalnhk 30.48 c¢m/dak ¢ekme hiziyla kaplanan numunede
127.5 nm iken aym ¢ekme hiziyla 160 saat sonra kaplanan numunenin kaplama
kalmhig1 145 nm’ ye ulasmgtir. Bu durum gbzoniine alinarak, 232, 352, 472 ve 520
saat yaglandirilan ¢dzeltilerle yapilan kaplamalarin kaplama kalmbklarmmn artacag
digiintilerek ¢ekme hizina ve sicakhifia bah olarak kaplama kahnlhk degerlerini
iceren tablolar ve sekiller ekte sunulmugtur.
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Tablo 4.11. Cbzeltinin hazirlanmasindan 160 saat sonra kaplanan ve 400, 450, 500,
550°C’ de sinterlenen numunelerin ¢ekme hizna bagh olarak kaplama

kalmhk degerleri.

Cekme Hiz1 - Kaplama Kalnlig (nm)

(cnv/dak) 400°C 450°C | 500°C | 550°C
2.54 65.0 70.0 72.5 72.5
5.08 72.5 70.0 70.0 65.0
7.62 67.5 72.5 62.5 65.0
10.16 75.0 70.0 72.5 65.0
12.70 71.5 75.0 80.0 75.0
15.24 87.5 82.5 82.5 71.5
17.78 102.5 97.5 95.0 100
20.32 112.5 105 102.5 100
22.86 122.5 112.5 112.5 102.5
25.40 125 122.5 122.5 112.5
27.94 130 125 130 125
30.48 145 140 140 135

Cekme Hizx (cm/dak)

Sekil 4.11. Cozeltinin hazirlanmasindan 160 saat sonra kaplanan ve 400, 450, 500 ve
550°C’ de sinterlenen numunelerin ¢ekme hizma bagh olarak kaplama
kahnh degerleri,

232 saat yaglandinlnug bir ¢zeltiyle kaplanan numunelerin 400, 450, 500, 550°C’de

sinterlendikten sonraki 1gik gegirgenligi ve ik yanstma deferleri Tablo 4.12 ve
4.13° te verilmektedir. Bu tablolarda ki verilerden yararlanilarak Sekil 4.12 ve 4.13

cizilmistir,
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Tablo 4.12. Cozeltinin hazrlanmasindan 232 saat sonra kaplanan, 400 ve 450°C°de
sinterlenen numunelerin 151k gegirgenlidi ve 151k yansitma degerleri.

Cekme Hizi Isik Gegirgenligi (%) Isik Yansitma (%)
(cmv/dak) 400°C 450°C 400°C 450°C
0 91.2 91.2 8.9 8.9
2.54 91.9 91.5 7.0 7.8
5.08 91.9 91.6 7.4 7.5
7.62 9.4 2.4 6.7 6.7
10.16 93.5 93.2 5.8 5.8
12.70 95.6 94.9 2.1 43
15.24 96.0 95.9 3.0 3.2
17.78 96.9 9.8 2.0 2.1
20.32 97.6 97.2 1.2 1.7
22.86 97.9 97.9 0.8 1.0
25.40 98.3 98.1 0.5 0.6
27.94 98.2 98.3 0.6 0.7
30.48 98.3 98.3 0.6 0.3

Tablo 4.13. C6zeltinin hazirlanmasmdan 232 saat sonra kaplanan, 500 ve 550°Cde
sinterlenen numunelerin ik gegirgenlidi ve 151k yansitma degerleri.

Cekme Hiz Isik Gegirgenligi (%) Istk Yansitma (%)
(cm/dak) 500°C 550°C 500°C 550°C

0 91.2 91.2 8.9 8.9
2.54 92.1 91.7 7.2 7.6
5.08 92.1 91.8 7.2 7.5
7.62 92.7 91.7 6.6 7.2
10.16 93.5 93.3 5.8 6.0
12.70 94.8 94.5 4.5 4.9
15.24 95.3 95.3 3.9 3.7
17.78 96.7 96.5 23 2.6
20.32 97.2 97.0 23 2.1
22.86 97.8 97.7 1.3 1.3
2540 98.0 97.7 1.3 1.2
27.94 98.4 98.5 0.7 0.5
30.48 98.5 98.5 0.5 0.6

Sekil 4.12 ve Sekil 4.13 incelendiginde ¢ekme hizinin artmasiyla 151k gegirgenlifinin
arttin ve 19k yansitmasin azaldify g6riflmektedir. COzeltinin yaslanma siiresinin
artmasindan dolay: 22.86 cm/dak g¢ekme hiziyla 88 saat yaglandirdmig bir ¢ozeltiyle
kaplanan numunenin 151k yansitma degeri % 1.4° ken 160 saat sonra % 1.0 a diismiis
ve 232 saat sonra % 0.8 e kadar azalmstrr.
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100 -

Isik Gegirgenligi (%)

Cekme Hiz (cm/dak)

Sekil 4.12. C6zeltinin hazirlanmasindan 232 saat sonra kaplanan ve 400, 450, 500,
550°C’de sinterlenen numunelerin ¢ekme hizina bagh isik gegirgenlik
degerleri.

Ik Yansitma (%)

Cekme Hiz (env/dak)

Sekil 4.13: Cozeltinin hazirlanmasindan 232 saat sonra kaplanan ve 400, 450, 500,
550°C’de sinterlenen numunelerin gekme hizma bagh igik yansitma
degerleri.

Sicakhgin kaplamalarm optik dzelliklerine etkisini gdzlemlemek amaciyla Tablo

4.12 ve 4.13’ ten elde edilen verilerle 22.86, 25.40, 27.94 ve 30.48 cm/dak ¢ekme

hiziyla kaplanan numunelerin sicakhfa bagh igk yanstma degisimi Sekil 4.14° te

gOsterilmigtir. Sekil 4.14 incelendiginde genel olarak. sicakhfm artmasiyla optik
6zelliklerde ¢ok Onemli degigikliklerin meydana gelmedifii ancak bir miktar azaldif
gozlenmigtir. Orpepin, 22.86 cm/dak hizla kaplanan numune 400°C’de
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sinterlendiginde gk yansitma degeri 0.8 iken 550°C’de sinterlendiginde bu deger %
1.3’ e yiikselmistir.

1,4
12
I
~ ~—o—22.86 cm/dak
E 08 ~8—25.40 cm/dak
§ 0.6 x —4&—27.94 cm/dak
; 0,4 4 —X—30.48 cm/dak
Ry

0,2 «

0 v ' ]
400 450 500 550
Sicaklik (°C)

Sekil 4.14. Cozeltinin hazirlanmasmdan 232 saat sonra kaplanan ve 22.86, 25.40,
27.94 ve 30.48 cm/dak gekme hiziyla kaplanan numunelerin sicakhga

bagh olarak 151k yansitma degerleri.
352 saat yaslandmimng bir ¢ozeltiyle kaplanan numunelerin 400, 450, 500 ve
550°C’de sinterlendikten sonraki 1sik gegirgenlifi ve 1tk yanstma degerleri Tablo
4.14 ve 4.15 te verilmigtir.

Tablo 4.14. C6zeltinin hazrlanmasindan 352 saat sonra kaplanan, 400 ve 450°C’de
sinterlenen numunelerin 151k gecirgenlifi ve 151k yansitma degerleri.

Cekme Hizi Isik Gegirgenligi (%) Isik Yansitma (%)
(cm/dak) 400°C 450°C 400°C 450°C
0 91.2 91.2 8.9 8.9
2.54 91.5 92.2 1.5 7.0
5.08 92.0 92.0 6.8 6.9
7.62 92.7 93.0 6.1 5.9
10.16 92.8 93.9 6.0 4.9
12.70 95.0 95.4 3.3 3.3
15.24 96.8 96.8 2.0 2.0
17.78 97.6 97.5 1.4 1.3
20.32 98.1 97.9 0.8 0.8
22.86 97.5 98.2 0.4 0.5
25.40 98.6 98.3 0.2 0.4
27.94 98.5 98.5 0.6 0.5
30.48 98.3 98.2 0.5 0.8
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Tablo 4.15, Cozeltinin hazirlanmasmdan 352 saat sonra kaplanan, 400 ve 450°C’de
sinterlenen numunelerin 151k gegirgenligi ve 151k yansitma degerleri.

Cekme Hizi Isik Gegirgenligi (%) Isik Yansitma (%)
(cm/dak) 500°C 550°C 500°C 550°C
0 91.2 912 89 8.9
2.54 91,7 92.0 7.8 7.2
5.08 92.3 9.1 7.0 7.1
7.62 9.9 9.8 6.3 6.4
10.16 93.9 93.2 55 6.0
12.70 95.4 94.7 3.7 3.9
15.24 96.5 96.4 2.4 2.5
17.78 97.6 97.3 1.2 1.5
20.32 98.0 97.8 0.8 1.0
22.86 98.5 982 0.4 1.1
25.40 98.4 98.5 0.7 0.9
27.94 98.3 98.4 0.6 0.4
30.48 98.3 98.4 0.7 0.4

Tablo 4.14 ve 4.15° ten elde edilen verilerle kaplamalarin ¢ekme hizina bagh ik
gegirgenlik ve 15tk yansitma grafikleri Sekil 4.15 ve 4.16° de gsterilmektedir.
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Sekil 4.15. Cozeltinin hazirlanmasmdan 352 saat sonra kaplanan ve 400, 450, 500,
550°C’de sinterlenen numunelerin gekme hizina bagh 1k gegirgenlik
degerleri.
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Isik Yansitma(%)

Cekme Hiza (cm/dak)

Sekil 4.16: Cozeltinin hazirlanmasmdan 352 saat sonra kaplanan ve 400, 450, 500,
550°C’de sinterlenen numunelerin ¢ekme hizma bagh 15tk yansitma
degerleri.

Sekil 4.15 ve Sekil 4.16 incelendifinde ¢Bzeltinin yaglanma siiresinin artmasmdan
dolayn daha diisik g¢ekme hzlarmda da sk gegirgenlifinin arttifn ve gk
yansitmasinin azaldi: gorillmektedir. Bu farkin anlagilabilmesi i¢in Sekil 4.4 ve 4.5’
te verilen ve 88 saat yaslandimlan pumunelerin optik &zellikleri g6zOniine
alnmahdir. Ornegin, 352 saatlik ¢dzeltiyle 20.32 cm/dak ¢gekme hizzyla kaplanan ve
500°C’ de sinterlenen numunenin 151k yansitmasi 0.8 iken aym sartlarda kaplanan 88
saat yaslandirlmg ¢6zeltiye ait numunede 151k yansitmasi 2.4” tiir.

Tablo 4.14 ve 4.15° ten alman degerlerle ¢izilen Sekil 4.17° de sicakhifin,
kaplamalarin 15k yansitma de@erlerine etkisinin incelenebilmesi agismdan 22.86,
25.40, 27.94 ve 30.48 cm/dak ¢ekme hiziyla kaplanan numunelerin sicakhga bagh
olarak 151k yansitma degisimi gosterilmigtir. 25.4 cm/dak gekme ziyla kaplanan ve
400 °C’de sinterlenen numunenin gk yanstmast % 0.2 iken 450°C°de 0.4’ e,
500°C’de 0.7’ ye ve 550°C°de 0.9’ a ylikselmistir. 27.94 cm/dak ¢ekme hiziyla
kaplanan numuneye baktigimizda ise en dilgiik yansitma degerinin 550°C’de yapilan
sinterleme igleminden sonra elde edildigi goOriilmiigttr. Cozeltinin yaslandirma
sliresinin artmas1 ve ¢eckme lzmm yliksek olmasi sistemden ¢bziiclilerin ve suyun
uzaklagmas: igin 400°C’den daha yiiksek bir sicaklik gerektigini gostermektedir.
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Sekil 4.17. Cozeltinin hazirlanmasmdan 352 saat sonra kaplanan ve 22.86, 25.40,
27.94 ve 30.48 cm/dak ¢ekme hiziyla kaplanan numunelerin sicakhga
bagh olarak 151k yansitma degerleri.

472 saat yaslandinlan bir ¢dzeltiyle kaplanan numunelerin 400, 450, 500, 550°Cde
sinterlendikten sonraki 1gik gegirgenligi ve igik yanstma Tablo 4.16 ve 4.17° da
degerleri verilmigtir.

Tablo 4.16. Cozeltinin hazirlanmasmdan 472 saat sonra kaplanan, 400 ve 450°C’de
sinterlenen numunelerin 151k gegirgenlidi ve 15k yansitma degerleri.

Cekme Hiz1 Isik Gegirgenligi (%) Isik Yansitma (%)
(cm/dak) 400°C 450°C 400°C 450°C
0 91.2 91.2 89 8.9
2.54 94.5 93.6 5.0 5.4
5.08 93.1 92.8 6.1 ' 6.3
7.62 93.1 93.4 6.1 5.6
10.16 94,6 94.1 47 4.7
12.70 95.6 95.8 3.2 3.2
15.24 96.9 96.9 2.0 2.2
17.78 97.7 97.7 1.2 1.1
20.32 98.2 98.2 0.6 0.6
22.86 98.7 97.9 0.2 0.9
25.40 98.6 98.4 0.3 0.4
27.94 98.4 98.3 0.5 0.4
30.48 97.8 98.0 1.0 0.8
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Tablo 4.17. Cozeltinin hazirlanmasindan 472 saat sonra kaplanan, 500 ve 550°C’de
sinterlenen numunelerin 151k gegirgenligi ve 151k yansitma degerleri.

Cekme Hizi Isik Gegirgenligi (%) Isik Yansitma (%)
(cm/dak) 500°C 550°C 500°C 550°C
0 91.2 91.2 8.9 8.9
2.54 94.6 94.0 44 58
5.08 92.9 93.1 6.4 6.5
7.62 93.4 935 6.1 6.4
10.16 942 94.3 4.7 5.4
12.70 95.7 94.8 3.4 4.1
15.24 96.9 96.1 2.1 2.7
17.78 97.7 96.9 12 1.6
20.32 98.3 97.1 0.6 1.2
22.86 98.5 98.1 0.3 0.6
25.40 98.7 98.3 0.2 0.4
27.94 98.5 98.3 04 0.4
30.48 98.2 98.2 0.8 0.6

Tablo 4.16 ve 4.17° dan ahnan degerlerle ¢izilen Sekil 4.18 ve 4.19 ¢ekme hizimin
artmasiyla 1k gecirgenliinin  artifim  ve 1§k yansitmasmm  azaldifm
gostermektedir. Ancak ¢dzeltinin ¢ok uzun siire yaslandmilmug olmas: ve dolayisiyla
kaplama kalnhfmmn artmasmdan dolayr belli bir kaplama hizm gegtikten sonra
optik 6zelliklerin bozuldugunu gostermektedir.

100 -
g 98 -
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Sekil 4.18. Cozeltinin hazirlanmasindan 472 saat sonra kaplanan ve 400, 450, 500,
550°C’de sinterlenen numunelerin gekme hizma bagh gk gegirgenlik
degerleri. :
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Isik Yansitma (%)

Cekme Hizm (cm/dak)

Sekil 4.19. Cozeltinin hazirlanmasindan 472 saat sonra kaplanan ve 400, 450, 500,

550°C’de sinterlenen numunelerin ¢ekme hizma bagh 19k yansitma
degerleri,

Tablo 4.16 ve 4.17° den alman degerlerle ¢izilen Sekil 4.20° de son dort kaplama iz
icin sicakhiga bagh 151k yansitma degisimi gosterilmektedir.
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Sekil 4.20. Cozeltinin hazirlanmasindan 472 saat sonra kaplanan ve 22.86, 25.40,
27.94 ve 30.48 cm/dak ¢ekme hizryla kaplanan numunelerin sicakhga
bagh olarak 151k yansitma degerleri.

Sekil 4.20 incelendifinde 30.48 cm/dak ¢ekme miziyla kaplanan numunenin
400°C’de sinterleme iglemine tabi tutuldugunda sk yansitmas1 % 1, 450°C’de 0.8,
500°C’de 0.8 ve 550°C’de 0.6 olarak bulunmugstur. Cekme hiznn ve ¢Szeltinin
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yaglandirma stiresinin yiiksek olmas1 ancak 550°C’de gibi yiiksek bir sicaklikta optik
Ozelliklerin iyilestigini gostermektedir.

520 saat yaslandinlmug bir ¢Gzeltiyle kaplanan numunelerin ¢ekme hizina bagh
olarak 15k gegirgenligi ve 151k yansitma degerleri Tablo 4.18 ve 4.19° de verilmistir.

Tablo 4.18. Cozeltinin hazirlanmasindan 520 saat sonra kaplanan, 400 ve 450°C’de
sinterlenen numunelerin 151k gecirgenligi ve 151k yansitma degerleri.

Cekme Hizn Isik Gegirgenligi (%) Isik Yansitma (%)
(cm/dak) 400°C 450°C 400°C 450°C
0 91,2 91,2 8.9 8,9
2,54 92,8 93,0 6,2 6,4
5,08 92,8 94.0 6,2 6,0
7,62 93,6 94,6 5.3 5.1
10,16 94,7 95,6 4,4 4,5
12,70 95,9 96,8 3,0 3,1
15,24 96,4 98,2 2,1 1,6
17,78 98,1 99,0 0,8 0,8
20,32 98.4 99,5 0,4 0,5
22,86 98.6 99,4 0,3 0,4
25,40 98,4 99,5 0,4 0,3
27,94 98,0 99,4 0,8 0,7
30,48 98,1 99,4 0,8 0,6

Tablo 4.19. Cozeltinin hazirlanmasmdan 520 saat sonra kaplanan, 500 ve 550°C’de
sinterlenen numunelerin 151k gegirgenlifi ve 151k yansitma degerleri.

Cekme Hizn Isik GegirgenliZi (%) Isik Yansitma (%)
(cn/dak) 500°C 550°C 500°C 550°C

0 91.2 91.2 8.9 8.9
2.54 93.9 93.2 6.4 6.6
5.08 94.1 93.1 6.1 6.5
7.62 94.5 93.9 5.3 5.8
10.16 95.6 94.7 4.4 4.7
12.70 96.8 96.1 3.4 3.3
15.24 98.1 96.9 1.9 2.3
17.78 98.9 974 1.1 1.2
20.32 99.3 98.7 0.6 1.0
22.86 99.4 99.1 0.4 0.6
25.40 99.5 99.1 0.4 0.5
27.94 99.5 99.0 0.5 0.6
30.48 99.1 98.9 0.7 0.7
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Tablo 4.18 ve 4.19° dan alman degerlerle ¢izilen Sekil 4.21 ve 4.22° de sk
gecirgenlifinin % 99.5° e kadar yiikseldigini, 15k yansitmasinm ise % 0.3’ e kadar
diistitigi goriilmektedir. Cozeltinin ¢ok uzun siire yaglandirilmig olmasindan dolay:
yliksek g¢ekme hizlarinda kalnbk ¢ok ylikselmis ve buna bagh olarak optik
dzelliklerde bir bozulma meydana gelmigtir.
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Sekil 4.21. Cozeltinin hazrlanmasindan 520 saat sonra kaplanan ve 400, 450, 500,
550°C"de sinterlenen numunelerin ¢ekme hizina bagh 15k gegirgenlik
degerleri.

Isik Yansitma (%)

Cekme Hin (cm/dak)

Sekil 4.22. Cozeltinin hazirlanmasidan 520 saat sonra kaplanan ve 400, 450, 500,
550°C’de sinterlenen numunelerin ¢ekme hizma bagh gk yansitma

degerleri.
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Sicakhifin kaplamalarin ik yansitma Ozelligine olan etkisini incelemek amaciyla
son ddrt gekme hizi icin Tablo 4.18 ve 4.19° den elde edilen verilerle Sekil 4.23
cizilmistir. Sekil 4.23te 22.86 cm/dak ¢ekme hiziyla kaplanan numuneye
baktigmmzda, 15k yansitmasmin sicakhkla arttifn gozlenmektedir. 25.40 cm/dak
¢ekme hiziyla kaplanan numuneye bakildiginda 1gik yanstmasmm 450°C’de distgi
ancak daha yiiksek sicakliklarda tekrar arttify goriilmektedir. 27.94 cm/dak gekme
hiziyla kaplanan numunede ise 500°C> ye kadar 15tk yansitmas: azalms daha sonra
tekrar yiikselmistir, 30.48 cm/dak ¢ekme hiziyla kaplanan numunede sicaklikla gok
bityiik bir degisim meydana gelmemistir.
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Sekil 4.23. Cozeltinin hazirlanmasindan 520 saat sonra kaplanan ve 17.78, 20.32,

22.86, 25.40, 2794 ve 3048 cm/dak g¢ekme hiziyla kaplanan
numunelerin sicaklifa bagh olarak 1gik yansitma degerleri.
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5. DENEY SONUCLARININ IRDELENMESIi
5.1. Jel Analiz Sonuclarmm irdelenmesi

DTA/TG analizleri sonucunda afirhk kaybmm 450°C civarinda tamamlandif ortaya
cikmustir, Bu sonug g6zOniine ahnarak kaplannmg camlara uygulanan sinterleme
sicakhgn 400°C’ den baglatilmstir. Kaplama kalnhg1 fazla olan bazi numunelerde
400°C’tik sinterleme sicakhfmin yeterli olmadin goriigii agwhk kazanmustr. En
yiiksek sicaklik olarak 550°C’ nin segilmesinin nedeni, althk olarak kullamilan soda-
kire¢ diizcammn bu sicakhk fizerinde deformasyona ugramasidir.

Jellerde ylizey alam ve gdzenek boyutlarindaki sinterleme sicakliklarinm ¢ok etkili
olmadips tespit edilmistir. Yiizey alami degerlerinde sicaklbkla gOzlenen az
miktardaki diigiisiin nedeninin ¢ok kiigiik olan bazi g8zeneklerin kapanmasi oldugu
diigitiniilmektedir. Ortalama gdzenek boyutlarmda sicaklikla degisim g6zlenmemigtir.
Bu sonuglar optik dzelliklerde de kendini gostermigtir.

Olugturulan jellerin gok g6zenekli oluglan ve kaplamalarmda aym olmasmdan
dolayi, agimma dayanmmian gok diigiiktiir. Bu beklenen bir 6zellik olup, gdzenekli
SiO, esash yanstmayan kaplamalar genellikle, optik sistemlerde korumah
ortamlarda, uygulama bulmaktadir.

Kaplamalarin kimyasal dayammmi 6lgmek amaciyla yapilan nem ve tuz testinden
sonra, kaplamalarin neme karsi dayanikh oldugu ancak tuzlu ortama kars1 dayaniksiz
oldugu gozlenmistir.

5.2. Optik Ozelliklerin Irdelenmesi

Optik oOzelliklerin  incelenmesinde ki en Onemli parametreler; ¢6zeltinin
yaslandirimas), kaplama kalnh: ve g¢ekme hzidir. Cozeltinin yaslanmasiyla
kaplamalarin optik 6zelliklerinde meydana gelen degisimleri incelemek amaciyla 6
farkh ginde kaplamalar yapiumustr. [k kaplamalarm ¢dzeltinin 88 saat
yaglandiriimasmdan sonra yapilmasmn sebebi, ¢dzeltinin TEOS esash olmasmdan
dolay1 hidroliz ve kondensasyon reaksiyonlarmin yavas olmasmdandw. Kaplama
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gozeltisi, kaplamalar yapilmadan nce 50°C’de etitvde 88 saat bekletilmigtir. 88 saat
Once yapilan kaplama denemelerinde ¢bzeltinin camm 1slatmadigi yada bolgesel
olarak kapladig g6zlemlenmigtir.

Cekme hizinin kaplama kalnhifina olan etkisi incelendifinde, ¢ekme hizimin
artmastyla kaplama kalmhJinin artti1 goriilmektedir.

Cozeltinin yaglandirimasmin etkisinin incelenebilmesi agismdan, Sekil 5.1, 5.2, 5.3
ve 5.4° te 22.86, 25.40, 27.94 ve 30.48 cm/dak ¢ekme hiziyla kaplanan ve 400, 450,
500 ve 550°C’de 1sil isleme tabi tutulan numunelerin ¢dzeltinin yaglanma stiresine
bagh olarak kaplama kalinliklarndaki degisim gsterilmektedir.

180 4

120 4

£ 1604

% —e—22.86 cv/dak
e 25.40 cm/dak

o 1401 —a—27.94 co/dak

E ——30.48 cm/dak

[-H

v

8

L L3 L s L

50 150 250 350 450 550
Yaslanma Siiresi (saat)

Sekil 5.1. 22.86, 25.40, 27.94 ve 30.48 cm/dak gekme hiziyla kaplanan ve 400°C” de
sinterlenen numunelerin yaglanma siiresine bagh olarak kaplama kalmhk
degerleri.

Sekil 5.1 incelendifinde, 88 saat yaglandiribg ¢Ozeltiyle 22.86 cm/dak ¢ekme

hiziyla kaplanan numunenin kaplama kalmhd: 110 nm iken 520 saat yaslandirilan ve

aym hizda g¢ekilen numunenin kaplama kalmh@i 137.5 nm’ ye cikmustw. 25.40

cm/dak hizla ¢Ozeltinin hazirlanmasmdan 88 saat sonra kaplanan numunenin

kalinh# 105 nm iken aym hizla 520 saat sonra kaplandiginda kalmhk 150 nm’ye
ylikselmigtir. Aym sekilde 30.48 cm/dak hizla ¢ekilerek 88 saat sonra kaplanan
numune 127.5 nm kaplama kalmhgma sahipken aym hizda 520 saat sonra kaplanan

numune 157.5 nm’lik bir kaplama kalnhfina ulagmustir.
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Sekil 5.2. 22.86, 25.40, 27.94 ve 30.48 cm/dak ¢ekme hiziyla kaplanan ve 450°C’ de
sinterlenen numunelerin yaglanma siiresine bagh olarak kaplama kalnhk

degerleri.
180 «
C)
§ 160 «
= —o—22.86 cin/dak
E 140 —8—25 40 cm/dak
% —a—27.94 coo/dak
g —¢—30.48 cm/dak
5 120 «
100 L ] L] L J L J v
50 150 250 350 450 550
Yaglanma Stiresi (saat)

Sekil 5.3. 22.86, 25.40, 27.94 ve 30.48 cm/dak ¢ekme hiziyla kaplanan ve 500°C’ de
sinterlenen numunelerin yaglanma siiresine bagh olarak kaplama kalmhik

degerleri.
Sekil 5.2, 5.3 ve 5.4 incelendifinde aym sekilde ¢Ozeltinin yaslanma siiresinin
artmasiyla kaplama kahnlifmin arttih g6zlemlenmektedir. Sicaklifm artmasiyla
kaplama kalmh3: bir miktar azaldif1 ancak ¢ok fazla defigmedifi anlagilmaktadir.
Bunun sebebi kaplamalardaki ortalama g6zenek yargaplarmin uygulanan isi islem
sicakliklarinda birbirine yakm olmasidur.
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Sekil 5.4. 22.86, 25.40, 27.94 ve 30.48 cm/dak cekme hiziyla kaplanan ve 550°C’ de
sinterlenen numuneletin yaglanma stiresine bagh olarak kaplama kalmhk
degerleri.

Sekil 5.5, 5.6, 5.7 ve 5.8, 17.78, 20.32, 22.86, 25.40, 27.94 ve 30.48 cm/dak ¢ekme

hiziyla kaplanan ve 400, 450, 500 ve 550°C’ de sinterlenen numunelerin yaglanma

siiresine bagh olarak isik yansitma degerlerinin degigimlerini g6stermektedir.

3 =
25 -
9 —e— 17.78 cm/dak
>~ 24 ~=—20.32 cm/dak
é 15 - —a— 22 .86 cm/dak
£ —w—25.40 cm/dak
% 11 —%— 27.94 cm/dak
= 05 —e— 30.48 cm/dak
0 ’ ' —
50 150 250 350 450 550
Yaglanma Siiresi (saat)

Sekil 5.5. 17.78, 20.32, 22.86, 25.40, 27.94 ve 30.48 cm/dak gekme hiziyla kaplanan
ve 400°C’ de sinterlenen numunelerin yaglanma stiresine bagh olarak 1gik
yansitma degerlerinin degigimleri.
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Sekil 5.6. 17.78, 20.32, 22.86, 25.40, 27.94 ve 30.48 cm/dak ¢ekme hiziyla kaplanan
ve 450°C’ de sinterlenen numunelerin yaglanma stiresine bagh olarak gk

yansitma degerlerinin degigimleri.
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0 ' ' Y r '
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h
o

Sekil 5.7. 17.78, 20.32, 22.86, 25.40, 27.94 ve 30.48 cm/dak ¢ekme hiziyla kaplanan
ve 500°C’ de sinterlenen numunelerin yaglanma stiresine bagh olarak 1gik
yansitma degerlerinin degisimleri.



(=)
3

S > —o— 1778 cro/dak
< 44 ———20.32 coo/dak
g 3. —a— 22,86 cm/dak
g —e—25.40 cm/dak
% 24 —%—27.94 cm/dak
- —e— 30.48 cm/dak

[
']

(=4

v L 14 L] &

50 150 250 350 450 550
Yaglanma Siiresi (saat)

Sekil 5.8: 17.78, 20.32, 22.86, 25.40, 27.94 ve 30.48 cm/dak ¢ekme hziyla kaplanan
ve 550°C’ de sinterlenen numunelerin yaslanma stiresine bagl olarak igik

yansitma degerlerinin degisimleri.

Sekil 5.5, 5.6, 5.7 ve 5.8 incelendiinde 17.78, 20.32, 22.86 ve 25.4 cnv/dak hizla
¢Ozeltinin hazwlanmasindan 88 saat sonra kaplanan numunelerin ik yansitma
degierleri 520 saat sonra aym hizla kaplanan numunelerle kiyaslandifinda sk
yansttmalarmin oldukga yiiksek oldugu goriilmiigtiir. 27.94 ve 30.48 cm/dak gekme
hiziyla kaplanan numunelerde ise yaglanma siiresinin artmasiyla 1k yansimalan
azalms ancak belli bir noktadan sonra igik yanstmalar: tekrar artmaya baglammstir.
Bu durum optimum bir kaplama kalinhiy1 degeri oldugunu gostermektedir. Kaplama
kalnhfmmn gok yiiksek olmas: durumunda sistemdeki ugucularin uzaklagtinlabilmesi
i¢in daha yiiksek sinterleme sicakliklan gerektigi g6zlenmektedir.
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6. GENEL SONUCLAR VE ONERILER
6.1. Genel Sonuclar

Gozenekli SiQ, esash yansitmayan optik kaplamalarm {iretiminde ki parametreleri ve
bunlarmn etkilerini incelemek amaciyla yapilan bu tez ¢aligmasmnda;

e Kaplama ¢Ozeltisinin hazirlanmasmda genelde yaygm olarak kullanilan
TMOS [Tetrametilortosilikat — Si(OCH3)4 ] yerine daha ucuz ve kullanim
daha kolay olan TEOS kullamilmig olup, bagarih sonuglar elde edilmistir.

e Kaplama ¢dzeltisinin yaslandrilmasmm en Onemli parametrelerden biri
olduu gozlenmis olup, yaslanduma sfiresine bagh olarak kaplama
kalnhklarmin arttif1 ortaya ¢ikmustir. Bunun nedeni, bu tez ¢ahgmasinda
olglilememelerine rafmen, zamana bagh olarak ¢dzelti vizkozitesinin
artmasidir.

¢ Cckme hizimn gok Onemli bir parametre oldugu ¢ahgmalarda ortaya giknms
olup, artan g¢ekme hiziyla kaplama kahnhklarmda artiy g6zlenmigtir. Bu
sonuglar daldirma prosesinin teorisi g&zOnifine alndifmnda beklenen bir
sonugtur.

o Tez cahsmasinda secilen sinterleme sicakhklarmm jel yapist dolayistyla
kaplama kalmbklan ve optik Ozellikler Uzerinde fazla etkili olmadif
gdzlenmistir. Bu g6zlem sadece 400-5 50°C arah iin gegerlidir.

Yukarida verilen parametreler gézoniine almdiginda, optimum bir kaplama icin;

1. Eger ¢ekme hizi kontrolii zor ise, en uygun olan, kaplama ¢Szeltisinin
uzun siire yaslandirilmas: ve diigiik ¢ekme hizlarmin kullamimasidsr.



2. Eger ¢ekme hizi kontrolii varsa ve firetim icin uzun siire beklenmek
istenmiyorsa, nispeten taze sayilacak ¢ozelti kullanilarak, yiiksek
¢eckme hizlariyla kaplamalar yapilarak optimum drlnler elde
edilebilecektir.

3. Ogzellikle ditzcam kaplamalarda, sinterleme sicakliklarmm 400-500°C
arahgmda olmas: yeterli g6ziikmektedir.

4. Kaplamanm olduk¢a g6zenekli olmas: istenilen diisiik kirilma indisini
ve dolaywisiyla yansitmama Ozelligini vermektedir ancak agmma
dayanim diiglik kaplamalar tiretilmektedir.

6.2. Oneriler

Bu tez c¢ahgmasmun sonucunda ortaya g¢ikan sonuglar dogrultusunda agafidaki
caliymalarm yapilmasmimn faydah olacag: tahmin edilmektedir;

e Kaplama ¢Ozeltisinin segimi  degigtirilerek  yansitmayan kaplamalar
yapilabilir,

e Dondiirme ySnteminin kullanilmasi, 8zellikle optik amach kiiciik pargalar
i¢in yararh olacaktir,

e Diizcamlarda sadece bir yiizey Slgillerek optik dzellikler dlgiilebilir.
o Uzun siireli atmosferik sartlarda kaplamalarm zaman icindeki optik
performansina olan etkilerinin incelenmesi kullanmm agisindan  yararh

olacaktir.

e Optik Ozellikleri bozmayacak sckilde uygulanabilecek olan koruyucu (su
veya kir tutmayan) bir kaplama galigmasi 6nem arzetmektedir.
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TEZ3A.SP - 06.02.1 - 3"/dk 29/01/01 400C
— TEZ4A.SP - 06.02.1 - 4"/dk 29/01/01 400C

TEZ5A.8P - 06.02.1 - 5"/dk 29/01/01 400C

TEZG6A.SP - 06.02.1 - 6"/dk 29/01/01 400Cc

TEZT7A.SP - 06.02.1 - 7*/dk 29/01/01 400C

————— TEZSA.SP -06.02.1 - 8"/dk 29/01/01 400C
TEZ9A.SP - 06.02,1 - 9"/dk 29/01/01 400C
TEZ10A.SP - 06.02.1 - 10"/dk 29/01/01 400C
TEZ11ASP - 06.02.1 - 11"/dk 29/01/01 400C

—— TEZ12A.SP - 06.02.1 - 12"/dk 29/01/01 400C

SAHIT.SP - 18.12.0 - kaplanmamis

Sekil A.1. Cozeltinin hazirlanmasindan 88 saat sonra kaplanan ve 400°C’ de
sinterlenen numunelerin spektrumda 300 nm ile 800 nm arasinda gekme
hizina bagh 51k gegirgenlik degisimi.
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Sekil A.2. Cozeltinin hazirlanmasindan 88 saat sonra kaplanan ve 400°C’ de
sinterlenen numunelerin spektrumda 300 nm ile 800 nm arasmda gekme
hizina bagh 151k yansitma degisimi.
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Sekil A.3. Cozeltinin hazirlanmasmdan 88 saat sonra kaplanan

800,0

numunelerin

spektrumda 300 nm ile 800 nm arasinda sicakhiga bagh 1gik yansitma

degisimi.
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TEZ10KD.SP - 16.03.1 - 10"/dk 23/2/01 400C
=+ TEZ11KD.SP - 16.03.1 - 11"/dk 23/2/01 400C
——— TEZ12KD.SP - 16.03.1 - 12"/dk 23/2/01 400C

SAHIT.SP - 18.12.0 - kaplanmarnis

Sekil A.4. Cozeltinin hazirlanmasindan 520 saat somra kaplanan ve 400°C’ de
sinterlenen numunelerin spektrumda 300 nm ile 800 nm arasmda ¢ekme
hizina bagh ik gegirgenligi deZisimi.
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—— TEZYNIAR.SP - 12.03.1 - 1"/dk 29/01/01 400C

TEZYN2AR.SP - 12.03.1 - 2"/dk 29/01/01 400C
———— TEZYN3ARSP - 12.03.1 - 3"/dk 29/01/01 400C

TEZYN4AR.SP - 12.03.1 - 4"/dk 29/01/01 400C

TEZYSAR.SP - 12.03.1 - 5"/dk 29/01/01 400C
== TEZY6ARSP - 13.03.1 - 6"/dk 29/1/01 400C

TEZY7ARSP - 12.03.1 - 7"/dk 29/01/01 400C

— TEZYSARSP - 12.03.1 - 8"/dk 29/01/01 400C
TEZY9AR.SP -12.03.1 - 9"/dk 29/01/01 400C
TEZY10AR.SP - 12.03.1 - 10"/dk 29/01/01 400C
TEZY11ARSP - 12.03.1 - 11"/dk 29/01/01 400C

— TEZYI2ARSP - 12.03.1 - 12"/dk 29/01/01 400C

SAHITR.SP - 18.12.0 - kaplanmamis r

Sekil A.5. Cozeltinin hazrlanmasmdan 520 saat sonra kaplanan ve 400°C’ de
sinterlenen numunelerin spektrumda 300 nm ile 800 nm arasinda ¢ekme
hizina bagh 1ik yansitma degisimi.
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Tablo A.1. Cozeltinin hazirlanmasmdan 232 saat sonra kaplanan ve 400, 450, 500,
550°C’ de sinterlenen numunelerin gekme hizma bagh olarak kaplama

kahnhg: degerleri.
Kaplama Kahnhig1 (nm)

Gekme Hiz1 (cnvdak) | 400°C | 450°C | 500°C | 550°C
2.54 70.0 72.5 62.5 70.0
5.08 70.0 615 70.0 62.5
7.62 1215 72.5 70.0 65.0
10.16 75.0 70.0 62.5 65.0
12.70 97.5 80.0 715 5
15.24 87.5 87.5 75.0 80.0
17.78 105 100 97.5 90.0

20.32 1125 105 100 97.5
22.86 115 1125 | 1125 | 1075
25.40 125 125 115 112.5
27.94 1375 125 125 122.5
30.48 140 140 135 122.5

160 -
E 140 -
g
&
g 120 4
2
2 100 4 —e— 400°C
2 —=— 450°C
S 804 —&=s00C
A= ESHC
6{) L L LJ Ll
0 10 20 30 40
Cekme Hizi (cm/dak)

Sekil A.6. Cozeltinin hazirlanmasindan 232 saat sonra kaplanan ve 400, 450, 500 ve
550°C’ de sinterlenen numunelerin gekme hizna bagh olarak kaplama
kahinlig1 degerleri.
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Tablo A.2. Cozeltinin hazirlanmasindan 352 saat sonra kaplanan ve 400, 450, 500,
550°C’ de sinterlenen numunelerin ¢ekme hizma bagh olarak kaplama

kalnhg degerleri.
Kaplama Kahnlig1 (nm)
Cekme Hizi (cm/dak) | 400°C | 450°C | 500°C | 550°C
2.54 72.5 65.0 75.0 70.0
5.08 65.0 65.0 72.5 65.0
7.62 70.0 67.5 75.0 65.0
10.16 72.5 72.5 75.0 80.0
12.70 80.0 87.5 80.0 80.0
15.24 102.5 100 97.5 g |
17.78 1125 | 1125 | 1125 105
20.32 122.5 115 115 112.5
22.86 132.5 125 125 122.5
25.40 137.5 135 140 132.5
27.94 150 | 1425 | 1475 135
30.48 150 147.5 150 140
160 +
£
8
k-
™
g
2
2
60 T T Y B
0 10 20 30 40
Cekme Hiza (cm/dak)

Sekil A.7. Cozeltinin hazirlanmasindan 352 saat sonra kaplanan ve 400, 450, 500 ve
550°C’ de sinterlenen numunelerin gekme hizma bagh olarak kaplama

kahinlig: degerleri.
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Tablo A.3. Cozeltinin hazirlanmasindan 472 saat sonra kaplanan ve 400, 450, 500,
550°C* de sinterlenen numunelerin gekme hizina bagh olarak kaplama

kalinlig1 degerleri.
Kaplama Kalinlig1 (nm)

Cekme Hizi (em/dak) | 400°C | 450°C | 500°C | 550°C
2.54 72.5 25 80.0 70.0
5.08 72.5 65.0 725 65.0
7.62 62.5 72.5 7.5 70.0
10.16 80.0 75.0 75.0 67.5
12.70 85.0 85.0 80.0 75.0
15.24 100 97.5 97.5 90.0
17.78 112.5 112.5 1125 102.5
20.32 125 122.5 125 112.5
22.86 135 137.5 135 125
25.40 142.5 147.5 140 132.5
27.94 155 150 145 140
30.48 162.5 160 157.5 150

180 +

160 4

140 4

—e— 400°C

Kaplama Kahnhgi (nm)
8

it —=— 450°C
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0 10 20 30 40
Cekme Hizx (cm/dak)

Sekil A.8. Cozeltinin hazirlanmasindan 472 saat sonra kaplanan ve 400, 450, 500 ve
550°C’ de sinterlenen numunelerin gekme hizina bagh olarak kaplama
kahnlig1 degerleri.
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Tablo A.4. Cozeltinin hazirlanmasindan 520 saat sonra kaplanan ve 400, 450, 500,
550°C* de sinterlenen numunelerin ¢ekme hizma bagh olarak kaplama

kahinli1 degerleri.
Kaplama Kalinhg1 (nm)

Cekme Hizi (cm/dak) | 400°C 450°C 500°C 550°C
2.54 72.5 70.0 72.5 65.0
5.08 67.5 65.0 72.5 70.0
7.62 72.5 75.0 70.0 75.0
10.16 75.0 775 80.0 75.0
12.70 90.0 80.0 82.5 71.5
15.24 100 105 100 95.0
17.78 115 115 112.5 112.5
20.32 125 125 122.5 115
22.86 1375 137.5 130 125
25.40 150 147.5 140 135
27.94 155 155 147.5 145
30.48 1575 152.5 125 147.5

180 -
g 160 4
& 140 4
2
—
S 1204
z —e— 400°C
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Sekil A.9. Cozeltinin hazirlanmasindan 520 saat sonra kaplanan ve 400, 450, 500 ve
550°C’ de sinterlenen numunelerin ¢ekme hizina bagh olarak kaplama
kalmhig: degerleri.
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